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ABSTRAK. Biodiesel merupakan biofuel generasi pertama, bersifat terbarukan, dan ramah lingkungan 

yang dapat menggantikan bahan bakar diesel. Bahan bakunya dapat berupa distilat asam lemak sawit 

(DALMS) yang merupakan produk samping pengolahan minyak sawit mentah, memiliki kadar asam lemak 
tinggi dan bersifat nonedible. Sintesis biodiesel dari DALMS dilakukan melalui reaksi esterifikasi 

menggunakan katalis nikel fosfida berpenyangga zeolit alam (NiP/Za). Tujuan penelitian ini adalah 

menentukan karakteristik katalis dan kondisi optimum esterifkasi DALMS menjadi biodiesel menggunakan 

Response Surface Methodology-Box Behnken Design (RSM-BBD). Zeolit alam diberi perlakuan desilikasi 

dan aktivasi serta katalis disintesis dengan impregnasi basah. Esterifikasi dilakukan pada waktu 2 – 4 jam, 

suhu 45 – 65 ℃, konsentrasi katalis 5% – 15% (b/b). Hasil karakterisasi menunjukkan bahwa katalis 

memiliki fase kristal Ni2P dengan munculnya puncak pada 2θ: 40,5; 44,5; dan 47,21o, ukuran kristal 28,64 

nm, luas permukaan 35,577 m2/g, volume pori 0,094 cc/g, dan diameter pori 3,8306 nm. Parameter waktu 
dan suhu berpengaruh signifikan terhadap konversi. Kondisi optimum esterifikasi DALMS menjadi 

biodiesel didapatkan pada suhu 45 ℃, waktu 4 jam, dan konsentrasi katalis 6% dengan konversi 4,67%. 
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ABSTRACT. Biodiesel is a renewable and environmentally friendly first-generation biofuel that can 

replace diesel fuel. The raw material can be palm fatty acid distillate (DALMS), a by-product of crude palm 

oil processing, which has a high fatty acid content and is nonedible. An activated natural zeolite-supported 

nickel phosphide catalyst (NiP/NZ) makes the esterification reaction easier, which turns DALMS into 

biodiesel. This study aimed to determine the characteristics of the catalyst and the optimum conditions for 
the esterification of PFAD into biodiesel using the Response Surface Methodology-Box Behnken Design 

(RSM-BBD). Natural zeolite was desilicated and activated. Then, the catalyst was synthesized by wet 

impregnation. Esterification was performed for 2 ‒ 4 h at a temperature of 45 – 65 ℃ and a catalyst dosage 

of 5% – 15% (w/w). The tests revealed that the catalyst consists of Ni2P crystals, exhibiting diffraction 

peaks at 2θ 40.5, 44.5, and 47.21°. The crystal size is 28.64 nm and the catalyst has a surface area of 35.577 

m2/g, a pore volume of 0.094 cc/g, and a pore diameter of 3.8306 nm. Time and temperature parameters 

significantly affected the conversion of DALMS. The optimum condition for DALMS esterification into 

biodiesel was obtained at 45 ℃, 4 h, and 6% catalyst concentration with 4.67% conversion. 

 

PENDAHULUAN  

Minyak bumi masih menjadi sumber energi primer yang digunakan di seluruh dunia. Penggunaannya yang 

terus menerus menyebabkan produksinya semakin berkurang. Tahun 2022 produksi minyak bumi mencapai 223,5 

juta barel, turun sekitar 6,99% dibandingkan tahun 2021 (Mayawati and Faradila, 2023).  Selain itu, emisi gas 
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yang dihasilkan dari pembakarannya menimbulkan permasalahan lingkungan seperti pemanasan global (Aziz et 

al., 2023a). Kondisi ini mendorong pengembangan energi terbarukan dan ramah lingkungan seperti biodiesel 

(Helmi et al., 2021). Biodiesel merupakan biofuel generasi pertama yang dapat menggantikan bahan bakar diesel 

dari minyak minyak bumi (Hongloi et al., 2022). Biodiesel bersifat terbarukan, sangat mudah terdegradasi, kurang 

beracun dan memiliki pelumasan yang lebih baik dibandingkan diesel. Selain itu biodiesel dapat tercampur 

sempurna diesel (Peter et al., 2021). Sejak tahun 2020, PT. Pertamina sudah memproduksi biodiesel dan 

mengkomersilkannya dalam bentuk biosolar (B30) yang merupakan campuran biodiesel (30%) dan solar (70%). 

Penggunaan biodiesel mampu menurunkan emisi gas COx dan bebas sulfur. Biodiesel yang digunakan berasal dari 

turunan crude palm oil (CPO). Bahan baku nonedible menjadi pilihan menarik untuk dikonversi menjadi biodiesel 

karena tidak bersaing dengan bahan pangan seperti minyak jarak (Ruatpuia et al., 2024), minyak jelantah (Santoso 

et al., 2022), minyak nyamplung (Adenuga et al., 2021), minyak kemiri sunan (Anggraini, 2018), dan distilat asam 

lemak sawit (DALMS) (Esan et al., 2021). DALMS merupakan bahan baku yang sangat potensial untuk dijadikan 

biodiesel. DALMS merupakan senyawa asam lemak yang berasal dari produk samping pemurnian Crude Palm 

Oil (CPO), bersifat nonedible sehingga tidak bersaing dengan bahan pangan. Produksi CPO di Indonesia cukup 

tinggi, sekitar 50,88 juta ton tahun 2021 dan dihasilkan DALMS sekitar 2,5 juta ton (Sabarella et al., 2022). Hal 

ini menunjukkan DALMS sangat potensial untuk dijadikan biodiesel.  

DALMS mengandung asam asam lemak sebesar 85,72% dengan komposisi asam palmitat 50,93% dan asam 

oleat 47,10% (Aziz et al., 2023b). Asam lemak ini nantinya dikonversi menjadi biodiesel melalui reaksi 

esterifikasi. Katalis homogen banyak digunakan untuk reaksi esterifikasi seperti asam sulfat atau asam klorida 

(Kapor et al., 2017). Penggunaan katalis homogen menghasilkan konversi yang lebih tinggi tetapi katalis susah 

dipisahkan dari produk sehingga perlu separasi tertentu dan ini dapat meningkatkan biaya proses. Katalis lain yang 

dapat digunakan adalah katalis heterogen karena mudah dipisahkan dari produk dan dapat diregenerasi. Guldhe et 

al. (2017) mensintesis biodiesel dari migroalga menggunakan katalis kromium-aluminium pada suhu 80 ℃, 

konsentrasi katalis 15%, dan rasio molar metanol dengan mikroalga 15:1 dan menghasilkan konversi 98,28%. 

Soltani et al. (2016)  menggunakan katalis SO3H-ZnAl2O4 pada suhu 100 ℃, konsentrasi katalis 1%, rasio molar 

metanol dengan DALMS 9:1, dan waktu 60 menit dan mendapatkan hasil 94,65%. Lopes et al. (2021) 

menggunakan garam Oxone® (2KHSO5.KHSO4.K2SO4) pada esterifikasi DALMS menghasilkan konversi 90% 

pada suhu 42 ℃, katalis 15%, rasio mol DALMS:etanol 1:5 selam 12 jam. Akinfalabi et al. (2017) mendapatkan 

kondisi optimum esterifikasi DALMS menggunakan katalis SPSC-SO3H pada rasio mol metanol/DALMS 9:1; 

suhu 60 ℃, konsentrasi katalis 2,5% selama 2 jam dengan konversi 98,2%.  

Katalis yang digunakan dalam penelitian ini adalah nikel fosfida dengan penyangga zeolit alam (NiP/Za). 

Katalis berbasis nikel (Ni) memiliki aktivitas katalitik yang tinggi dan dapat terdistribusi dangan baik dipermukaan 

penyangga katalis. Penambahan fosforus (P) pada katalis dapat mencegah deaktivitas logam Ni, meningkatkan 

keasaman, menjaga luas permukaan, dan mencegah terjadinya aglomerasi sehingga memudahkan akses situs aktif 

dengan reaktan pada permukaan katalis (Du et al., 2021). Zeolit alam digunakan sebagai penyangga karena 

berpori, memiliki situs asam dipermukaannya sehingga membantu aktivitas katalitik dari katalis (Aziz et al., 2022). 

Selain itu harganya murah dan cadangannya cukup besar di Indonesia. Kelemahan zeolit alam terletak pada ukuran 

pori dan luas permukaan yang kecil. Untuk itu perlu dilakukan desilikasi sehingga ukuran pori dan luas permukaan 

menjadi besar. Aziz et al. (2023b) mendapatkan konsentrasi NaOH 0,5N pada desilikasi zeolit alam, mampu 

menaikkan luas permukaan dari 43,570 menjadi 155,402 m2/g. Untuk mendapatkan kondisi optimum reaksi 

esterifikasi DALMS menjadi biodiesel, maka perlu dilakukan optimasi proses menggunakan Response Surface 

Methode (RSM). RSM merupakan metode statistik yang merancang percobaan dan mengoptimalkan pengaruh 

variabel proses dengan Box Behnken Design (BBD). Metode ini digunakan untuk menghasilkan respons tingkat 

tinggi dengan proses yang lebih sedikit dibandingkan dengan Central Composite Design (CCD) (Veza et al., 2023; 

Buasri et al., 2023). Selain itu, tidak adanya star runs karena melibatkan sampel dengan jumlah sedikit sehingga 

lebih efisien dan mampu memprediksi nilai optimum reaksi. 

Untuk itu pada penelitian ini digunakan katalis NiP/ZA untuk reaksi esterifikasi DALMS menjadi biodiesel. 

Katalis disintesis dengan impregnasi basah dan dikarakterisasi menggunakan X-Ray Difraction (XRD) dan Surface 

Area Analyzer (SAA). Optimasi reaksi esterifikasi DALMS menggunakan RSM-BBD dengan waktu (1 ‒ 4 jam), 

rasio mol metanol:DALMS (12 ‒ 6), suhu (50 ‒ 70 ℃), konsentrasi katalis (5% ‒ 15%) dengan respon konversi 

DALMS. Biodiesel yang dihasilkan diharapkan dapat menjadi alternatif bahan bakar pengganti diesel dari minyak 

bumi. 
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METODE PENELITIAN 

Instrumen yang digunakan adalah X-ray difraction (XRD) Shimadzu 7000, Surface Area Analyzer (SAA) 

Quantachrome Nova Win, Gas Cromatography Mass Spectroscopy (GC-MS) Shimadzu QP 2010 dan rangkaian 

alat refluks. Bahan yang digunakan yaitu Distilat Asam Lemak Sawit (DALMS) diperoleh dari distributor di 

Jakarta, metanol p.a. (Merck), zeolit alam diperoleh dari Lampung, NaOH p.a. (Merck), Ni(NO3)2.6H2O p.a. 

(Merck), H3PO4 85% p.a. (Merck), dan NH4COOH p.a. (Merck). 

  

Aktivasi Zeolit Alam (Aziz et al., 2023b) 

Zeolit alam sebelum digunakan, digerus terlebih dahulu supaya halus. Setelah itu diayak dengan ayakan 100 

mesh. Kemudian dicuci menggunakan akuades. Zeolit yang sudah dicuci kemudian disaring dan dimasukkan ke 

dalam oven (suhu 100 ℃) selama 12 jam. Zeolit sebanyak 10 g ditambahkan 200 mL NaOH 0,5 M dan diaduk 

sambil dipanaskan (suhu 75 ℃) selama 2 jam. Kemudian zeolit dicuci dengan akuades sampai netral. Zeolit 

kemudian diaktivasi dengan cara direfluks dengan 100 mL larutan CH3COONH4 1 M selama 5 jam pada suhu 80 

℃. Zeolit dicuci hingga pH netral, dikeringkan, dan dikalsinasi pada suhu 450 ℃ selama 3 jam. Zeolit yang 

dihasilkan diberi simbol zeolit aktif (ZA). 

 

Sintesis Katalis NiP/ZA (Guo et al., 2018) 

Sintesis katalis dilakukan dengan metode impregnasi basah. Nikel nitrat sebanyak 4,932 g dilarutkan dalam 

12 g campuran air dan etanol (rasio massa 4:1), kemudian diteteskan H3PO4 sebanyak 0,8 mL sambil diaduk. ZA 

sebanyak 10 g ditambahkan ke dalam larutan nikel nitrat fosfida. Campuran diaduk pada suhu kamar selama 2 

jam. Hasil impregnasi dikeringkan dan direduksi dengan gas H2 selama 3 jam pada suhu 600 ℃ sehingga terbentuk 

katalis NiP/ZA. 

 

Karakterisasi Katalis 

Difraksi sinar-X (XRD Shimadzu 7000) digunakan untuk mempelajari struktur kristal katalis, pada kecepatan 

pemindaian 2°/menit, tegangan 40 kV dengan rentang sudut dari 20° hingga 80°. Ukuran kristal ditentukan 

menggunakan persamaan Debye Scherrer. Instrumen SAA jenis Quantachrome Nova Win digunakan untuk 

menentukan luas permukan dengan metode Brunauer Emmet dan Teller (BET), diameter pori dan volume pori 

dengan metode Barret-Joyner-Hallenda (BJH). Katalis dimasukkan ke dalam tube kosong. Tube diletakkan dalam 

heating mantle pada vacuum degasser. Dilakukan degassing selama 3 jam dengan suhu 300 ℃. sampel ditimbang 

kembali dan dimasukkan ke dalam chamber SAA yang telah diletakkan nitrogen cair (± 77 K).  

 

Reaksi Esterifikasi DALMS Menggunakan Katalis NiP/ZA  

DALMS sebanyak 10 g dimasukkan ke dalam labu refluks, kemudian ditambahkan metanol dengan rasio 

mol (metanol:DALMS) 12 ‒ 6, konsentrasi katalis 5% ‒ 15 % (b/b), suhu reaksi 45 ‒ 65 ℃, dan waktu reaksi 2 ‒ 

4 jam. Pemanas dan pengaduk dinyalakan dan reaksi berlangsung sesuai kondisi proses. Setelah selesai reaksi, 

pemanas dan pengaduk dihentikan, dan produk dipisahkan dari metanol sisa dengan cara pemanasan. Kadar asam 

lemak bebas dalam produk dianalisis sehingga dapat ditentukan mol asam lemak yang tersisa pada produk. 

Konversi reaksi esterifikasi DALMS menjadi biodiesel dihitung menggunakan Persamaan (1). 

Konversi =  
Mol asam lemak awal−mol asam lemak akhir

mol asam lemak awal
 × 100%      (1) 

 

Analisis Kadar Asam Lemak Bebas (SNI 7709-2019) 

Sampel sebanyak 2 g dilarutkan ke dalam 50 mL etanol dan diteteskan fenolftalein sebanyak 3 tetes. Larutan 

dititrasi menggunakan NaOH 0,1 N hingga membentuk warna merah muda (warna merah muda bertahan selama 

30 detik). Kemudian volume NaOH yang diperlukan (mL) dicatat dan dihitung kadar asam lemak bebasnya 

menggunakan Persamaan (2).  

Asam Lemak Bebas =  
25,6 ×V ×N

W
        (2) 

dengan V = volume larutan  NaOH (mL), N = normalitas larutan  NaOH (N), dan W = bobot contoh yang diuji 

gram (g). 
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Rancangan percobaan 

RSM-BBD digunakan untuk mengoptimalkan reaksi esterifikasi DALMS menjadi biodiesel. Empat 

parameter independen: waktu (A), suhu (B) dan konsentrasi katalis (C) dipelajari berdasarkan faktor konversi 

DALMS (respon). Rentang percobaan setiap variabel yang digunakan dalam rancangan BBD dapat dilihat pada 

Tabel 1. Lima belas percobaan dengan tiga kali ulangan disajikan pada Tabel 2. Data yang dihasilkan diolah 

menggunakan Design Expert-13 sehingga didapatkan hasil analysis of variance (ANOVA). Setelah didapatkan 

model yang sesuai, kondisi optimum proses dianalisis berdasarkan variabel dan respon yang dihasilkan. Kondisi 

optimum hasil prediksi kemudian diverifikasi secara percobaan dengan tiga kali ulangan. Produk yang dihasilkan 

pada kondisi optimum proses dianalisis menggunakan GC-MS. 

Tabel 1. Rentang percobaan yang digunakan dalam BBD 

Variabel Kode Satuan 
Level 

minimum maksimum 

Suhu A ℃ 45 65 

Waktu B jam 2 6 

Konsentrasi katalis C % 5 15 

 

Tabel 2. Rancangan percobaan esterifikasi DALMS dengan respon konversi  

Run Suhu (℃) Waktu (Jam) Katalis (%) Konversi (%) 

1 45 2 10 2,94 

2 65 2 10 2,11 

3 45 4 10 4,83 

4 65 4 10 2,49 

5 45 3 5 3,50 

6 65 3 5 1,26 

7 45 3 15 2,13 

8 65 3 15 2,05 

9 55 2 5 2,36 

10 55 4 5 3,38 

11 55 2 15 3,31 

12 55 4 15 3,05 

13 55 3 10 2,55 

14 55 3 10 2,85 

15 55 3 10 2,97 

  

Analisis komposisi senyawa produk dengan GC-MS 

Produk esterifikasi dianalisis komposisinya menggunakan GC-MS Shimadzu Qp 2010. Sampel sebanyak 0,1 

mL diinjeksikan ke dalam kolom. Fasa diam adalah DB-5MS (panjang 30 m, diameter internal 0,32 mm dan tebal 

0,25 mm). Gas helium digunakan sebagai fasa gerak dengan kecepatan alir 1,02 mL/menit.  

 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

Hasil Sintesis Zeolit Hierarki  

Zeolit alam merupakan aluminosilikat terhidrasi yang memiliki kerangka teratur, sehingga stabil terhadap 

pemanasan. Zeolit alam umumnya memiliki pori berukuran mikro dan luas permukaan yang kecil. Susanto et al. 

(2014), mendapatkan luas permukaan zeolit alam Lampung sebesar 51,9 m2/g dan diameter pori 1,052 nm. Untuk 

meningkatkan ukuran pori dan luas permukaan maka perlu dilakukan desilikasi menggunakan NaOH 0,5 M dan 

aktivasi dengan ammonium asetat 1 M. Desilikasi menyebabkan Si pada kerangka zeolit akan terekstrak sehingga 

menghasilkan Si(OH)4 (Gambar 1). Selanjutnya kation Na+ akan menggantikan kation-kation yang ada di 

permukaan zeolit. Zeolit hasil desilikasi selanjutnya diaktivasi menggunakan CH3COONH4 1 M selama 5 jam 

pada suhu 80 ℃. Kation NH4
+ akan terikat di permukaan zeolit menggantikan kation Na+ membentuk NH4-Zeolit. 

Selanjutnya pada proses kalsinasi NH4-Zeolit akan berubah menjadi H-Zeolit (zeolit hierarki) dan melepaskan gas 

NH3 (Hendrawati et al., 2023).  
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Gambar 1. Mekanisme desilikasi dan aktivasi zeolit alam (Modifikasi Iryani et al., 2020) 

 

Karakteristik Katalis NiP/ZA 

Difraktogram katalis NiP/ZA (Gambar 2) menunjukkan munculnya puncak pada 2θ 9,8; 11,2; 22,4; 28,5; 

22,7; 26,1; 28,2; 30,0; dan 32,08o yang merupakan fase dari zeolit jenis klinoptilolit (JCPDS No.00-025-1349). 

Rahmani et al. (2015) juga mendapatkan puncak klinoptilolit dari zeolit Iran pada 2θ 9,8;11,2; 22,4; 22,7; 26,1; 

28,2; 30,0; dan 32,08o. Selain itu juga muncul puncak baru pada 2θ 40,5; 44,5; dan 47,21o yang merupakan fase 

kristal Ni2P (JCPDS no. 03-0953). Guo et al. (2018) juga mendapatkan fase Ni2P pada katalis NiP/CA dengan 

rasio Ni/P 3/2. Difraktogram katalis menunjukkan tidak terdapat logam Ni dan NiO yang berarti bahwa sintesis 

NiP berhasil dilakukan. Ukuran kristal Ni2P yang dihasilkan sebesar 28,64 nm, lebih besar dibandingkan ukuran 

kristal Ni2P pada katalis NiP/SiO2 sebesar 10 nm (rasitabeo Ni/P 1/1) (Deliy et al., 2017). Besarnya ukuran kristal 

disebabkan karena jumlah P yang digunakan lebih sedikit, sehingga distribusi partikel kurang merata dan dapat 

menyebabkan aglomerasi.  

 
Gambar 2. Difraktogram katalis NiP/ZA 

 

https://portal.issn.org/resource/ISSN/1412-4092
https://portal.issn.org/resource/issn/2443-4183
http://creativecommons.org/licenses/by-nc/4.0/


Aziz et al., ALCHEMY Jurnal Penelitian Kimia, Vol. 20(2) 2024, 178-189 

183 

 Copyright © 2024, Universitas Sebelas Maret, ISSN 1412-4092, e ISSN 2443-4183 

Luas permukaan katalis NiP/ZA sebesar 35,577 m2/g (Tabel 3). Luas permukaan yang dihasilkan lebih kecil 

dibandingkan zeolit sebelum diimpregnasi yaitu 155,402 m2/g (Aziz et al., 2023b). Impregnasi NiP, menyebabkan 

sebagian pori-pori katalis tertutupi sehingga luas permukaan menjadi turun, begitu juga dengan volume pori dan 

diameter pori (He et al., 2018). Luas permukaan sangat penting sebagai tempat terjadinya reaksi. Semakin luas 

permukaan, maka tumbukan antar reaktan dan katalis semakin maksimal. Diameter pori rata-rata katalis yang 

dihasilkan sebesar 38,306 Å atau 3,8 nm. Pori ini termasuk ke dalam jenis mesopori (2 – 50 nm). Jika dilihat 

distribusinya (Gambar 3), ukuran pori berkisar dari 34 Å (3,4 nm) sampai 657 Å (65,7 nm), yang menunjukkan 

bahwa zeolit memiliki ukuran 2 pori yaitu meso dan makro (>50 nm) atau disebut zeolit hierarki (Maghfirah et al., 

2020).  

Tabel 3. Luas permukaan, volume dan diameter pori katalis NiP/ZA 

Parameter Nilai 

Luas permukaan, m2/g 35,577 

Volume pori, cc/g 0,094  

Diameter pori rata-rata, Å 38,306 

 

 
Gambar 3. Distribusi pori katalis NiP/ZA 

 

Hasil Analisis RSM-BBD 

Respon Surface Methodology (RSM) merupakan metode analisis suatu respon yang dipengaruhi oleh 

beberapa variabel bebas dengan tujuan mengoptimalkan respon tersebut. Metode ini merupakan penggabungan 

antara teknik matematika dengan statistika (Topal and Arslan Topal, 2020). Box Behnken Design digunakan untuk 

mengoptimalkan produksi biodiesel menggunakan katalis NiP/ZA. Tabel 2 menunjukan ada 15 percobaan yang 

dirancang dengan variabel independen berupa suhu, waktu, dan konsentrasi katalis serta respon berupa konversi 

DALMS. Efek interaksi variabel independen terhadap konversi dianalisis dengan software design expert-13 dan 

menerapkan analisis varians (ANOVA) seperti yang terlihat pada Tabel 4. ANOVA bertujuan untuk menentukan 

model matematis yang digunakan sebagai gambaran dari hasil optimasi yang telah dilakukan. Analisis ini 

menggunakan jenis model matematis berupa linear, 2FI (Factor Interaction), dan kuadratik, sehingga 

menghasilkan model regresi yang terbaik dalam data eksperimen dalam bentuk persamaan. Model regresi 

diselidiki oleh determinasi (R2). Determinasi menujukkan proporsi atau presentase variasi total dalam variabel 

terikat. Berdasarkan analisis data, direkomendasikan model yang sesuai adalah model kuadratik karena memiliki 

nilai determinasi (R2) sebesar 0,9319, lebih besar dibandingkan model lainnya. Persamaan (3) merupakan 

persamaan yang dihasilkan dari model kuadratik, dengan Y adalah konversi DALMS, A adalah suhu, B adalah 

waktu, dan C adalah konsentrasi katalis. 

Y= -0.492812 + 0.20475A - 0.182500B - 0.152C - 0.037750AB + 0.010800AC - 0.064000BC 

- 0.0024375A² + 0.54625 B² - 0.012450 C²  
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Tabel 4. Hasil ANOVA 

Source p-value Keterangan 

Model 0,0191 signifikan 

A-Suhu 0,0030  

B-Waktu 0,0312  

C-Katalis 0,9703  

AB 0,0907  

AC 0,0304  

BC 0,1364  

A2 0,2455  

B2 0,0342  

C2 0,1549  

Lack of fit 0,2132 tidak signifikan 

R2 0,9316  

Adjusted R2 0,8086  

Predicted R2 0,0451  

Adeq precision 11,9804  

 

Berdasarkan hasil ANOVA pada Tabel 4, model yang dihasilkan Persamaan (3) sudah signifikan karena 

memiliki p-value lebih kecil dari 0,05 yang menunjukkan nilai tersebut memiliki pengaruh nyata terhadap respon. 

Variabel yang memiliki p-value lebih kecil dari 0,05 merupakan variabel yang berpengaruh terhadap konversi 

DALMS yakni suhu (A), waktu (B), suhu*konsentrasi katalis (AC), dan waktu*waktu (B2). Konsentrasi katalis 

tidak signifikan pengaruhnya terhadap konversi DALMS karena nilai p-value>0,05. Nilai Lack of fit yang 

didapatkan sebesar 0,2084, yang berarti tidak signifikan. Hal ini menandakan adanya kecocokan antara respon 

dengan model RSM (Sahabdheen and Arivarasu, 2020). Gambar 4 menunjukkan plot diagnostik yang bertujuan 

untuk mengetahui keakuratan model. Gambar 4a menunjukkan data aktual dengan data yang diprediksi oleh model 

dalam RSM membentuk garis lurus. Noshadi et al. (2012) mengatakan jika data yang dihasilkan membentuk garis 

lurus, maka model yang dihasilkan sudah benar. Distribusi residu dianalisis untuk mengevaluasi kecukupan model 

dengan terlebih dahulu menentukan apakah residu mengikuti distribusi normal. Residu adalah penyimpangan 

antara nilai prediksi dan nilai aktual dan diharapkan mengikuti distribusi normal. Pertama, residu dinormalisasi 

terhadap standar deviasinya. Garis lurus yang terbentuk pada Gambar 4b menunjukkan bahwa residu mengikuti 

distribusi normal (Noshadi et al., 2012).  

 
Gambar 4. Plot (a) actual dan predicted, (b) normal% probability dan externally studentized residuals. 

 
Interaksi Variabel Proses Terhadap Konversi 

Gambar 5 mengilustrasikan plot permukaan 3D dan plot kontur 2D variabel independen terhadap konversi 

DALMS. Gambar 5a menunjukkan pengaruh interaksi antara suhu dan waktu terhadap konversi DALMS pada 

konsentrasi katalis yang konstan. Peningkatan suhu dari 45 ‒ 65 ℃ menurunkan konversi DALMS dari 4,83% 
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menjadi  2,49% (Tabel 2, percobaan 3 dan 4). Begitu juga pada interaksi antara suhu dan konsentrasi katalis 

(Gambar 5b). Peningkatan suhu menyebabkan konversi menurun. Penurunan konversi disebabkan menguapnya 

sebagian metanol sehingga jumlah metanol di fasa cair berkurang selama reaksi. Kondisi ini berbeda dengan yang 

didapatkan oleh (Akinfalabi et al., 2020), dimana konversi DALMS meningkat seiring dengan naiknya suhu, serta 

rasio mol metanol:DALMS yang digunakan cukup besar sehingga jumlah metanol sangat berlebih. Parameter 

kedua yaitu waktu, memberikan efek yang berbeda dengan suhu. Semakin lama waktu reaksi, konversi yang 

dihasilkan semakin besar (Gambar 5a dan 5c). Waktu yang lama menyebabkan kesempatan reaktan untuk bereaksi 

semakin besar sehingga membuat laju reaksi dan konversi DALMS meningkat (Dahdah et al., 2020).  

 

 
 

Gambar 5. Interaksi variabel independen terhadap konversi DALMS, a) suhu dan waktu, b) suhu dan konsentrasi 

katalis, c) waktu dan konsentrasi katalis. 

 
Konsentrasi katalis merupakan parameter yang tidak berpengaruh terhadap konversi (p-value>0,05). Ini 

terlihat dari interaksi antara katalis dengan suhu (Gambar 5b) dan katalis dengan waktu (Gambar 5c). Peningkatan 

konsentrasi katalis akan meningkatkan jumlah situs aktif pada katalis sehingga konversi yang dihasilkan akan 

meningkat, namun konsentrasi katalis yang lebih tinggi akan menyebabkan peningkatan perpindahan massa reaksi, 

akibatnya konversi menurun, campuran menjadi kental dan pencampuran menjadi lebih keras (Sahabdheen and 

Arivarasu, 2020). Kondisi ini sama dengan penelitian yang dilakukan oleh (Joorasty et al., 2021). Konversi 
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DALMS menurun ketika melewati konsentrasi katalis yang optimum. (Helmi et al., 2021) juga mengalami 

penurunan konversi DALMS ketika konsentrasi katalis melewati batas optimumnya.  

Optimasi reaksi esterifikasi DALMS menjadi biodiesel menggunakan RSM-BBD ditentukan berdasarkan 

rentang variabel yang dipilih. Gambar 6 menunjukkan kondisi optimum dalam reaksi esterifikasi dengan 

mempertimbangkan batas atas dan batas bawah untuk semua variabel. Berdasarkan hasil RSM diperoleh kondisi 

optimum reaksi esterifikasi DALMS menjadi biodiesel adalah: suhu 45,72 ℃, waktu 3,99 jam, konsentrasi katalis 

6,04%, menghasilkan konversi DALMS sebesar 4,92%. Hasil optimasi dilakukan kembali secara percobaan pada 

kondisi tersebut dan didapatkan konversi DALMS sebesar 4,67%. Hasil yang dilakukan secara percobaan tidak 

jauh berbeda dengan hasil menggunakan RSM.  

 
Gambar 6. Kondisi optimum esterifikasi DALMS menjadi biodiesel 

 

Produk esterifikasi DALMS pada kondisi optimum dianalisis komposisinya menggunakan GC-MS. Gambar 

7 menunjukkan kromatogram dari produk. Hasil analisis menunjukkan produk terdiri dari metil palmitat 2,03%; 

asam palmitat 40,77%; metil elaidat 2,04%; asam linoleat 7,20%; asam oleat 45,14%; dan asam stearat 2,83% 

(Tabel 5). Kandungan terbesar dalam produk adalahu asam palmitat dan asam oleat. Hal ini terjadi karena asam 

palmitat dan asam oleat belum terkonversi dengan baik (konversi hanya 4,88%). Komposisi metil ester yang 

dihasilkan hanya terdiri dari metil palmitat dan metil elaidat dengan total 4,07%. Rendahnya konversi yang 

didapatkan, kemungkinan rasio mol metanol dan DALMS yang digunakan masih terlalu kecil.  

 

 

Gambar 7. Kromatogram GCMS produk esterifikasi DALMS. 

Tabel 5. Komposisi senyawa dalam produk esterifikasi DALMS 

Senyawa Komposisi (%) 

Metil palmitat 2,03 

Asam palmitat 40,77 

Metil elaidat 2,04 

Asam linoleat 7,20 

Asam oleat 45,14 

Asam stearat 2,83 

 

KESIMPULAN  

Difraktogram katalis NiP/ZA menunjukan munculnya fase Ni2P pada 2θ: 40,5o; 44,5o; dan 47,21o dengan 

ukuran kristal 28,64 nm, luas permukaan katalis 35,577 m2/g, volume pori 0,094 cc/g, diameter pori rata-rata 

3,8306 nm. Kondisi optimum reaksi esterifikasi DALMS menjadi biodiesel menggunakan RSM-BBD didapatkan 

pada suhu 45,72 oC, waktu 3,99 jam, dan konsentrasi katalis 4,64% dengan konversi 4,94%. Waktu dan suhu 

mempunyai pengaruh yang signifikan terhadap konversi. Komposisi senyawa dalam produk esterifikasi DALMS 
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terdiri dari metil palmitat (2,03%), asam palmitat (40,77%), metil elaidat (2,04%), asam linoleat (7,20%), asam 

oleat (45,14%), dan asam stearat (2,83%). 

KONFLIK KEPENTINGAN 

Tidak ada konflik kepentingan dalam artikel ini.  

 

KONTRIBUSI PENULIS 

IA: Konseptualisasi, Metodologi, Penulisan Manuskrip; HS: Software, Analisis Data; A: Analisis Data; LA: 

Analisis Data dan Penyuntingan Manuskrip.  
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