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Rubber seeds (Hevea brasiliensis) from Aceh plantations,
Indonesia, offer a promising non-edible feedstock for biodiesel
synthesis via transesterification due to their high oil content
addressing fossil fuel depletion and environmental challenges. This
study examines the effect of transesterification time on biodiesel
yield and quality using a novel CaO-ZnO/y-AL:0; heterogeneous
catalyst. Rubber seed oil was extracted via Soxhlet method with n-
hexane, degummed with phosphoric acid, and transesterified with
methanol (1:5 molar ratio, 3 wt% catalyst) at 70°C for 60, 70, and
80 minutes. Qil characterization revealed low moisture (0.012%)
and free fatty acids (7.96%). Maximum yield reached 95% at 70
minutes, which may be associated with more effective triglyceride
conversion. Density values (903.5-941.5 kg/m3) exceeded SNI
7182:2015 limits (<860 kg/m?) possibly due to incomplete glycerol
separation or residual impurities, while kinematic viscosity met
standards (2.67-2.88 mmz/s). GC-MS analysis of the optimal sample
identified key fatty acid methyl esters, dominated by methyl linoleate
(48.78%) and methyl oleate (42.35%), along with a minor
component of methyl palmitate (1.04%). These results confirm
rubber seed biodiesel viability with process optimization needed for
density compliance, promoting waste valorization in rubber-
producing regions.

PENDAHULUAN

[5]. Meskipun memiliki kandungan minyak tinggi (40-
50%), sintesis biodiesel dari biji karet menghadapi

Peningkatan kebutuhan energi global yang masif telah
memicu krisis cadangan bahan bakar fosil dan degradasi
lingkungan yang serius [1]. Sebagai solusi, biodiesel
dikembangkan sebagai bahan bakar nabati (BBN)
alternatif yang ramah lingkungan karena mampu
mengurangi emisi gas rumah kaca secara signifikan [2].
Namun, tantangan utama produksi biodiesel saat ini
adalah dominasi penggunaan minyak pangan (lebih dari
95%), yang memicu kompetisi antara kebutuhan pangan
dan energi serta meningkatkan biaya produksi [3].
Kondisi ini menuntut peralihan fokus pada bahan baku
non-pangan, seperti minyak biji karet (Hevea
brasiliensis) [4] [5].

Biji karet merupakan limbah perkebunan yang melimpah
namun belum dimanfaatkan secara optimal di Indonesia

tantangan teknis yang belum sepenuhnya terpecahkan,
terutama terkait kualitas produk yang belum stabil dalam
memenuhi standar SNI, khususnya pada parameter massa
jenis dan stabilitas oksidatif [4] [6] [7]. Selain itu, minyak
biji karet seringkali memiliki kadar Asam Lemak Bebas
(ALB) yang tinggi. Secara teori, proses transesterifikasi
langsung hanya dapat dilakukan jika kadar ALB berada
di bawah batasan 2%; jika melebihi angka tersebut, maka
risiko reaksi penyabunan (saponifikasi) meningkat, yang
mempersulit pemisahan produk dan menurunkan
rendemen [8].

Efisiensi konversi minyak tersebut sangat bergantung
pada jenis katalis yang digunakan [9]. Katalis homogen
konvensional (seperti NaOH atau KOH) seringkali
menimbulkan masalah dalam pemisahan produk dan
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menghasilkan limbah cair dalam jumlah besar [10].
Untuk mengatasi kelemahan tersebut, penelitian ini
menggunakan katalis heterogen CaO/ZnO/y-Al-Os [11].
Pemilihan campuran logam oksida ini didasarkan pada
sinergi CaO yang memiliki aktivitas katalitik tinggi dan
ZnO yang meningkatkan stabilitas katalis, sementara
penyangga vy-AlLOs dipilih karena memiliki luas
permukaan besar dan stabilitas termal yang baik untuk
mencegah peluruhan situs aktif selama reaksi [12], [13],
[14]. Keunggulan katalis campuran ini dibanding katalis
tunggal atau katalis homogen adalah sifatnya yang lebih
ramah lingkungan, dapat dipisahkan dengan mudah, dan
berpotensi untuk digunakan kembali (reusable) [15].

Hingga saat ini, meskipun penelitian mengenai biodiesel
biji karet telah dilakukan, masih terdapat celah penelitian
(research gap) mengenai pengaruh  parameter
operasional yang spesifik pada katalis campuran
Ca0/ZnO/y-AL:O; ini. Kebaruan penelitian ini terletak
pada evaluasi mendalam mengenai pengaruh waktu
transesterifikasi terhadap performa katalis heterogen
tersebut dalam menghasilkan biodiesel yang memenuhi
standar mutu. Penelitian ini bertujuan untuk menentukan
titik optimal waktu reaksi guna menghasilkan rendemen
maksimal serta menganalisis karakteristik produk
menggunakan GC-MS untuk memastikan kualitas metil
ester yang dihasilkan.

METODOLOGI

Bahan dan Alat

Bahan yang digunakan pada penelitian ini antara lain: biji
karet, akuades, asam sulfat (H.SO4, 85%), Al,O3, CaO,
metanol, NaOH, n-heksana, ZnO, dan CHs;COOH.
Sedangkan alat yang digunakan dalam penelitian ini
antara lain: gelas beaker, labu leher tiga, magnetic
stirrer, erlenmeyer, timbangan analitik, blender,
rangkaian alat distilasi, buret, corong pisah, pH meter,
indikator pH, inkubator, ayakan dan ball mill, hot plate,
furnace, piknometer, dan alat uji GC-MS dengan merk
Shimadzu GC-MS QP2010 Ultra.

Prosedur Penelitian

1. Preparasi Sampel

Biji karet yang digunakan pada penelitian ini berasal dari
perkebunan masyarakat di Kabupaten Nagan Raya,
Provinsi Aceh. Pada tahap awal, biji karet dibersihkan
dan dikeringkan. Proses pengeringan biji karet dilakukan
di dalam oven pada suhu 150°C selama +5 jam hingga
diperoleh berat konstan. Selanjutnya biji karet kering
dihaluskan dengan blender dan diayak menggunakan
ayakan ukuran 80 mesh. Serbuk biji karet kemudian
dimasukkan ke dalam desikator untuk dihilangkan kadar
air tersisa. Selanjutnya serbuk biji karet diekstraksi
menggunakan metode sokletasi pada suhu 60-70°C
dengan menggunakan pelarut n-heksana selama 6 jam.
Proses ekstraksi ini menggunakan 250 gram serbuk biji
karet yang dicampur dengan 1 liter heksana dengan
perbandingan 1:4.
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2. Degumming

Pada proses ini, minyak biji karet terlebih dahulu
ditimbang kemudian dipanaskan hingga suhu 80°C
sambil diaduk menggunakan pengaduk magnet. Setelah
itu, ditambahkan asam fosfat sebanyak 0,3% dari berat
minyak biji karet yang digunakan. Selanjutnya minyak
disaring menggunakan kertas saring untuk memisahkan
minyak dengan kotoran yang mengendap.

3. Preparasi Katalis

Pembuatan katalis CaO/ZnO/y-Al,Oz dilakukan dengan
menggabungkan metode pengendapan dan impregnasi.
Tahapan pertama vyaitu melarutkan £4,25gr CaO di
dalam 50 mL akuades dan dilanjutkan dengan
pengadukan selama 30 menit. Kemudian ditambahkan
CH3COOH secara stoikiometri dan diaduk selama 5
menit hingga larutan menjadi jernih. Selanjutnya
ditambahkan 10 gram katalis y-Al,O3 dan diaduk lagi
selama 30 menit. Impregnasi larutan ZnO ke dalam
campuran lalu diaduk selama 3 jam. Selanjutnya larutan
dipanaskan hingga menjadi pasta pada suhu 80°C selama
%1,5 jam. Pasta tersebut kemudian dimasukkan ke dalam
oven pada suhu 110°C selama 12-14 jam. Katalis
kemudian digiling dan diayak menggunakan saringan 27
mesh dan Katalis dikalsinasi dengan suhu 650°C selama
5 jam. Katalis yang telah dikalsinasi didinginkan dengan
cara dimasukkan ke dalam desikator hingga mencapai
suhu kamar.

4. Sintesis Biodiesel

Proses sintesis biodiesel dari biji karet ini dilakukan
dengan metode transesterifikasi dan siklus refluks
menggunakan sokhlet dan peralatan labu leher tiga untuk
homogenisasi campuran. Sebanyak 100 gram minyak biji
karet dipanaskan hingga suhu 70°C dengan cara
dimasukkan ke dalam labu leher tiga. Kemudian
ditambahkan metanol yang telah dicampur dengan
katalis  CaO/ZnO/y-Al,03 (3%-wt minyak)  dengan
perbandingan molar 1:5 dan refluks dengan variasi waktu
reaksi 60, 70, dan 80 menit. Filtrat yang diperoleh dari
reaksi esterifikasi ini dimasukkan ke dalam corong
pemisah dan didiamkan selama 1 hari. Filtrat campuran
kemudian membentuk dua lapisan, yaitu lapisan atas
berupa biodiesel (metil ester) dan lapisan bawah berupa
gliserol, beserta pengotor dan Katalis. Berikut reaksi
utama transesterifikasi dengan menggunakan Kkatalis
[16]:

Trigliserida Metanol Metil Ester  Gliserol

Gambar 1. Reaksi transesterifikasi [16]
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Analisis Parameter Uji

Analisis parameter uji minyak biji karet yang dilakukan
adalah kadar air, kadar FFA menggunakan titrasi AOAC,
rendemen, densitas dengan piknometer, viskositas dengan
viskometer Ostwald dan alat uji GC-MS merk Shimadzu
GCMS QP2010 Ultra. Hasil uji parameter minyak karet
ini mengacu pada SNI 7182:2015 yang ditampilkan pada
Tabel 1 berikut.

Tabel 1. Standar Mutu Biodiesel SNI 7182:125

Parameter Uji SNI Satuan,
7182:2015 min/maks

Massa jenis pada 850 - 890 kg/m3

40°C

Viskositas 2,3-6,0 mm?/s

kinematik pada

40°C

Kadar ester metil 96,5 %-massa,

min
Air dan sedimen 0,05 %-vol, maks

(Sumber: Badan Standarisasi Nasional, 2019)

Rendemen biodiesel dihitung dengan menggunakan
persamaan berikut:

massa biodiesel

Rendemen biodiesel = ———— — x 100% 1)

massa minyak

HASIL DAN PEMBAHASAN

Kadar Air dan Asam Lemak Bebas (ALB) Minyak
Biji Karet

Hasil uji karakterisasi kadar air dan kandungan asam
lemak bebas (ALB) pada minyak biji karet telah
memenuhi SNI 7182:2015 dan disajikan pada Tabel 2.
Kadar air sampel rata-rata minyak biji karet 0,012% dan
kadar asam lemak bebas rata-rata pada nilai 7,96%.

Tabel 2. Hasil Uji Kadar Air dan Asam Lemak Bebas
(ALB) Minyak Biji Karet

Kadar Air (%) ALB (%)

Sampel Hasil Uji Hasil Uji
B1 0,016 7,80
B2 0,016 7,99
B3 0,004 8,50
Rerata 0,012 7,96

Rendemen Biodiesel

Proses transesterifikasi ini menghasilkan tiga nilai
efisiensi sebagai fungsi dari variasi waktu. Pengaruh
perbedaan waktu terhadap tingkat kinerja proses tersebut
disajikan pada Gambar 2.
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Gambar 2. Pengaruh waktu transesterifikasi terhadap
rendemen biodiesel

Gambar 2 menunjukkan bahwa peningkatan waktu
transesterifikasi dari 60 menit ke 70 menit meningkatkan
rendemen yang dihasilkan, yaitu dari 90% menjadi 95%.
Akan tetapi, pada waktu 80 menit terjadi penurunan
rendemen menjadi 60%. Secara umum, waktu
transesterifikasi yang lebih lama meningkatkan jumlah
tumbukan antar-molekul dalam produksi biodiesel,
sehingga rendemen yang diperoleh semakin tinggi
hingga mencapai titik jenuh [17]. Namun, penurunan
pada menit ke-80 dapat dipengaruhi oleh reaksi
esterifikasi minyak biji karet yang menghasilkan
trigliserida dan air; air tersebut dapat bereaksi dengan
katalis sehingga mengurangi jumlah Katalis aktif [18].
Selain itu, Kkinerja reaksi dan hasil biodiesel juga
dipengaruhi oleh rasio molar trigliserida/alkohol, jenis
alkohol, jenis katalis, kadar air, kadar asam lemak bebas,
kandungan sabun serta waktu reaksi [19].

Massa Jenis Biodiesel

Hasil uji massa jenis biodiesel dengan variasi waktu
transesterifikasi disajikan pada Gambar 3. Nilai massa
jenis yang diperoleh berturut-turut adalah 911,5 kg/m3,
941,5 kg/ms3, dan 903,5 kg/m?3 untuk variasi waktu reaksi
60, 70, dan 80 menit. Peningkatan nilai massa jenis yang
cukup signifikan terjadi pada waktu proses 70 menit
(941,5 kg/m3). Kenaikan densitas ini diduga kuat terjadi
karena terbentuknya produk samping berupa gliserol
yang belum terpisah secara sempurna, mengingat massa
jenis gliserol jauh lebih tinggi daripada biodiesel (sekitar
1260 kg/m3) [11] [20]. Proses pemisahan biodiesel dari
gliserol yang kurang optimal ini umumnya terjadi pada
pemisahan manual menggunakan corong pemisah [21].
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Gambar 3. Pengaruh waktu transesterifikasi terhadap
massa jenis biodiesel
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Pada variasi waktu transesterifikasi 80 menit, terjadi
penurunan nilai massa jenis yang signifikan menjadi
903,5 kg/m?. Penurunan densitas pada waktu reaksi yang
terlalu lama ini diduga disebabkan oleh terjadinya reaksi
balik (reversible reaction) atau hidrolisis metil ester
menjadi asam lemak bebas, serta potensi terbentuknya
sabun (saponifikasi) akibat adanya air atau interaksi
katalis yang berkepanjangan [22][23]. Perubahan
komposisi produk ini secara langsung memengaruhi
karakteristik fisik, termasuk menurunkan nilai densitas
biodiesel.

Massa jenis juga memengaruhi stabilitas oksidasi
biodiesel, di mana komponen dengan kepadatan molekul
tertentu atau struktur rantai yang lebih jenuh umumnya
memiliki stabilitas oksidasi yang lebih baik [23].
Berdasarkan hasil pengujian, seluruh perlakuan variasi
waktu (60, 70, dan 80 menit) menghasilkan nilai densitas
yang belum memenuhi standar mutu biodiesel SNI
7182:2015 (yaitu sebesar 850—-890 kg/m3).

Viskositas Biodiesel

Nilai viskositas biodiesel dari minyak biji karet yang
dilakukan pada percobaan ini dapat dilihat pada Gambar
4,

Gambar 4. Pengaruh waktu transesterifikasi terhadap
viskositas biodiesel

Gambar 4 menunjukkan hubungan yang linier antara
waktu transesterifikasi dengan viskositas biodiesel
yang diperoleh. Pengaruh waktu transesterifikasi
tidak terlalu signifikan dan dapat dikatakan
cenderung agak stabil terhadap perubahan nilai
viskositas biodiesel, yaitu 2,83; 2,88; dan 2,67 mm?/s
secara berturut-turut untuk waktu proses 60, 70 dan 80
menit. Namun, semakin lama waktu proses trans-
esterifikasi juga dapat berdampak pada nilai viskositas
biodiesel yang semakin turun sehingga lebih mudah
mengalir keluar dari viskometer Ostwald saat pengujian.
Penyebabnya yaitu masih terdapatnya kandungan zat
pengotor di dalam biodiesel yang dapat berupa sisa
reagen yang tidak bereaksi, sisa asam lemak bebas (ALB)
maupun sisa air [24]. Hasil uji dari nilai viskositas
menunjukkan bahwa parameter viskositas biodiesel yang
diperoleh pada penelitian ini telah memenuhi spesifikasi
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yang sesuai dengan standar SNI 7182:2015 (2,3-6,0
mm2/s).

Analisis GC-MS Biodiesel (Gas Chromatography —
Mass Spectrometry)

Komponen-komponen  kimia penyusun  biodiesel
diidentifikasi menggunakan analisis GC-MS pada
sampel dengan variasi waktu transesterifikasi terbaik (70
menit) yang menghasilkan rendemen tertinggi.
Kromatogram hasil pengujian disajikan pada Gambar 5,
sedangkan komposisi senyawa metil ester yang terbentuk
dirangkum dalam Tabel 3.

Gambar 5. Hasil uji GC-MS biodiesel pada sampel
dengan waktu reaksi 70 menit

Tabel 3. Komposisi Metil Ester (Biodiesel) dari Minyak
Biji Karet pada Waktu Reaksi 70 Menit

No Waktl{ Rumus Luas
Peai< Retensi Senyawa Kimia Area
(menit) (%)
1 20266 pmgng‘te CiH0: 1,04
Pentadecanoic
2 21,058 acid, methyl C16H3202 5,43
ester
3 24152 I:\rfgltggt'e CioHuO2 5,29
24,231 Iir’:ﬂﬁg;gte CiH302 2,40
5 24,380 Methyl oleate  Ci19H3602 3,77
25,056 Methyl
6&7 & linoleate C19H3402 43,49
25,107
25,249
8&9 & Methyl oleate ~ Ci9H3602 38,58
25,831

100,00

Berdasarkan hasil GC-MS, produk biodiesel dari minyak
biji karet ini didominasi oleh senyawa ester asam lemak
tak jenuh, dengan komponen utama berupa methyl
linoleate (metil linoleat) sebesar 48,78% (total akumulasi
peak 3, 6, dan 7) dan methyl oleate (metil oleat) sebesar
42,35% (total akumulasi peak 5, 8, dan 9). Selain itu,
ditemukan pula komponen minor berupa ester asam
lemak jenuh seperti methyl palmitate (metil palmitat)
sebesar 1,04% pada waktu retensi 20,266 menit.

Tingginya kandungan methyl linoleate dan methyl oleate
ini menunjukkan bahwa profil asam lemak dari minyak
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biji karet (Hevea brasiliensis) memang kaya akan asam
linoleat dan asam oleat. Fenomena dominansi senyawa
ester tak jenuh ini sejalan dengan penelitian yang
dilakukan  oleh Pandiangan  dkk. (2023) yang
menyatakan bahwa karakteristik utama biodiesel minyak
biji karet terletak pada tingginya fraksi rantai karbon tak
jenuh berikatan ganda, dengan komposisi utama berupa
asam linoleat dan oleat [26].

Tingginya  kandungan methyl  linoleate dan methyl
oleate ini merefleksikan profil asam lemak asal dari
minyak biji karet (Hevea brasiliensis) yang memang
kaya akan asam linoleat dan asam oleat. Fenomena
dominansi senyawa ester tak jenuh ini sejalan dengan
penelitian yang dilakukan oleh Pandiangan dkk. (2023)
yang menyatakan bahwa karakteristik utama biodiesel
minyak biji karet terletak pada tingginya fraksi rantai
karbon tak jenuh berikatan ganda, dengan komposisi
utama berupa asam linoleat dan oleat [26].

Keberadaan komponen asam lemak tak jenuh yang tinggi
ini menguntungkan bagi sifat fisik biodiesel di daerah
beriklim dingin karena dapat menjaga nilai titik tuang
(pour point) dan titik kabur (cloud point) tetap rendah.
Namun, di sisi lain, banyaknya ikatan ganda pada methyl
linoleate dan methyl oleate menyebabkan produk
biodiesel menjadi lebih rentan terhadap proses oksidasi
[27]. Hal ini menyebabkan nilai stabilitas oksidasi
biodiesel minyak biji karet cenderung rendah, sehingga
berpotensi  belum  sepenuhnya konsisten dalam
memenuhi batasan ketat stabilitas oksidasi yang
dipersyaratkan oleh standar mutu SNI 7182:2015 tanpa
penambahan antioksidan komersial.

KESIMPULAN

Berdasarkan hasil penelitian sintesis biodiesel dari
minyak biji karet menggunakan katalis

heterogen CaO/ZnQO/y-Al,0s, dapat disimpulkan
beberapa hal sebagai berikut:
1. Variasi waktu transesterifikasi  berpengaruh

signifikan terhadap karakteristik biodiesel yang
dihasilkan, meliputi persentase rendemen, massa
jenis, dan viskositas kinematik.

2. Waktu transesterifikasi optimal dicapai pada waktu
reaksi 70 menit dengan perolehan rendemen
tertinggi sebesar 95%. Peningkatan waktu reaksi
menjadi 80 menit justru menurunkan rendemen
menjadi 60% akibat adanya potensi reaksi balik
(reversible reaction) atau reaksi saponifikasi.

3. Nilai viskositas kinematik biodiesel pada seluruh
variasi waktu reaksi berkisar antara 2,67-2,88
mm?2/s dan telah memenuhi standar mutu SNI
7182:2015. Sebaliknya, parameter massa jenis
(903,5-941,5 kg/m3) belum memenuhi standar SNI
7182:2015 (850-890 kg/m?3) yang diduga kuat
akibat pemisahan fase biodiesel dan gliserol yang
kurang sempurna menggunakan corong pemisah
manual.

4. Hasil analisis GC-MS pada sampel terbaik (waktu
reaksi 70 menit) mengonfirmasi keberhasilan
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konversi metil ester dengan dominansi senyawa
asam lemak tak jenuh, yaitu methyl linoleate (metil
linoleat) sebesar 48,78% dan methyl oleate (metil
oleat) sebesar 42,35%, serta komponen jenuh minor
berupa methyl palmitate (metil palmitat) sebesar
1,04%.

SARAN

Untuk pengembangan penelitian selanjutnya, disarankan

beberapa hal berikut:

1. Perlu dilakukan optimasi pada proses pemisahan
(purification)  produk  pasca-transesterifikasi,
misalnya melalui metode pencucian (dry
washing atau wet washing) yang lebih efektif, atau
penggunaan  sentrifugasi untuk  memastikan
pemisahan emulsi gliserol bebas secara total demi
menurunkan nilai densitas hingga memenubhi
standar SNI 7182:2015.

2. Perlu dilakukan pengujian lebih lanjut mengenai
parameter stabilitas oksidasi biodiesel mengingat
tingginya kandungan metil ester tak jenuh berikatan
ganda (methyl linoleate), serta mengevaluasi
penambahan antioksidan untuk meningkatkan
ketahanan simpan biodiesel minyak biji karet.

3. Disarankan untuk menguji  stabilitas  dan
kemampuan penggunaan kembali (reusability)
katalis heterogen CaO/ZnO/y-Al,03 pada beberapa
siklus reaksi untuk menilai efisiensi ekonominya
secara komprehensif.
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