BAB |1
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Metode Pendlitian

Penelitian  ini menggunakan metode penelitian ekseatal
(experimental research), yaitu dengan melakukan pengamatan secara lagpgsun
untuk mencari data sebab akibat melalui eksperisemnngga didapatkan data
empiris. Dengan cara ini akan diamati pengaruh wakinsesterifikasi minyak
biji alpukat dan variasi persentase metanol tenhasléat fisik biodiesel yang
meliputi massa jenis, viskositas, nilai kalor,ktitiyala, titik tuang dan indeks

setana.

3.2 Variabel Pendlitian
Variabel yang digunakan dalam penelitian ini terdiari tiga macam,
yaitu:
1. Variabel Bebas
Variabel bebas adalah variabel yang besarnya dkentoleh peneliti dan
besarnya dapat diubah-ubah untuk mendapatkan valaabel terikat dari
obyek penelitian, sehingga diperoleh hubungan antariabel bebas dengan
variabel terikat. Variabel bebas yang digunakadadim penelitian ini adalah:
* Waktu transesterifikasi (menit) yaitu: 30; 45; @6; 90.
2. Variabel Terikat
Variabel terikat adalah variabel hasil yang besaiidak dapat ditentukan oleh
peneliti, nilai dari variabel ini tergantung paddan dari variabel bebas.
Variabel terikat yang diamati dalam penelitianadalah:
«  Sifat fisik biodiesel yang meliputi massa jenis/(kd), viskositas (iffs),
nilai kalor (kkal/kg), titik nyala (°C), titik tuagn (°C) dan indeks setana.
3. Variabel Terkontrol
Variabel terkontrol adalah variabel yang ditentukdeh peneliti dan nilainya
dikondisikan konstan. Variabel yang dikontrol dalpemelitian ini adalah:

* Persentase metanol (%) adalah: 10; 20; 30.
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3.3  Bahan dan Peralatan yang Digunakan
3.3.1 Bahan yang Digunakan
Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah:

1. Minyak biji alpukat
Minyak biji alpukat merupakan bahan baku pembuéatadiesel dalam reaksi
transesterifikasi pada penelitian ini.

2. Metanol
Metanol yang digunakan dalam penelitian ini sebdsir 20; 30 (%) dari
volume keseluruhan (metanol dan minyak biji alpukat

3. Kalium hidroksida (KOH)
Katalis yang digunakan adalah kalium hidroksida KROPada penelitian ini
kalium hidroksida akan direaksikan dengan metaebingga terbentuk kalium
metoksida, yang selanjutnya akan direaksikan dengayak biji alpukat yang
telah dikondisikan pada temperatur 60 °C.

4. Air
Air digunakan sebagai pendingin pelarut yang mepgpada saat proses
transesterifikasi dalam refluks, sehingga pelamitsebut dapat kembali
bereaksi pada labu bundar. Air juga sebagai pemdipgda proses distilasi

untuk pemurnian biodiesel.

3.3.2 Peralatan yang Digunakan
Peralatan untuk melakukan proses ekstraksi darseasserifikasi yang
digunakan dalam penelitian ini adalah:
1. Refluks
Refluks adalah alat yang digunakan untuk melakukaksi transesterifikasi.
Refluks merupakan susunan alat-alat yang terdiii da
* Labu bundar
Labu bundar berfungsi sebagai tempat untuk meneaksminyak biji
alpukat, metanol dan katalis potasium hidroksida.
* Qil bath
Oil bath adalah sebuah wadah berisi minyak yang berfungsukun

meneruskan panas dari pemanas ke labu bundar.
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 Pemanas
Pemanas berfungsi untuk memanaslkaih bath, yang kemudian akan
memanaskan labu bundar. Pemanas ini memiliki terst@ncontroller
sehingga dapat dikondisikan pada suhu tertentu.

» Kondensor refluks
Kondensor refluks berfungsi untuk mendinginkan arairmetanol dan
minyak biji alpukat yang menguap dari labu buna#nisgga cairan tersebut
dapat bereaksi kembali.

» Pengaduk
Pengaduk berfungsi untuk meratakan reaksi sehingganol dan minyak
biji alpukat dapat bereaksi secara menyeluruh pelola bundar. Pengaduk

ini digerakkan oleh motor listrik yang memiliki guan sampai 2000 rpm.

. Alat destilasi

Alat ini berfungsi untuk menguapkan air dan sisatame dari biodiesel

sehingga didapatkan biodiesel murni. Destilastendliri dari susunan alat-alat

yaitu:

e Tabung Erlenmeyer digunakan sebagai tempat untmkamaskan biodiesel.

e Labu bundar digunakan sebagai tempat untuk menagnpestilat hasil
penguapan dari tabung erlenmeyer yang telah didkagi.

* Hot plate berfungsi untuk memanaskan biodiesel pada tabdegneeyer.

« Kondensor destilasi berfungsi untuk menyerap palaas biodiesel yang

menguap sehingga berubah fase menjadi cair (dgstila

. Sop watch

. Gelas ukur

. Timbangan digital
. Corong pemisah

. Termometer

Peralatan untuk melakukan uji sifat fisik biodiegahg digunakan dalam

penelitian ini adalah:
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1. Density/Spesific Gravity Meter DA 500
Alat ini digunakan untuk mengukur massa jenis seadomatis. Berikut ini

merupakan alat yang digunakan untuk mengukur messa

Gambar 3.Density/Spesific Gravity Meter DA 500
Sumber : Laboratorium Unit Produksi Pelumas Perar&urabaya

2. Automatic Viscosity System, SFlow 3000 IV
Alat ini digunakan untuk mengukur viskositas secatematis. Berikut ini

merupakan alat yang digunakan untuk mengukur vits
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Gambar 3.2\utomatic Viscosi ty System, SFlow 3000 IV
Sumber : Laboratorium Unit Produksi Pelumas Perar&iurabaya
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3. Bomb Calorimeter
Alat ini digunakan untuk mengukur nilai kalor. Bert ini merupakan alat

yang digunakan untuk mengukur nilai kalor.

Gambar 3.8omb Calorimeter
Sumber : Laboratorium Motor Bakar Teknik Mesin Usrisitas Brawijaya

4. Flash Point COC
Alat ini digunakan untuk mengukur titik nyala. Beri ini merupakan alat
yang digunakan untuk mengukur titik nyala

Gambar 3.4lash Point COC
Sumber : Laboratorium Unit Produksi Pelumas Perar&iurabaya
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5. Seta Cloud and Pour Point Refrigeration Unit
Alat ini digunakan untuk mengukur titik tuang. Beri ini merupakan alat

yang digunakan untuk mengukur titik tuang

Gambar 3.5¢ta Cloud and Pour Point Refrigeration Unit
Sumber : Laboratorium Unit Produksi Pelumas PerarGiurabaya

6. Distilatio Apparatus, ASTM D 86-05
Alat ini digunakan untuk mengukur indeks setanaikBe ini merupakan alat

yang digunakan untuk mengukur indeks setana.

Gambar 3.@istilatio Apparatus, ASTM D 86-05
Sumber : Laboratorium Unit Produksi Pelumas PertarGiurabaya
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34 Instalas Pendlitian

Gambar 3.7 Instalasi Penelitian untuk Transeskasfi

Sumber: Laboratorium Penelitian Teknik Kimia Pdit&k Negeri Malang

Keterangan:
1. Refluks: 2. Destilasi:
al.0il bath a2Hot plate
bl. Pemanas b2. Labu bundar
cl. Kondensor refluks c2. Kondensor destilasi
d1. Labu bundar d2. Tabung erlenmeyer

3.5 Tempat Pendlitian
Penelitian mengenai "pengaruh waktu transestesiikanyak biji alpukat
dan variasi persentase metanol terhadap sifat isifiesel yang meliputi massa
jenis, viskositas, nilai kalor, titik nyala, titikuang dan indeks setana” akan
dilaksanakan di:
1. Laboratorium Penelitian Teknik Kima Politeknik NegeMalang untuk
melakukan proses ekstraksi biji alpukat menjadiyanbiji alpukat.
2. Laboratorium Penelitian Jurusan Kimia Universitaggbri Malang untuk
melakukan proses transesterifikasi minyak biji &fiumenjadi biodiesel dan

mengukur konversi biodiesel.
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3. Laboratorium Motor Bakar Teknik Mesin Universitasra®ijaya untuk
mengukur sifat fisik biodiesel yaitu nilai kalor..

4. Laboratorium Unit Produksi Pelumas Pertamina Swymabantuk mengukur
sifat fisik biodiesel yaitu massa jenis, viskositidtsk nyala, indeks setana, dan

titik tuang.

3.6  Prosedur Penelitian

Prosedur proses transesterifikasi dilakukan patia 60 °C dengan waktu
transesterifikasi 30 menit serta variasi persentastanol 10%; 20%; 30%.
Kemudian dilanjutkan dengan variasi waktu transestasi yang lain (45 menit,
60 menit, 75 menit dan 90 menit) pada persentasenoiel0%; 20%; 30%.

Pada penelitian dengan waktu transesterifikasi 3hitmdan variasi
persentase metanol 10%, satu persen KOH dari massgak biji alpukat
direaksikan dalam 50 ml metanol pada suhu kamasil iHzaksi tersebut adalah
kalium metoksida yang nantinya akan digunakan untokelakukan
transesterifikasi dengan 500 ml minyak biji alpuk&etelah itu, reaksi
transesterifikasi dilakukan pada refluks. Pemarmampefluks dipasang pada suhu
60 °C. Ditakar 500 ml minyak biji alpukat dan ditggadalam labu bundar.
Minyak biji alpukat dipanaskan sampai mencapai se@duC. Larutan potasium
metoksida dituang ke dalam labu bundar dan pengatiokalakan dengan
kecepatan pengaduk dijaga konstan pada 500 rpmiakksi dicatat sejak
pengaduk dinyalakan, yaitu selama 30 menit. Setedaksi berjalan selama 30
menit, pengadukan dihentikan, campuran yang tewkedituang dalam corong
pemisah, dibiarkan terjadi pemisahan selama 15 tnpawia temperatur kamar.
Lapisan metil ester (biodiesel) yang terbentuk séipkan dari lapisan gliserol.
Untuk pemurnian biodiesel dengan air, dilakukan cperan biodiesel
menggunakan air hangé&50°C) dengan perbandingan volume 2:1 antara air
hangatdan biodiesel. Proses pencucian dilakukan padangopemisah dengan
cara menuangkan air hangat kedalam corong pemisglbwati dindingnya,
kemudian dilakukan pemisahan dengan corong pemisatk memisahkan antara
biodiesel murni dengan sisa air pencuci. Biodidsdil pencucian dengan air,

dihilangkan kandungan air dengan cara dipanaskiamdaven. Sedangkan untuk
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menghilangkan sisa metanol dilakukan destilasi saraphu 100 °C selama 30
menit.

Biodiesel yang didapat dari proses transesterifigasia masing-masing
variasi waktu transesterifikasi dan persentase moewiukur sifat fisiknya yang
meliputi massa jenis, viskositas, nilai kalor,ktitiyala, titik tuang dan indeks
setana. Data yang diperoleh kemudian ditampilkalandabentuk grafik dan

dianalisa.

3.7 Rencana Pengolahan Data dan Analisis Statistik
3.7.1 Rencana Pengolahan Data
Dalam penelitian ini akan dilakukan pengambilarad#dlam bentuk tabel

dan dapat dilihat seperti dibawabh ini:

Tabel 3.1 Contoh pengambilan data transesterifikesyak biji alpukat dengan

persentase metanol 10%

Waktu Massa | Viskositas| Nilai Titik
. _ | Titik nyala Indeks
Transesterifikasi| jenis | kinematik kalor tuang
, | o (°C) setana
(menit) (kg/m°) (m?/s) (kkal/kg) | (°C)

30

45

60

75

90

Untuk variasi persentase metanol yang lain yaitt 2ian 30% akan dilakukan
pengambilan data seperti pada tabel 3.1.

Data tersebut akan diolah dan kemudian ditampitk@lam bentuk grafik
sehingga mempermudah dalam mengamati pengaruhb&hreebas terhadap

variabel terikat.
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3.7.2 Analisis Statistik

Untuk mengolah data yang telah diperoleh diperganainalisis varian
dua arah. Dengan analisis varian dua arah akamatiikeada tidaknya pengaruh
dari variasi waktu transesterifikasi minyak bijpakat (faktor A) dan pengaruh
variasi persentase metanol (faktor B) serta peimganeraksi keduanya (faktor
AB) terhadap sifat fisik biodiesel.

Faktor A mempunyai level A A,,......,A dan faktor B mempunyai level
B1, By,......,B. Jika jumlah pengamatan tiap sel adalah t kali idarcangan dua
kategori A dan B serta masing-masing kategori teatas r dan c level. Bila
pengaruh interaksi antar faktor A pada level keam daktor B pada level ke |
dinyatakan dengarof);. Maka nilai setiap pengamatan ditulis dengan rhode
matematika sebagai berikut:

Yik = M +oi+ B+ (af)i + ik

Keterangan:
Yik : nilai setiap pengamatan
I : nilai rata-rata dari seluruh pengamatan
aj : pengarah faktor waktu transesterifikasi ke i
§] : pengaruh faktor persentase volume ke j

(aB)ij : pengaruh interaksi faktor waktu transesterifikes i dan faktor
persentase volume ke |

gk  :Simpangan pengamatan

Yang akan diuji dari pengamatan ini adalah:

1. a : pengaruh (efek) dari faktor waktu transesteasi

2. B : pengaruh (efek) dari faktor persentase metanol

3. of : pengaruh interaksi dari faktor waktu transefkesi dan faktor

persentase metanol

Adapun hipotesis yang dipergunakan adalah sebagaul

1. Hi: oy =ap=....=0; (tidak ada pengaruh waktu transesterifikasi tespagifat

fisik biodiesel )
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H1: paling sedikit satwi # O (ada pengaruh waktu transesterifikasi terhadap

sifat fisik biodiesel)

2. HZ: By =Bz =....=B; (tidak ada pengaruh variasi persentase metarfidap

sifat fisik biodiesel)

H?: paling sedikit saty; # 0 (ada pengaruh variasi persentase metanol

terhadap sifat fisik biodiesel)

3. HJ: (0B)11 = @B)12 =-... = @P); (tidak ada pengaruh waktu transesterifikasi

dan variasi persentase metanol terhadap sifattisitiesel)

H?: paling sedikit satuo8); # O (ada pengaruh waktu transesterifikasi dan

variasi persentase metanol terhadap sifat fisidibg®l)

Tabel 3.2 Rancangan pengamatan model dua arghmeengulangan

Faktor Persentase Metanol S barls Rata-
B: | ] B || B
X11] xljl ch:l

— | Ar | X Xij2 Xicz T

()] 1 _

ks X

= X111 Xijt Xt

g

§ Xi11 Xij1 Xict

E A Xi12 Xij2 Xic2 T, B

- X

§ Xi1t Xijt Xict

©

= X1 Xria X
X Xii X

Ar 0 " VALAR <
Xrlt ert cht
S T4 T;. T.c. T...
kolom
Rata-rata|] X X X X

Sumber : Dr. Slamet Wahyudi,ST.,MT, 2606

Dalam perhitungan menggunakan rumus sebagai leriku
1. Jumlah kuadrat total (JKT)

rata
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2. Jumlah kuadrat faktor A (JKA)

AN B
IO o (T..)
ct rct
3. Jumlah kuadrat faktor B (JKB)
2 -J. 2
rt rct
4. Jumlah pengaruh interaksi faktor A dan faktor BABK
r C 2
AN
JKp =12 j_lt - rct — JKAB = JKP — JKA — JKB

5. Jumlah kuadrat galat (JKG)
JKG = JKT — JKP = JKT — JKA — JKB — JKAB

Apabila masing-masing suku dibagi dengan derajdtati®ya, akan
diperoleh nilai varian dari masing-masing sukudbtg. Nilai ini sering disebut
dengan kuadrat tengah yang disingkat KT. Nilaiaratersebut adalah:

1. Kuadrat tengah faktor A (KTA)

KA

(r-1)

2. Kuadrat tengah faktor B (KTB)

JKB.

(c-1)

3. Kuadrat tengah interaksi faktor A dan faktor B (KBA
JKAB

(r-1)(c-1)

4. Kuadrat tengah galat (KTG)

JKG
re(t -1)

KTA=

KTB =

KTAB =

KTG =

Untuk menguji ketiga hipotesis diatas kita mendemiga iung Mmasing-
masing sumber keragaman (faktor waktu transesasifi faktor persentase

metanol dan interaksi faktor waktu transesterifikdan variasi persentase
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metanol). Kemudian hasilnya dibandingkan dengap. Fpada derajat bebas
dengan nilab tertentu. Nilai Riung dari masing-masing sumber keragaman adalah
sebagai berikut:

1. Fniung dari faktor temperatur

_ KTA
'OKTG
3. Fniung dari faktor variasi persentase metanol
_ KTB
> KTG
4. Fhiwngdari interaksi faktor temperatur dan variasi petass metanol
_ KTAB
°  KTG

Tabel 3.3 Analisis varian

Sumber Varian JK Db KT theung Fa
Antar A JKA da =r-1 KTA =]
Antar B JKB db=c-1 KTB )
Interaksi AB JKAB | db=db.db KTAB Fs
Galat JKG dp = re(t-1) KTG
Total JKT rct -1

Sumber : Dr. Slamet Wahyudi,ST.,MT.,98, 2006

Kesimpulan yang diperoleh:
1. Bila FAniung > FAabe maka H; ditolak darH; diterima, ini menyatakan

bahwa variasi waktu transesterifikasi berpengarerhadap sifat fisik

biodiesel minyak biji alpukat.

2. Bila FBhiing > FBabe maka H. ditolak danH; diterima, ini menyatakan
bahwa variasi persentase metanol berpengaruh sgrhsitht fisik biodiesel
minyak biji alpukat.

3. Bila FABhiung > FABune, makaH? ditolak danH; diterima, ini menyatakan

bahwa variasi waktu transesterifikasi dan persentagtanol berpengaruh

terhadap sifat fisik biodiesel minyak biji alpukat.
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3.8  Diagram Alir Penelitian
Untuk memudahkan dalam melakukan penelitian mabaadidiagram alir

penelitian seperti ditunjukkan pada gambar 3.3.

( MULAI )

A4
Studi literatur dan membuat hipotesis

v

Persiapan instalasi penelitiar]

I

Melakukan pengujian dengan:
» Waktu transesterifikasi (menit): 30; 45; 60; 75; 90
» Persentase metanol (%): 10; 20; 30

I

Pengambilan data:

 Sifat fisik biodiesel yaitu: massa
jenis, viskositas, nilai kalor, titik
nyala api dan indeks setana

I

Pengolahan data

Analisa dan Pembahasar

'

Kesimpulan dan
saran

SELESAI

Gambar 3.8 Diagram Alir Penelitian



