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ABSTRAK

Optimasi Temperatur Reaksi Pada Sintesis Metil Ester Menggunakan Bahan
Dasar Minyak Biji Ketapang (Terminalia catappa L.)

Oleh:
Yuni Faryanti
07630020

Pembimbing
Maya Rahmayanti, M.Si
198106272006042003

Telah dilakukan sintesis metil ester dengan bahan dasar minyak biji
ketapang (Terminalia catappa L.) yang diekstrak menggunakan metode
sokhletasi. Tujuan dari sintesis metil ester ini adalah untuk mengetahui pengaruh
temperatur pada reaksi esterifikasi dan reaksi transesterifikasi.

Tahap esterifikasi dilakukan dengan mereaksikan biji ketapang dan
metanol ditambah katalis H,SO, 1%. Reaksi esterifikasi dilakukan selama 60
menit dengan temperatur divariasi pada 30, 40, 50, dan 60°C. Tahap
transesterifikasi dimulai dengan mereaksikan fase organik hasil reaksi esterifikasi.
Fase organik dan metanol direaksikan selama 120 menit, ditambah katalis NaOH
1,5 % dari berat total reaktan dengan variasi temperatur pada 40, 50, 60, dan
70°C.

Hasil penelitian menunjukkan temperatur optimum pada reaksi
esterifikasi yaitu 60°C dengan kandungan asam lemak bebas terendah sebanyak
1,074% dan temperatur optimum pada reaksi transesterifikasi yaitu 70°C dengan
rendemen metil ester tertinggi sebesar 21,34%. Analisis GC-MS menunjukkan
komponen metil ester asam lemak dalam biji ketapang adalah metil palmitat
(4,630%), metil laurat (2,507%), metil oleat (3,060%), metil linoleat (1,703%),
dan metil stearat (0,521%).

Kata Kunci : Minyak biji ketapang (Terminallia catappa L), metil ester,
temperatur, esterifikasi, transesterifikasi, GC-MS, Sokhletasi.
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BAB |
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Dewasa ini permasalahan energi di Indonesia menjadi hal mendesak
untuk segera diatasi. Kebutuhan energi yang terus meningkat tidak sebanding
dengan energi yang tersedia. Keberadaan minyak bumi sebagai sumber utama
energi Kini semakin langka karena termasuk bahan bakar yang tidak dapat
diperbaharui. Penggunaan bahan bakar dari minyak bumi sebagai sumber energi
juga menuai kontroversi, karena konsumsi minyak bumi yang terus menerus dapat
meningkatkan kadar CO,, CO, SOy, dan NOy di udara. Hal tersebut berakibat pada
timbulnya hujan asam, efek rumah kaca, dan perubahan iklim global.

Krisis energi dari minyak bumi akhirnya memicu pencarian dan
pengembangan sumber bahan bakar alternatif yang dapat diperbaharui. Bahan
bakar alternatif yang dinilai layak sebagai pengganti minyak bumi yaitu bahan
bakar yang berasal dari minyak nabati dan lemak hewani karena sifatnya sebagai
sumber bahan bakar yang dapat diperbaharui, yang dikenal dengan metil ester
(Hambali, et. al., 2007).

Minyak nabati merupakan minyak yang berasal dari tumbuh-tumbuhan.
Bagian tumbuh-tumbuhan yang biasa dimanfaatkan untuk diambil minyaknya
adalah biji. Pemanfaatan biji selama ini hanya sebatas untuk dikonsumsi langsung
atau diolah menjadi makanan ringan, masih jarang sekali diekstrak kandungan
minyaknya (Harborne, 1987). Biji-bijian yang pada umumnya digunakan antara
lain biji wijen, biji sawit, biji kapas, biji kedelai, dan biji jarak. Selain jenis biji-

bijian tersebut, terdapat pula biji ketapang yang dapat diekstrak minyaknya.



Arjulis dan Ratnasih (2007) menyatakan bahwa minyak biji ketapang
mempunyai potensi yang besar sebagai bahan penyusun metil ester karena
kandungan minyak yang dihasilkan cukup tinggi. Akan tetapi, minyak biji
ketapang yang dihasilkan dari penelitian ini masih mempunyai kandungan angka
asam yang melebihi standar baku mutu SNI-04-7182-2006 untuk digunakan
sebagai bahan dasar dalam pembuatan metil ester. Minyak biji ketapang yang
mempunyai angka asam tinggi bukan berarti bahwa minyak tersebut tidak dapat
dimanfaatkan dalam proses sintesis metil ester. Proses sintesis dapat dilakukan
dengan tahap esterifikasi terlebih dahulu untuk menurunkan kandungan asam
lemak bebas dalam minyak yang dilanjutkan dengan tahap transesterifikasi
(Sudradjat et. al., 2010).

Angka asam yang tinggi menunjukkan bahwa kualitas dari minyak
tersebut buruk, karena pada saat sintesis hanya dilakukan tahap reaksi
transesterifikasi, maka ketika reaksi berlangsung asam lemak bebas akan bereaksi
dengan katalis basa yang digunakan sehingga dapat membentuk sabun dan
menghambat proses pemisahan metil ester dan gliserol sebagai produk samping
reaksi (Hikmah dan Zuliana, 2010).

Reaksi esterifikasi dan transesterifikasi dapat berlangsung dengan
dipengaruhi oleh beberapa faktor, antara lain : kandungan air dan asam lemak
bebas, rasio molar alkohol dengan bahan mentah, temperatur reaksi, jumlah dan
jenis katalis serta waktu proses reaksi, kandungan gliserol, dan jenis alkohol

(Hikmah dan Zuliana, 2010).



Berdasarkan uraian tersebut, maka perlu dilakukan penelitian dengan

melibatkan faktor-faktor yang berpengaruh terhadap jalannya reaksi. Salah satu

faktor tersebut adalah temperatur reaksi. Optimasi temperatur reaksi dilakukan

pada tahap esterifikasi dan transesterifikasi yang bertujuan untuk menghasilkan

metil ester dalam jumlah maksimum.

B. Rumusan Masalah

1.

Bagaimana cara ekstraksi biji ketapang untuk menghasilkan minyak biji
ketapang ?

Bagaimana pengaruh temperatur reaksi terhadap penurunan kadar asam
lemak bebas pada reaksi esterifikasi dan terhadap rendemen metil ester yang
dihasilkan pada tahap transesterifikasi ?

Berapakah temperatur optimum reaksi esterifikasi dan transesterifikasi ?
Bagaimana profil komponen metil ester yang terbentuk berdasarkan analisis
menggunakan FT-IR dan GC-MS ?

Tujuan Penelitian

Melakukan ekstraksi minyak biji ketapang menggunakan metode sokhletasi
dengan pelarut n-heksana.

Mengetahui pengaruh temperatur reaksi terhadap penurunan kadar asam
lemak bebas pada reaksi esterifikasi dan terhadap rendemen metil ester yang
dihasilkan pada tahap transesterifikasi.

Mengetahui temperatur optimum reaksi esterifikasi dan transesterifikasi.
Mengetahui komponen senyawa pembentuk metil ester yang dihasilkan

berdasarkan analisis menggunakan FT-IR dan GC-MS.



D. Manfaat Penelitian

1.

Bagi Mahasiswa

Dapat menjadi dorongan untuk melakukan pengembangan sintesis metil ester
dari minyak biji ketapang (Terminalia catappa L.) dan metanol.

Bagi Lembaga

Dapat memberikan informasi tentang pemanfaatan biji ketapang yang dapat
digunakan sebagai bahan baku sintesis metil ester.

Bagi Masyarakat

Dapat meningkatkan nilai guna dari biji ketapang yang sampai sekarang
belum ada pemanfaatan secara maksimal dan memberikan sumbangsih
terhadap sumber energi alternatif yang dapat diperbaharui serta ramah

lingkungan.



BAB V
PENUTUP

A. Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan, maka dapat diambil
kesimpulan sebagai berikut:

1. Ekstraksi biji ketapang dilakukan menggunakan metode sokhletasi dengan
pelarut yang digunakan n-heksana. Kadar minyak yang diperoleh dari 500
gram biji ketapang sebesar 60,13%.

2. Temperatur reaksi berpengaruh terhadap kadar asam lemak bebas pada reaksi
esterifikasi dan rendemen metil ester yang dihasilkan pada reaksi
transesterifikasi.

3. Temperatur reaksi optimum yang diperoleh pada reaksi esterifikasi adalah 60°C
dengan %FFA sebesar 1,07% dan pada reaksi transesterifikasi sebesar 70°C
dengan rendemen metil ester yang diperoleh 21,34%.

4. Spektra FT-IR menunjukkan adanya senyawa metil ester. Pada kromatogram
GC-MS menunjukkan ada lima komponen asam lemak bebas penyusun metil
ester, yaitu: asam laurat, asam palmitat, asam oleat, asam linoleat, dan asam

stearat.
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B. Saran
Saran yang dapat diberikan yaitu :
1. Perlu dilakukan lagi sintesis metil ester dengan memperhatikan pemisahan
antara metil ester dan gliserol sehingga didapat metil ester yang murni.
2. Perlu dilakukan analisa lebih lanjut untuk mengetahui apakah biodiesel yang
dihasilkan sudah sesuai dengan standar mutu biodiesel, diantaranya dengan uji
nilai kalor, angka setana, angka asam, kandungan gliserol bebas dan gliserol

total, dan bilangan saponifikasi.
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LAMPIRAN-LAMPIRAN

Lampiran 1 Perhitungan
Perhitungan Kadar Minyak Biji Ketapang

Berat Minyak Biji Ketapang
Berat Minyak Biji Ketapang Awal

% Kadar = x100%

Kadar= 222539 ;1009
5009
% Kadar=60,13%

Perhitungan Kebutuhan Metanol dan Katalis Pada Reaksi Esterifikasi
Minyak Biji Ketapang pada Temperatur 30, 40, 50, dan 60 °C

Minyak = 50 gram

ke gramasam palmitat
Mr asam palmitat
_ 50gram
- 256gram/mol
=0,20mol

mol Minya

gram methanol
Mr methanol
_grammethanol
32 gram/mol
=44,80gram

mol methanol =

(0,2x7)mol

H2S04 1% dari jumlah total reaktan = 0,95 gram
Perhitungan Kebutuhan Metanol dan Katalis Pada Reaksi
Transesterifikasi untuk Variasi Temperatur 40, 50, 60 dan 70°C.

Fase Organik =20 gram

mol faseorganik = gram faseorganik
Mr tripalmitat
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20gram
806 gram / mol
=0,03mol

mol faseorganik =

gram methanol
Mr methanol
_ grammethanol
32 gram/mol
=4,80gram

mol methanol =

(0,03x5) mol

NaOH 1,5 % dari jumlah total reaktan = 0,37 gram

4. Standarisasi Larutan NaOH 0,1 N
1. Pembuatan Larutan Standar Asam Oksalat 0,2 N
a. Penentuan gram Asam Oksalat yang dibutuhkan

mol asam oksalat
volume asam oksalat

mol H,C,0O,
volume H,C,0,

gramH,C,O,
mr H,C,0,

molaritas asam oksalat =

M H,C,0, =

M H,C,0, =
volume H,C,0O,
gram

mol B 126 gram / mol
01" fter = 0.Lliter

gram
126 gram / mol

mol o
0,1 Ater x 01liter =

gram
126 gram/ mol

_ gram
gram=0,01mol x126 /nol
gram=1,26

0,01mol =

b. Penentuan Normalitas Asam Oksalat
N = grek ekuivalen x M
N =2x01M
N=0,2N
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¢. Normalitas NaOH Hasil Standarisasi

V H,C,04 x N H,C,04 =V NaOH x V NaOH
dengan:
V H,C,04 =V rata-rata titrasi

V H,C,0, = (5,3+5,5;5,4)mL —54mL

sehingga:
V H2C204 X N H2C204 =V NaOH x V NaOH
54 mL x0,2N=10mL x N NaOH

54mL x0,2N
10mL

N NaOH =

N NaOH = 0,108 N

5. Perhitungan Kadar Asam Lemak Bebas Pada Reaksi Esterifikasi
Berat Sampel Berat Rata- Volume kebutuhan Vrata-rata
NO. | T(C) Rata NaoH NaOH (mL)
a(9) b (9) a(mL) | b(mL)

1 30 2,22 2,2754 2,2477 0,85 0,95 0,9

2 40 2,2961 | 2,2892 2,2927 0,85 0,9 0,875

3 50 2,3414 | 2,3569 2,34915 0,8 0,95 0,875

4 60 2,3614 | 2,320 2,3452 0,75 0,9 0,825

Asam Lemak yang Digunakan Adalah Asam Lemak Oleat BM = 282




Rumus kadar % FFA

% FFA=

V aon XN .on X berat molekul asam lemak

x100%

berat sampel x1000

1. Temperatur 30 °C

% FFA=

g
0,9mL x0.108N x 282 /nol

x100%

2,2477 g x1000
1,2195 %

2. Temperatur 40 °C

% FFA=

g
0,875mL x0.108 N x 282 /n

ol v100%

2,2927 g x1000

=1,1623 %

3. Temperatur 50 °C

% FFA=

g
0,875mL x0.108 N x 282 /n

ol v100%

2,34915 g x1000
1,1344 %

4. Temperatur 60 °C

% FFA=

g
0,875mL x0.108 N x 282 /n

ol v100%

2,3452 9 x1000
1,0714 %
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6. Perhitungan Rendemen Metil Ester Hasil Reaksi Transesterifikasi

Persamaan reaksi transesterifikasi:

0 0
H)C — 0 — C—— (CHy)yy —CH; CH;— (CHp)yy — C——OCH; H,C — O
0 0
[ Na 0 I
HC— —C— (CHyy—CH; 4 3CI0H CH;— (CHyy— C—ocH; + nc—0H

0O
I

H,C — 0 — C — (CHy);y—CH; CHy— (CHy)y— C—— OCH; H,C — OH
tripalmitat metanol met 1 palmitat g iserol
Mula-mula : 0,03 mol 0,15 mol - -
Reaksi : 0,03 mol 0,09 mol 0,03 mol 0,03 mol
Akhir : - 0,06 mol 0,03 mol 0,03 mol

Berat molekul metil ester = 270 gram/mol

Berat metil ester teoritis = mol metil ester x BM metil ester

= 0,03 mel x 270 gram/mel
= 8,10 gram
Rendemen metil ester = Mxllm%

beratteoritis

1. Temperatur 40°C
Berat metil Ester =8,23 g

_ 8239
8,109

Rendemen x11,97%

=12,16%



2. Temperatur 50 °C
Berat metil Ester = 9,95 g

Rendemen = 9’gjx 11,97%

8,10g
=1471%
3. Temperatur 60 °C

Berat metil Ester =129 g

Rendemen :wx 11,971 %
8,10g

=19,06 %
4. Temperatur 70 °C

Berat metil Ester = 14,44 g

Rendemen :wx 11,971 %
8,109

=21,340 %



B. Lampiran 2 Hasil Karakterisasi IR dan GC-MS

1. Spektrogram Metil Ester Hasil Karakterisasi Menggunakan IR

a. Tanpa pencucian

UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA

LABORATORIUM INSTRUMENTASI TERPADU
JI. Kaliurang Km.14,4 Yogyakarta Telp. (0274) 835920 ext. 3044 fax (0274) 896439 ext. 3020

( +FAME tnp pencucian
90 -4

70

60

50]

%Transmittance

2046.29

20

3360.00

10+

667.00

4000 3000 2000 1000
Wavenumbers (cm-1)

Thu Dec 15 16:13:22 2011 (GMT+07:00)

FIND PEAKS:
Spectrum: FAME tnp pencucian
Region: 4000.00 400.00
Absolute threshold: 96.457
Sensitivity: 50
Peak list:

Position: 1032.36  Intensity: 17.244
Position:  3360.00.  Intensity: 18.124
Position: 2946.29  Intensity:  28.495
Position:  2833.77  Intensity:  33.938
Position:  667.00 Intensity:  48.156
Position: 1450.55 Intensity: 49.727
Position:  1414.39 Intensity: 52.412
Position:  1113.96 Intensity:  59.983
Position: 1650.94  Intensity: 61.028
Position: 131253  Intensity: 66.059
Position:  1556.25  Intensity:  69.852
Position: 2525.64  Intensity: 82.680
Position: 204233 .Intensity: 87.755




b. Dengan pencucian

UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA
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2. Kromatogram Metil Ester Hasil Karakterisasi Menggunakan GC-MS

7ile :D:\Data_NMSD\2011\CC183 NUN MANI 211311.D

Operator : WIJAYANTO

Acquized @ 21 Dec 2011 14:04 uzing Acqiechod UJT MU NANT 2.X
Instrument :  Instrument &1
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3. Spektrum MS

a.
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Gambar 4.18. Spektrum MS Metil Laurat

b. Puncak 23 Waktu Retensi 17.125 (Metil Palmiat)
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c. Puncak 25 Waktu Retensi 18.760 (Metil Linoleat)
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Gambar 4.19. Spektrum MS Metil Linoleat

d. Puncak 26 Waktu Retensi 18.803 (Metil Oleat)

Apundance

90CC;

33c¢;

2000

1000
of

mz=
Abundance

90CC:

7000

50CC;

5000

£3cC:

3000;

2000

1000;

of
mz—>

Scan 1827 (18.802 mink GC183 NUN NANI 211211.D'dsta.ms

20 30 40 S0 60 0 80 SO 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 300
#434554: 11-Octadecendcic 30id, metyl ester

"
G
Fo
¥
4
o

E-in

T T T T T T
20 33 & S0 60 70 80 S0 100 110 120 130 140 150 160 170 180 150 200 290 220 230 240 250 260 270 280 290 300

Gambar 4.20. Spektrum MS Metil Oleat



e. Puncak 27 Waktu Retensi 19,026 (Metil Stearat)
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Gambar 4.21. Spektrum MS Metil Stearat
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C. Lampiran 3 Dokumentasi

Alat Sokhletasi Minyak Biji Ketapang

Alat Refluks Biji Ketapang
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