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Bila kamu tidak dapat merailh dunia dan kelezatanmya,
maka pejamkan matamu,

Karena ilmu adalah anugrah yang paling berharga

(Abi A'1a Al-Ghozali)

Ingatlah, kamu tidak akan meraif ilmy
Kecuali dengan enam hal yaitu
kecerdasan, minat yang besar, kesabaran,

bekal yang cukup, petunjuk gury dan wakty yang lama

Hidup ialah sebuah pilifian
tanpa ada pilian maka tiada kehidupan
maka pandailah memilif untuk kehidupammu

(Titik P)
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INTISARI

SINTESISDAN KARAKTERISASI SURFAKTAN DARI N-METIL
GLUKAMINA DENGAN MINYAK JELANTAH SAWIT

Oleh:

Titik Purwaningsih
NIM: 08630031

Pembimbing:

Susy Y unita Prabawati, M .Si.
NIP: 19760621 199903 2 005

Telah dilakukan sintesis suatu senyawa surfaktanelit glukamida dari
minyak jelantah dengan N-metil glukamina. Sintedilmkukan dengan metode
amidasi tidak langsung melalui metil ester minyallatah. Produk yang dihasilkan
dianalisis dengan FT-IR dan karakterisasi N-melilkgmida dilakukan untuk
mengetahui karakternya sebagai surfaktan.

Reaksi transesterifikasi minyak jelantah dengananmdt terkatalis basa
(NaOH) menghasilkan metil ester campuran sebesa2%! Dari metil ester
campuran tersebut terdapat metil palmitat, oleapstearat, dan trans-9-
oktadeknoat, dengan persen konversi 33,28%. Seétgmjudilakukan amidasi
terhadap metil ester yang diperoleh dengan N-rgetkamina (2:3) selama 3 jam
menghasilkan produk N-metil glukamida sebesar 98,49

Hasil karakterisasi menunjukkan bahwa senyawa Nimletkamida hasil
sintesis mampu menurunkan tegangan muka air da2 ®HN/m menjadi 16,27
mN/m. Busa yang terbentuk mampu stabil hinggadnh jndeks emulsi campuran
bensin-air-minyak jelantah sawit dan surfaktan sab&00% pembentukan emulsi
ini stabil hingga 4 hari. Nilai HLB surfaktan hasintesis sebesar 8,04 bersifat
terdispersi dalam air dan dapat dimanfaatkan selpaejtng agen.

Kata kunci: Surfaktan, N-metil glukamida, Nilai HL({Blydrophyle Lypophyle
Balance)
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ABSTRACT

SYNTHESISAND CHARACTERIZATION OF SURFACTANT FROM N-
METHYL GLUKAMINE WITH USED FRYING OIL PALM

By:

Titik Purwaningsih
NIM : 08630031

Youth Mentor:

Susy Yunita Prabawati, M .Si.
NIP; 19760621 199903 2 005

N-methyl glukamide surfactant has been synthedized waste cooking oil
and N-methyl glukamine. Were synthesized via irddi@midation of methyl ester
used frying oil. Products was carried out by FTdRd Furthermore, N-methyl
glukamide as synthetic product was characterizedigactant.

Transesterification of used frying oil with basdatgst (NaOH) produced
mixture of methyl ester, Le methyl esterda,42%. From mixture of methyl ester,
i.e methyl ester of palmitate, oleate, isostearar® trans-9-octadecinoic acid
withpercent conversion 33,28%. Amidation of methgdters with N-methyl
glukamine (2:3) for 3 h produced the related N-rylegfukamide in 90.49%.

Characterization as surfactant showed that the Nwhelukamide could
reduced the surface tension of water from 65,2 mi/b6,27 mN/m. Foam was
stable until 1.5 hours of observed time, petrolesapalm oil and surfactant system
has 100 % emulsion index, stability emulsions halveerved until 4 days. Further
more, HLB value of surfactant is 8,045 with chagaistic dispersion in the water
and can be applied as metting agent.

Key words: Surfactant, N-methyl glukamide, HLB val{Hydrophyle Lypophyle
Balance)
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BAB |
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang Masalah

Dewasa ini kebutuhan surfaktan pada dunia industri semakin
meningkat. Hal ini dikarenakan semakin luasnya penggunaan surfaktan dalam
proses-proses produksi. Tidak hanya pada industri sabun, shampo dan deterjen
(Feairheller dkk., 1994), penggunaan surfaktan juga digunakan diberbagai
industri lainnya seperti industri kosmetik, farmasi (Rho dkk., 2006), kertas,
agrokimia (Fungisida dan Vaksin), konstruks (inhibitor korosi) dil (Dina dkk.,

2009).

Selama ini surfaktan yang digunakan dalam industri, disintesis dari
bahan baku minyak bumi dan gas alam yang tidak dapat diperbaharui.
Surfaktan yang disintesis dari minyak bumi dan gas alam memiliki beberapa
kekurangan diantaranya, menimbulkan pencemaran lingkungan dan jika
digunakan akan menjadi limbah yang sukar terdegradasi (Hirsch, 1963 dalam
Abel, 1974). Saat ini banyak peneliti mencari aternatif untuk mensintesis

surfaktan dari bahan alami, misalnyadari minyak nabati atau hewani.

Surfaktan dari bahan alami yang dapat diperbaharui memiliki nilai
lebih daripada surfaktan yang berbahan dasar minyak bumi atau gas alam,
diantaranya tidak menimbulkan pencemaran terhadap lingkungan dan limbah
yang dihasilkan mudah terdegradasi (Cross, 1998). Salah satu bahan alami

(minyak atau lemak) yang dapat dijadikan surfaktan adalah minyak jelantah.



Minyak jelantah merupakan limbah dan bila ditinjau dari komposisi
kimianya, minyak jelantah mengandung senyawa-senyawa yang bersifat
karsinogenik. Pada suhu tinggi oksidasi minyak jelantah akan menghasilkan
senyawa-senyawa lain seperti asam karboksilat, keton dan aldehida yang
menjadi prekursor senyawa karsinogenik (Fenema, 1985). Oleh karena itu
perlu penanganan yang tepat agar limbah minyak jelantah ini dapat
bermanfaat dan tidak menimbulkan kerugian dari aspek kesehatan manusia
dan lingkungan. Salah satu bentuk pemanfaatan minyak jelantah ialah sebagai
bahan bakar alternatif pengganti untuk mesin diesel (biodiesel) (Manurung,

2006).

Selain sebagai bahan baku biodiesel, minyak jelantah ini juga dapat
digunakan untuk pembuatan surfaktan 9,10-dihidrosistearat-dietanolamida
(Muriningsih, 2007). Adanya asam lemak dengan rantai hidrokarbon panjang
yang bersifat lipofilik pada minyak jelantah, maka dapat digunakan sebagai
bahan dasar pembuatan surfaktan (Daniel, 2005). Dimana sadlah satu
bagiannya harus bersifat lipofilik, sedangkan bagian hidrofilik dari suatu
surfaktan dapat diperolen dari reaks amidasi dengan N-metil glukamina

(Maugard dkk., 2008).

N-metil glukamina merupakan suatu senyawa yang diperoleh dari
reaksi glukosa dengan mono metil amina, senyawa ini bersifat hidrofilik
karena dapat larut dalam air (Merk, 2008). Menurut Maugard (2008), reaksi

amidas antara N-metil glukamina dan asam lemak metil ester dapat



membentuk senyawa surfaktan. Dimana gugus hidrofiliknya diperoleh dari N-

metil glukamina dan gugus lipofiliknya diperoleh dari asam lemak metil ester.

Mengingat surfaktan yang masuk dalam dunia industri selama ini
berbahan dasar minyak bumi dan gas alam yang tidak dapat diperbaharui,
maka pendliti tertarik untuk mensintesis surfaktan N-metil glukamida dari N-
meil glukamina dengan minyak jelantah sawit. Hasil sintesis ini nantinya
diharapkan dapat menggantikan surfaktan dari bahan dasar minyak bumi dan
gas alam serta untuk memenuhi bahan baku pada dunia industri dalam proses-

proses produksi.

. ldentifikasi Masalah

Berdasarkan latar belakang di atas, maka diambil identifikas masalah

sebagai berikut:

1. Surfaktan yang terbuat dari minyak bumi atau gas alam tidak dapat
terbaharui, jika digunakan akan menghasilkan limbah yang tidak dapat

terdegradasi.

2. Sementara ini belum ada jenis surfaktan yang ramah lingkungan yang

dapat disintesis dari bahan alam.

3. Surfaktan berbahan dasar minyak nabati lenih ramah lingkungan.



. Batasan M asalah

Agar penelitian ini tidak meluas dalam pembahasannya, maka diambil

pembatasan masalah sebagai berikut:

1. Sintesis metil ester asam lemak berasal dari minyak jelantah.

2. Karakterisasi surfaktan dari N-metil glukamida menggunakan tegangan
muka, kestabilan busa, indeks emuls dan kestabilan emulsi, serta nilai

HLB.

. Rumusan M asalah

Dari uraian di atas, untuk mempermudah pembahasan, maka dapat dibuat

rumusan masal ah sebagai berikut:

1. Bagaimanasintesis metil ester asam lemak dari minyak jelantah?

2. Bagaimana senyawa N-metil glukamida dapat dibuat dengan metode

amidasi?

3. Bagaimana karakterisas N-metil glukamida menggunakan tegangan
muka, kestabilan busa, indeks emuls dan kestabilan emulsi, serta nila

HLB?

. Tujuan Pendlitian
Tujuan dari penelitian ini adalah:
1. Mensintesis metil ester dari minyak jelantah dilakukan dengan metode

transesterifikasi.



2. Memperoleh turunan N-metil glukamida hasil reaksi amidasi antara metil

ester dari minyak jelantah sawit dengan N-metil glukamina.

3. Mengetahui kegunaan surfaktan yang telah disintesis, dapat digunakan
sebagai bahan pembasah (wetting agent), bahan pengemulsi (emulsifying

agent) atau sebagai bahan pelarut (solubilizing agent).

F. Manfaat Pendlitian

Penelitian ini diharapkan dapat memanfaatkan potensi lain dari minyak
jelantah yang semula banyak sebagai limbah yang tidak bermanfaat, menjadi
surfaktan N-metil glikamida sehingga dapat meningkatkan nilai ekonomisnya.
Serta menambah khasanah ilmu pengetahuan khususnya dibidang sintesis kimia

organik dan aplikasinya dalam bidang indusri.



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan
Dari penelitian sintesis dan karakterisas surfaktan dari amidasi N-metil
glukamina dengan minyak jelantah sawit dapa diambil beberapa kesimpulan:

1. Sintesis metil ester dari minyak jelantah dengan metode transesterifikas
didapatkan rendemen yang cukup besar yaitu 94,42%. Dari hasil isolas ini
dilakukan analisis metil ester dengan FT-IR dan GC-MS, bahwa dengan
analisis ini membuktikan adanya gugus ester yang muncul pada bilangan
gelombang 1747,12 cm™*. Komponen-komponen yang terkandung dalam metil
ester adalah metil palmitat, hexsadekanoat trimetilsilil ester, metil oleat, metil
isostearat dan trans-9-oktadesinoat trimetilsilil ester dengan presentase sebesar
33,28%.

2. Sintesis turunan N-metil glukamida dengan metode amidasi didapatkan
rendemen yang cukup besar yaitu 90,49% dengan hasil berbentuk gel dengan
warna coklat kekuningan. Dari hasil sintesis ini dilakukan analisis FT-IR
bahwa dengan analisis ini membuktikan bahwa adanya gugus amida (CO-N)
yang muncul pada bilangan gelombang 1617,50 cm™.

3. Karakterisasi pada produk membuktikan bahwa senyawa yang telah disintesis
merupakan suatu surfakan yang dapat menurunkan tegagan permukaan air,
memiliki kestabilan busa yang tinggi dan memiliki tipe imulsi ganda (M-A-M)

serta dapat digunakan sebagai  wetting agent dengan nilai HLB 8,045.
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. Saran

Saran yang dapat diberikan yaitu:

. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai pemurnian komponen-
komponen yang terkandung dalam metil ester agar didapatkan surfaktan yang
kemurniannya |ebih tinggi.

. Sintesis surfaktan dengan metode amidas perlu ditambahkan adanya katalis
agar tidak melakukan pemanasan pada temperatur yang tinggi.

. Penelitian selanjutnya perlu dilakukan analisis produk dengan GC-MS untuk
mengetahui struktur senyawa yang terbentuk dan perlu dilakukan Iebih lanjut

tentang pengaplikasian surfaktan menjadi produk jadi.
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Lampiran 1. Perhitungan Rendemen Metil Ester
Transesterifikasi minyak jelantah.

Massa metil ester = 105,54 gram
Massa minyak jelantah = 116,196 gram

Berat molekul minyak jelanah =842 gram/mol

. . 115,195 gram
Jumlah mol minyak jelantah = = 0,138 mol
842 gram /mol

Massa metanol = 52,99 gram
Berat molekul methanol = 32 gram/mol
52,59 gram
Jumlah mol metanol = = 1,656 mol
32 gram /moal
Persamaan reaksinya :
i
H,C— 0— C—(CH)1CHs HC—0

_ Katalis NaOH ‘
. HC—O 4 3CH(CH),,C00CH

0
HC— o—%—(crb)mcrg + 3CHO
7

H,C—0—C—(CH)1,CH; HC—0O
Trigliserida lon Metoksi Gliserol et Ester

Mula-mula 0,138 mol 1,656 mol - -
Bereaksi 0,138 mol 0,414 mol 0,138 mol 0,414 mol
Sisa - 1,242 mol 0,138 mol 0,414 mol

Berat molekul rata-rata metil ester =270 gram/mol

Massa teoritis metil ester =0.414 gram x 270 gnaoh

= 111,78 gram

. 125,54 gram
Rendemen metil ester (%) m x 100% =94,42 %
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Lampiran 2. Perhitungan Rendemen N-Metil Glukamida
Amidasi N-metil glukamina.

Perbandingan mol metil ester dan N-metil glukan{ha)

Massa N-metil glukamida = 15,68 gram
Massa metil ester =10.8 gram
Berat molekul metil ester = 270 gram/mol
. 10,8 gram
Jumlah mol metil ester = = 0,04 mol
270 gram /mol
Massa N-metil glukamina =11,712 gram
Berat molekul N-metil glukamina = 195,2 gram/mol
. . 11,712 gram
Jumlah mol N-metil glukamina = = 0,06 mol

195,z gram /mol

Persamaan reaksinya :

OH (‘JH 0 OH (‘)H
|
+ . I o
H n Hy
o] \ CHO o)
N: N n
H \ H |
CH Ch
N-metil Glukamina Metil Ester N-metil Glukamida
Mula 0,06 mol 0,04 mol -
Reaksi 0,04 mol 0,04 mol 0,04 mol
Sisa 0,02 mol - 0,04 mol
Berat molekul N-metil glukamida = 433,2 gram/mol
Massa teoritis N-metil glukamida = 0.04 mol x 43ram/mol
=17,328 gram
. . 15,68 gram
Rendemen N-metil glukamida (%) = x 100%
17,328 gram

=90,49 %
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Lampiran 3. Perhitungan Tegangan Per mukaan N-metil Glukamida
Penentuan tegangan permukaan surfaktan.

F (mN) Air (akuades) = 4,033 mN

Konsentrasi surfaktan 1 = 0,75 g/500 mL= 1500 pp&i22 M
F(mN) ; rata-rata =1,0067 mN
Konsentrasi surfaktan 2 = 0,5 g/500 mL = 1000 pp5 M
F (mN), rata-rata =1,0933 mN
Konsentrasi surfaktan 3 = 0,25 g/500 mL = 500 ppinG¥ M
F (mN)3 rata-rata =1,1583 mN

Y= E dimana L adalah keliling lingkaran cincin platingang digunakan

pada alat tensiometer du Nouy dengan diametercty®% 0,0197 m

jadiL=2nr
=2 x 3,14 x 0,00985
=0.061858 m
4,0331 mN
y =— = 65,2 mN/m
00861858 m
1,0067 mN
yi1=— =16,27 mN/m
0,061858 m
1,0933 mN
Yo=T - - =17,67 mN/m
0,061858 m
1,1583 mN
y3=——— =18,73 mN/m
0,061858 m

Tabel 8. Tegangan Permukaan N-metil Glukamida

NoO Konsentrasi Gaya (F) Tegangan Muka
(mol/L) mN (mN/m)

1 3.22 1.0067 16.27

2 2.15 1.0933 17.67

3 1,07 1.1583 18.73




Lampiran 4. Tabel Penentuan K estabilan Busa

Penentuan kestabilan busa variasi konsentrasi d&tuywpengamatan

Tabel 9. Penentuan K estabilan Busa

Volume Busa pada Konsentrasi

Waktu
0,75¢/50

pengamatan mL  05g/50mL 0,25 g/50 mL
o" 30 mL 26 mL 19 mL
15" 26 mL 24 mL 17 mL
30" 25 mL 23 mL 17 mL
45" 25 mL 23 mL 16 mL
60" 24 mL 22 mL 15 mL
75" 24 mL 22 mL 14 mL
90" 23 mL 21 mL 14 mL
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Lampiran 5. Penentuan I ndeks Emulsi dan Kestabilan Emulsi

Indeks emulsi turunan N-melit glukamida dalam (Besasr-minyak goreng)

Pada konsentrasi 0,5 g/30 mL

Tinggi larutan =30 mL

Tinggi emulsi = 30 mL (Hari ke 1,2dan3) dan 29 riafi ke 4)

tinggi emulsi

Indeks emulsi, 3= X 100%

tinggi larutan
30

=— x 100% = 100 %
30

tnggl emulsi

Indeks emulsiy = x 100%

tinggi larutan
30

=—x100% = 96,7%
29

Kestabilan emulsi turunan N-melit glukamida dalder{sin-air-minyak goreng)

Tabel 10. Kestabilan Emulsi

Waktu Emulsi Presentase Emulsi
No (hari) (mL) (%)
1 1 30 100
2 2 30 100
3 3 30 100
4 4 29 96,7
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Lampiran 6. Penentuan Nilai HLB
Nilai HLB berdasarkan hasil titrasi
Piridina dan benzene sebagai titer = 14,25 mL % & (95:5 V/V)

Penentuan kurva standar HLB

Jenis Surfaktan  V akuades terpakai (mL) HLB Perubahan Warmna

Tween-80 (PA) 69.4 15.0 Kuning muda menjadi keruh

Tween-20 (PA) 81.9 16.7 Kuning muda menjadi keruh
GMS 29.6 3.8 Tidak berwarna menjadi putih

Berdasarkan pada tabel diatas, dibuat persamaisn \ga@lume akuades
yang terpakai sebagai sumbu x, sedangkan nilai Ha&a sumbu y, sehingga
diperoleh persamaan garis y = 0.2551x — 3.5487ai LB dari ester glukosa
oleat dan ester glukosa stearat diperoleh denganginterpolasi kurva kalibrasi

di bawah ini (Jaya 2005).

If - y=0.2551x- 1LH87
l6 -
14 1
E 1]
= ol
f o
4
:..I T T T T T ] 1] T 1
] I i £ 40 b il ] &0 ]

V uk uades terpak s (ml)

Gambar 22. Kurva Kalibrasi Surfaktan



Tabel 11. HLB N-Metil Glukamida

Massa Volume
Sampel sampel (g) | akuades (mL HLB Perubahan Warna
coklat muda menjadi
1 0.501 45.4 8.03 putih keruh
4, coklat muda menjadi
2 0.502 45.5 8.082 putih keruh
Rerata 45.45 8.04p

Contoh perhitungan HLB N-metil glukamida

Persamaan garisy = 0,2551x — 3,5487

= 0,2551 (45,45) — 3,5487

= 8,045
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Lampiran 7. Table Fragmentasi dari Metil Palmitat

Tabel . Fragmentas M etil Palmitat

69

Hasil Pemecaha

: Metil BM _Gugus Gugus yang
No Fragmentasi NV Metil Ester
Palmitat(ion-ion Pecah
anak) yang Pecah

1 CisH31COOCH; 270 0 -

2 CisH3:C™=0 239 31 -OCHl
3 | (CHy)'1COOCH; 227 43 GH7

4 | (CHy)'11-COOCH; 213 57 GHo

5 | (CHy)"1-COOCH 199 71 GH11
6 | (CHy)'-COOCH; 185 85 GH13
7 | (CHy)'s-COOCH; 171 99 GHis
8 | (CHy)'7-COOCH; 157 113 GH17
9 | (CH)'s-COOCH 143 127 GH19
10 | (CH)'s-COOCH 129 141 GoHa1
11| CH)*-COOCH; 115 155 GiH23
12| CH)'s-COOCH 101 169 GHas
13| (CH)"»-COOCH; 87 183 GsH27
14 | (CH)'-COOCH 74 196 GaH29
15 CaHo 57 213 (ché)clé
16 H,C=C'-CHs; 41 229

C14H270,
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Lampiran 8. Dokumentasi Alat dan Hasil Penelitian.

Gambar ekstraksi cair-cair dari hasil transesterifikasi metil ester

Gambar evaporasi dari hasil transesterifikasi metil ester



Gambar hasil sintesis N-metil glukamida
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Gambar hasil evaporasi N-metil glukamida

Gambar alat tensiometer du Noy untuk penentuan tegangan permukaan
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