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ABSTRAK
Winarti, S., 2020. Esterifikasi Gliserol Dengan FFA (Free Fatty Acid) Berbantu
Katalis Zeolit Sintetik 3A dalam Pembuatan MDAG (Monodiasyl Gliserol,
Skripsi, Pembimbing Dr. Megawati, S.T., M.T. Teknik Kimia, Fakultas
Teknik, Universitas Negeri Semarang.

Kakao di Indonesia merupakan produk unggulan yang banyak diolah oleh
masyarakat Indonesia. Pengolahan kakao dapat menghasilkan limbah biji kakao.
Limbah biji kakao ini masih belum ditangani dengan baik padahal dalam biji kakao
terkandung FFA atau Free Fatty Acid yang merupakan asam lemak yang
dibebaskan dari proses hidrolisis trigliserida. Penelitian ini bertujuan untuk
mempelajari pengaruh suhu dan waktu terhadap konversi reaksi yang akan menjadi
sebuah produk MDAG. MDAG merupakan zat pengemulsi atau emulsifier yang
dapat digunakan dalam industri makanan. MDAG dapat dibuat dengan cara reaksi
esterifikasi yaitu dengan mereaksikan ester lemak dengan gliserol. Reaksi ini dapat
menggunakan katalis. Katalis berfungsi untuk meningkatkan laju reaksi. Dalam
penelitian ini digunakan Zeolit 3A senagai katalis. Variabel yang digunakan berupa
suhu (60, 70 dan 80°C) dan waktu reaksi tiap 5 menit sampai 90 menit. Variabel
terikat berupa rasio FFA terhadap gliserol 1:6 (mol/mol) dan rasio tert-butanol
terhadap FFA 3:1 (w/v), serta rasio katalis terhadap FFA 1:25 (w/w). Hasil
percobaan menunjukkan bahwa semakin tinggi suhu reaksi maka semakin tinggi
juga konversi reaksinya. Hasil dari penilitian pada suhu 60 °C konversi yang
didapat ialah 0,903%, suhu 70 °C didapatkan konversi sebesar 0,907%, sedangkan
pada suhu 80 °C didapatkan konversi sebesar 0,911 %.

Kata kunci: Esterifikasi, FFA, Gliserol, Kakao, MDAG, Zeolit 3A
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Kakao merupakan salah satu produk unggulan indonesia dalam
bidang non migas. Di indonesia pengolahan limbah biji kakao masih belum
ditangani dengan baik. Pada saat pengolahan biji kakao dapat menghasikan
limbah  FFA. FFA (Free Fatty Acid) merupakan asam lemak yang
dibebaskan dari proses hidrolisis trigliserida, di mana hal ini merupakan hal
yang sebisa mungkin dihindari dalam proses industri, karena FFA dapat
menurunkan kualitas produk. FFA dalam biji kakao lebih tinggi daripada
FFA dalam minyak kelapa sawit. Kandungan asam lemak dalam biji kakao
antara lain Asam Palmitat 47,58%, Asam Oleat 34,75%, Asam stearat
24,32% sedangkan kandungan asam lemak pada minyak kelapa sawit antara
lain Asam Palmitat 49,24%, Asam Oleat 25,39%, Asam stearat 5,14%
(Atmaja, 2000). Perbandingan tersebut maka penelitian ini menggunakan
bahan pengolahan limbah biji kakao karena kandungan asam lemak yang
lebih banyak. FFA dapat dimanfaatkan menjadi Monodiacylglycerol
(MDAG) dengan mereaksikannya bersama gliserol. Gliserol adalah produk
samping produksi boidiesel dari transesterifikasi. Gliserol (1,2,3,
propanetriol) merupakan sesuatu yang tidak berwarna, tidak berbau, dan
merupakan cairan kental yang memiliki rasa manis (Pagliaro dan Rossi,
2008). Penelitian ini akan mereaksikan gliserol dengan FFA yang akan
menghasilkan MDAG. Beberapa orang pernah meneliti tentang MDAG
yaitu: (Prakoso, 2007), (Anggoro, 2008), (Prasetyo, 2012), dan (Kamisah,
2013). MDAG merupakan zat yang banyak digunakan dalam bidang
industri sebagai zat pengemulsi, zat pembasah, pelumas, dan lain lain di
industri (Anggoro, 2008).

MDAG dapat didapatkan dari reaksi esterifikasi yaitu reaksi antara
ester lemak dengan gliserol. Proses esterifikasi dipilih karena dapat
menghasilkan manfaat yang lebih bagi ekonomi maupun penggunaannya.

Proses esterifikasi gliserol juga tidak menimbulkan pencemaran lingkungan



(Sari, 2015). Reaksi esterifikasi dapat menggunakan katalis
homogen maupun heterogen. Katalis merupakan zat yang dapat
meningkatkan laju reaksi dengan cara menurunkan energi aktivasi dengan
cara menyediakan alternatif jalur reaksi. Katalis heterogen memiliki
kelebihan seperti kestabilan termalnya relatif tinggi sehingga dapat
direaksikan dalam suhu tinggi dan mudah diregenerasi (Kamisah, 2013).
Jenis katalis heterogen antara lain oksida — oksida dari logam transisi, alkali
dan alkali tanah (Nainggolan, 2014). Dalam reaksi esterifikasi jenis katalis
berpengaruh terhadap jalannya reaksi karena katalis dapat mempercepat laju
reaksi. Katalis heterogen digunakan dalam penelitian ini karena dinilai lebih
unggul daripada katalis homogen. Adapun katalis yang digunakan adalah
zeolit 3A. Pengaruh jumlah katalis berpengaruh dalam cepat atau lambatnya
suatu reaksi, maka dari itu dalam penelitian ini jumlah rasio katalis menjadi
variable penelitian.

Katalis padat yang ukurannya kurang dari 840 um dapat didekati
dengan menggunakan homogen irreversibel karena ukurannya yang stabil
sehingga transfer massa diabaikan. Berdasarkan pertimbangan variabel
diatas maka penelitian ini akan membahas tentang pemanfaatan limbah biji
kakao menjadi MDAG dengan katalis zeolit 3A. Penelitian kali ini akan
mereaksikan FFA dari limbah biji kakao dengan gliserol dengan reaksi

esterifikasi.

1.2 Identifikasi masalah
Berdasarkan latar belakang masalah yang telah dikemukakan maka dapat

diidentifikasi masalah sebagai berikut:

a. Pengolahan limbah biji kakao yang menumpuk dan gliserol dan dapat
dimanfaatkan untuk membuat MDAG.

b. Katalis yang digunakan dalam proses esterifikasi gliserol dengan FFA
merupakan katalis yang banyak terdapat di indonesia.

c. Variabel dalam penelitian ini antara lain jumlah katalis, suhu, dan

waktu.



1.3 Batasan Masalah
Batasan masalah dalam penelitan ini adalah sebagai berikut:

a. FFA diperoleh dari limbah pabrik pengolahan biji kakao.
b. Katalis yang digunakan adalah Zeolit 3A.
c. Rasio FFA dan gliserol yang digunakan adalah 1:6 (mol /mol ) sesuai

dengan hasil optimal penelitian sebelumnya.

1.4 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang tersebut, maka dapat dirumuskan

permasalahan sebagai berikut:

a. Berapa variasi rasio katalis tehadap FFA biji kakao untuk mengetahui
kebutuhan katalis agar diperoleh konversi yang paling tinggi?

b. Bagaimana kenaikan waktu dan suhu reaksi terhadap konversi FFA biji
kakao?

c. Bagaimana pemanfaatan limbah FFA dari pengolahan biji kakao dan

gliserol optimal menjadi MDAG?

1.5 Tujuan
a. Mempelajari pengaruh katalis zeolit alam dalam proses esterifikasi

gliserol.

b. Mempelajari pengaruh kenaikan suhu dan waktu reaksi pada proses
esterifikasi gliserol dan FFA dari limbah pengolahan biji kakao.

c. Mempelajari pemanfaatan limbah FFA dari pengolahan biji kakao agar
mendapatkan senyawa yang bermanfaat.

1.6 Manfaat
A. llmu

- Menambah wawasan tentang pengolahan lebih lanjut limbah biji
kakao dan FFA.
B. Masyarakat
- Dapat menambah nilai guna dan ekonomis limbah biji kakao
- Memberikan kontribusi bagi perkembangan IPTEKS untuk
dijadikan salah satu solusi untuk mengatasi keberadaan limbah.

- Mendukung upaya konservasi di bidang lingkungan.



BAB I1
TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Free Fatty Acid (FFA)
Free Fatty Acid (FFA ) merupakan asam lemak yang dibebaskan
dari proses hidrolisis trigliserida, di mana hal ini merupakan hal yang sebisa
mungkin dihindari dalam proses industri, karena FFA dapat menurunkan

kualitas produk.

Tabel 2.1. Senyawa Penyusun Limbah FFA Biji Kakao

Komponen Konsentrasi (%)
Asam palmitat 49,24
Metil stearat 1,05

Asam oleat 25,39
Asam stearat 24,32

(Eny, 2017)

Dari tabel komposisi asam lemak di atas disimpulkan bahwa asam

lemak yang dominan terkandung di dalam lemak biji kakao meliputi asam

palmitat, asam oleat dan asam stearat. Asam lemak yang diolah melalui

proses pemecahan lemak dan minyak akan menghasilkan produk berupa

surfaktan atau emulsifier seperti sabun, mono dan diasilgliseol, gula ester,
alkanolamida dan polyglikol ester (Maag, 1984).

2.2. Gliserol

Gliserol (CsHgO3) mempunyai nama kimia 1,2,3-propanetriol atau
trihydroxypropane dan mempunyai nama dagang gliserin. Gliserol adalah
produk samping produksi boidiesel dari transesterifikasi. Gliserol (1,2,3,
propanetriol) merupakan sesuatu yang tidak berwarna, tidak berbau, dan
merupakan cairan kental yang memiliki rasa manis (Pagliaro dan Rossi,
2008). Gliserol memiliki berat molekul 92,1 gram/mol, massa jenis 1,23
gram/cm?® dan titik didihnya 204 °C. Gliserol digunakan dalam industri
farmasi dan kosmetika sebagai bahan dalam preparat yang dihasilkan dan

sebagai penghalus pada krim cukur, sabun, pelembab. Gliserol seringkali



ditambahkan pada sediaan kosmetika untuk menjaga kelembaban kulit.
Pada industri farmasi, banyak digunakan sebagai pelarut. Pada industri lem,
gliserol digunakan untuk mencegah agar lem tidak cepat kering, dan pada
industri makanan gliserol biasa digunakan sebagai pemanis.Gliserol larut
baik dalam air dan tidak larut dalam eter. Selain itu gliserol juga berguna
bagi sintesis lemak di dalam tubuh. Gliserol diperoleh dari hidrolisis suatu
lemak atau minyak (Mulyana, 2007).
Adapun rumus molekul gliserol dapat ditunjukkan pada gambar di
bawah ini:
CH>OH

CHOH

CH;OH

Gambar 2.1 Rumus Molekul Gliserol

2.3. Monodiacylglycerol (MDAG)

MDAG memiliki struktur molekul yang terdiri dari bagian hidrofilik
pada gugus OH dan bagian lipofilik pada gugus ester asam lemak. MDAG
banyak digunakan sebagai zat pengemulsi (emulsifier), zat pembasah
(wetting agent/surfactant), pelumas, pengaglomerasi di industri makan,
kosmetik, farmasi dan lain lain. Di industri makanan MDAG juga
digunakan sebagai peningkat performa magarine, shortening, dan aplikasi
pangan lainnya (Nainggolan, 2014). MDAG dapat terbuat dari bahan yang
mengandung minyak seperti Crude Palm Oil (CPO), minyak sawit, minyak
kelapa, dll. Gambar struktur kimia dari monoasilgliserol, diasilgliserol dan

trigliserida dapat dilihat pada Gambar 2.2.
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Gambar 2.2 Struktur Kimia MAG, DAG dan TAG

2.4. Reaksi Esterifikasi

Reaksi esterifikasi adalah suatu reaksi antara asam karboksilat dan
alkohol membentuk ester.  Turunan asam karboksilat membentuk ester
asam karboksilat. Ester asam karboksilat ialah suatu senyawa yang
mengandung gugus —COO R dengan R dapat berupa alkil maupun aril.
Esterifikasi dikatalisis asam dan bersifat dapat balik. Reaksi esterifikasi
mengkonversi asam lemak bebas yang terkandung di dalam trigliserida
menjadi metil ester. Namun, membentuk campuran metil ester dan
trigliserida.

Reaksi esterifikasi langsung terjadi antara ester asam lemak dengan
gliserol dan dilakukan pada suhu tinggi dan waktu yang cukup lama.
Penggunaan suhu tinggi sangat dihindari karena akan terjadi reaksi sekunder
yaitu polimerisasi gliserol, dehidrasi gliserol dengan pembentukan akrolein
(Banu dkk, 1983). Penggunaan suhu tinggi dapat dihindari dengan penambahan
pelarut. Pelarut yang digunakan adalah pelarut tert-terbutanol. Digunakan
pelarut tersebut karena penelitian terdahulu oleh Eny pada tahun 2017 dan
Nainggolan ada tahun 2014 karena memperoleh pembentukan MDAG yang
tinggi. Pembentukan MDAG sendiri asam lemak adalah sebagai berikut
(Hasenhuettl, 2008).



HC-OH HYOH Hz2C-OH HC-OH
HC-OH + RCOOH—* HC-OH + HC-OZOE + HzO
HaC-OH HaC-0OCOR HaC-0OCOR

Gambar 2.3 Reaksi Esterifikasi

Berdasarkan reaksi di atas, air yang merupakan hasil samping dari reaksi
esterifikasi ini dapat dihilangkan agar reaksi yang sebenarnya bersifat
reversible menjadi irreversible. Digunakan katalis zeolit 3A sangat berguna
dalam menghilangkan air karena dapat mengikat air dengan baik (Simo dkk,
2009)

2.5. Katalis Zeolit 3A

Zeolit merupakan katalisator yang baik karena mempunyai pori — pori yang
besar dan permukaan yang maksimum (Sutarti dan Rahmawati, 1994). Zeolit
merupakan kristal alumina silika yang berstruktur tiga dimensi, terbentuk dari
tetrahedral alumina dan silika. Zeolit mempunyai struktur berongga dan
biasanya rongga ini diisi oleh air dan kation yang bisa dipertukarkan dan
memiliki ukuran pori yang tertentu. Ukuran pori zeolit biasanya berkisar dari
2A sampai 12A (Angstrom). Pori zeolit dapat terisi molekul air hingga 20-30%
dari total volume kristal zeolit. Luas permukaan zeolit sebesar 900 m?/g (
Winarna dan E.S Sutarta, 2005). Oleh sebab itu, zeolit dapat digunakan

sebagai penyaring, penukar ion, penyerap bahan, dan katalisator.



BAB |11
METODE PENELITIAN

Penelitian tentang sintesis monodiasilgliserol dengan menggunakan reaksi

esterifikasi dengan FFA dari limbah biji kakao. Katalis yang digunakan adalah

Zeolite 3A. Dilakukan dalam rangka penyusunan skripsi.

3.1 Waktu dan Tempat Pelaksanaan

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Terpadu Teknik Kimia Universitas

Negeri Semarang dengan waktu pelaksanaan pada semester ganjil 2019/2020.

3.2 Variabel
Variabel yang digunakan dalam penelitian ini adalah :

a Variabel Bebas : Variasi Suhu ( 60, 70, 80 °C), Variasi rasio jumlah

katalis (5, 10, 15%w), dan waktu yang digunakan selama 90 menit.

b Variabel Terikat : rasio FFA dan gliserol 1:6 (mol/mol) kecepatan

pengadukan 300 rpm.

3.3 Bahan Dan Alat
3.3.aBahan

9.

O N o g B~ WD P

FFA limbah biji kakao
Gliserol

Zeolite Alam

NaOH

Indikator pp

Asam Oksalat
Alkohol 96%
Aquades

Pelarut tert-butanol

3.3.b Alat

i.  Penentuan bilangan asam lemak bebas

1. Timbangan

2. Erlenmeyer 250 ml
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iv.

© N o 0o B~ w0 DN PE

Pipet ukur 100 ml
Gelas ukur
Ball filler
Pngaduk kaca
Pipet tetes
Seperangkat alat titrasi
Beaker glass
Analisis kadar air
Timbangan
Cawan
Oven
Preparasi aktivasi zeolit
Grinding
Ayakan 80 mesh
Oven
Pipet ukur
Beaker glass
Erlenmeyer
Timbangan
Spatula
Cawan
Alat untuk reaksi esterifikasi gliserol dengan FFA
Labu leher tiga
Termometer
Timbangan
Gelas arloji
Spatula
Hot plate dan magnetic stirrer
Kertas saring

Corong kaca



9. Pipet ukur
10. Ball filler
11. Beaker glass
12. Gelas ukur
13. Labu takar
14. Pipet tetes

15. Alat uji GC-MS
Spesifikasi alat GC-MS

Merek GC
Panjang kolom

Diameter kolom

Suhu oven awal
Suhu akhir
Split flow

Gas He

Suhu injektor
Merek MS
Waktu

Massa

: 30 meter

: 250 mikron
: 100 °C
:300°C

: 100 mL/menit
: 1 mL/menit
: 250 °C

: Perkin EImer Mass Chromatograph Claurus SQ 8T
: 2-13 menit

: 50 — 300 m/z

: Perkin Elmer Gas Chromatograph Claurus 680

Keterangan gambar :

o © T o

@

Labu leher tiga dalam bath oil

Magnetic stirrer
Termometer
Kondensor
Popma

Hot Plate

Gambar 3.1 Rangkaian Alat Penelitian Sintesis Gliserol

10
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3.4 Prosedur Kerja
3.4.a Preparasi zeolite 3A sebagai katalis

Zeolit yang diperoleh dari laboraturium ukurannya masih belum seragam
dan masih merupakan bongkahan. Zeolit digrinding untuk memperkecil ukurannya
setelah itu diayak agar memperoleh ukuran yang diinginkan. Dalam penelitian ini
ukuran zeolite yang digunakan sebesar 80 mesh. Setelah zeolite siap zeolite
diaktivasi dengan 6 M HCI dengan variasi suhu pemanasan oven adalah 220 °C
(Setiadi, 2006)

3.4.b Reaksi Esterifikasi Gliserol dengan FFA

a. FFA cair dipanaskan yang bertujuan agar mengurangi kadar air dalam FFA.
Setelah itu didiamkan agar suhu menurun.

b. FFA yang sudah turun suhunya dimasukkan dalam labu leher tiga dan
dicampur dengan tert butanol. Perbandingan antara FFA dengan tert butanol
sebesar 1: 3. Kemudian dipanaskan dengan variasi suhu 60, 70, 80 °C.

c. Ditempat lain gliserol dan Zeolit 3A dipanaskan. Setelah itu campuran ini
dimasukkan dalam labu leher tiga dengan campuran yang berisi FFA dan
tert butanol.

d. Selanjutnya adalah proses esterifikasi dengan kecepatan pengadukan 400
rpm selama 90 menit dan setiap 5 menit diambil sampel sebanyak 1 gram

untuk dilakukan analisis bilangan asam dan konsentrasi asam lemak.
3.4.c Penentuan bilangan asam

1. Pembuatan larutan NaOH 0,1 N
a. 0,4 gram NaOH dimasukkan ke dalam beaker glass yang telah diisi
sedikit aquades. Kemudian dilarutkan
b. Larutan tersebut dimasukkan dalam labu takar 100 mL dan ditambahkan
aquades hingga garis batas, kemudian dikocok hingga homogen.
2. Standarisasi larutan NaOH 0,1 N
a. 0,1575 gram asam oksalat dimasukkan ke dalam beaker glass yang

telash diisi sedikit aguades. Kemudian dilarutkan.
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b. Larutan tersebut dimasukkan dalam labu takar 25 mL dan ditambah
aquades hingga garis batas, kemudian dikocok hingaa homogen.

c. Memasukkan larutan asam oksalat kedalam erlenmeyer untuk dititrasi.

d. Ditambahkan 3 tetes indikator PP.

e. Titrasi dengan larutan NaOH sampai berubah warna menjadi merah
muda.

f.  Menghitung normalitas NaOH

3. Analisis bilangan asam

a. Timbang 7 gram minyak sawit dalam erlenmeyer 100 ml. Kemudian
ditambahkan 75 ml etanol 96% panas.

b. Larutan ditambahkan 3 tetes larutan PP.

c. Larutan dititrasi dengan NaOH 0,1 N sampai berubah warna menjadi
merah muda.

d. Jumlah volume (ml) NaOH yang terpakai dalam proses titrasi kemudian
digunakan untuk menghitung bilangan asam dengan persamaan sebagai
berikut.

Volume NaOH (ml)x Normalitas NaOH (N) x Berat molekul NaOH(ﬂ)
Av — mol (31)

Berat sampel (gram)

Keterangan: Ay (Acid Value) = mg NaOH/gram sampel
3.4.d Analisis Kadar Air

a. 2 gram sampel dimasukkan dakam cawan tertutup yang sudah ditimbang.
Kemudian ditutup dan ditimbang.

b. Dimasukkan dalam oven pada suhu 100 °C tanpa tutup cawan.

c. Kemudian ditimbang massa cawan tiap 30 menit sampai konstan.

d. Dilakukan perhitungan kadar air dengan persamaan 3.2

Kadar air = % x 100% (3.2)
0
Dimana; Mo = massa sampel (gram)
ma = massa sampel sebelum dikeringkan (gram)

m2 = massa sampel setelah dikeringkan (gram)
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3.4.e Analisis GC-MS

Analisis GC-MS dilakukan di Laboratoium Teknik Kimia, Universitas Negeri
Semarang. Analisis GC-MS dilakukan untuk mengetahui komponen yang
terkandung di dalam limbah FFA biji kakao.



3.5 Diagram Alir Reaksi Esterifikasi Gliserol dengan FFA

Tert butanol 3:1

(v/b) FFA >

FFA Cair

'

Dipanaskan
(150 °C)

'

Diturunkan
suhu

v

Gliserol

|

Dipanaskan sampai ,
60, 70, 80 °C

Dimasukkan

labu leher tiga

A 4

Dipanaskan sampai
suhu 60, 70, 80 °C

v

Mixing FFA dan
Gliserol Rasio mol

A 4

Esterifikasi 60, 70, 80 °C

90 menit, 400 rpm

v

Pengambilan sampel per 5

menit

v

\ 4

Campuran MDAG,
FFA sisa, Gliserol

14

Zeolite 3A

10% b/b
FFA

Separasi |, Zeolite 3A

Gambar 3.2 Diagram Alir Reaksi Esterifikasi Gliserol dengan FFA Limbah Biji

Kakao pada Pembutan Monodiasilgliserol



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Pada penelitian ini telah dilakukan studi eksperiental reaksi esterifikasi
gliserol dengan FFA menggunakan Katalis zeolit 3A. Dalam penelitian ini
digunakan limbah FFA dengan menggunakan pelarut tert-butanol. Hasil dari
penelitian ini adalah Mono-diasilgliserol (MDAG). Dalam penelitian ini, juga
mempelajari pengaruh suhu dan waktu dalam reaksi esterifikasi gliserol dengan

FFA, serta rasio penggunaan katalis zeolit 3A.

4.1  Spesifikasi Bahan Baku
Analisis bahan baku bertujuan untuk mengetahui kandungan bahan baku
yang ada. Data ini penting sebagai acuan dalam proses perhitungan dalam

pengolahan data.
4.1.1 Analisis Kadar Air dan Kadar asam

Analisis kadar air dan asam ini bertujuan mengetahui besarnya
jumlah air yang terkandung dalam FFA dan jumlah asam lemak bebas yang
terkadung dalam FFA (Tabel 4.1).

Tabel 4.1. Hasil Analisis Kadar Air dan Kadar Asam

Kadar .
No Bahan Baku Kadar Air (%)
ALB (%)
1. Asam Lemak Bebas 84,6 1,725

Uji kadar air ini melalui proses pengeringan melalui oven pada suhu
100 °C sampai berat sampel FFA menjadi konstan dan dihitung berat

akhirnya menggunakan persamaan

15
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Kadar air = [(m1 - m2) / mg] x 100%

Dimana: Mo = massa sampel (gram)
mz = massa sampel sebelum dikeringkan (gram)
m2 = massa sampel setelah dikeringkan (gram)

Sedangkan dalam uji kadar asam melalui proses titrasi larutan FFA
dengan etanol menggunakan NaOH yang sudah di standarisasi terlebih
dahulu dan didapatkan kadar asam pada FFA sebesar 84,6%.

Penelitian terhadap kadar air dan kadar asam juga dilakukan pada
bahan limbah asam lemak minyak sawit. Kadar air pada limbah asam lemak
sekitar 2,07% dan kadar asam sekitar 80% (Yustira, 2016).

Dari data diatas kadar air dan kadar asam lemak FFA hampir sama

dengan asam lemal minyak kelapa sawit.

4.1.2 Uji GC-MS Free Fatty Acid (FFA)

Pada uji GC-MS bertujuan mengetahui komposisi FFA secara
kualitatif. Berdasarkan uji GC-MS, diketahui komponen FFA yang
terkandung adalah Asam Miristat (0,65%), Metyl Ester (3,03%), Asam
Palmitat (39,81%), dan Asam Stearat (52,57%). Hasil uji GC-MS dapat
dilihat pada Tabel 4.2, dan Kromatogram hasil uji GC-MS dapat dilihat pada
Gambar 4.1.
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Gambar 4.1 Kromatogram Hasil Uji GC-MS FFA Biji Kakao

Tabel 4.2. Analisa Kromatogram GC-MS FFA Biji Kakao

No RT(m) Konsentrasi (%) Komponen
1 7,225 0,65 Asam Miristat
2 7,941 3,03 Metyl Ester
3 8,341 39,81 Asam Palmitat
4 9,226 52,57 Asam Stearat

Komposisi asam lemak bahan lain dapat dilihat dalam Tabel 4.3.

Tabel 4.3 Komposisi Asam Lemak Berbagai Bahan.

Refined, Bleached, Palm Fatty Acid
Komposisi Deodorized Palm pijstillate (PFAD) (%)®
0il (RBDPO) (%) @

Asam Laurat 0,30 0,546
Asam Miristat 0,99 1,536
Asam Palmitat 36,88 54,276
Asam Oleat 44,93 30,335
Asam Stearat 3,99 3,724

Sumber: a) Nainggolan (2014)
b) Melwita (2015)
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Analisis GC-MS dilakukan untuk mengetahui komponen yang
terkandung di dalam limbah FFA biji kakao dengan tujuan untuk
menentukan berat molekul FFA berdasarkan jumlah komponen yang paling
dominan. Berdasarkan Gambar 4.1 Komatogram FFA limbah pengolahan
biji kakao yang menampilkan bahwa komposisi FFA terdapat 7 jenis asam
lemak yang dapat dilihat dari jumlah puncak. Asam lemak yang paling
banyak yang terkandung adalah Asam Palmitat. Hasil itu mirip dengan
komposisi asam lemak pada Palm Fatty Acid Distillate (PFAD) dan
Minyak Kelapa yang memiliki komposisi Asam Palmitat yang cukup besar.

Dari Tabel 4.3 diketahui bahwa penelitian Asam Lemak pada
Refined, Bleached, Deodorized Palm Oil (RBDPO) yang dilakukan oleh
Nainggolan memiliki komposisi Asam Oleat paling tinggi yaitu 44,93%,
sedangkan pada penilitian yang dilakukan oleh Melwita komposisi yang
paling tinggi adalah Asam Palmitat sekitar 54,27%. Dari kedua bahan
tersebut MDAG yang dihasilkan oleh Nainggolan sekitar 50% dan
penurunan FFA yang dihasilkan oleh Melwita sebesar 26%. Dalam
penelitian ini dihasilkan MDAG 0,911.

Pengaruh Rasio Katalis terhadap Konversi Reaksi

Pada reaksi esterifikasi, pengaruh setiap suhu dan rasio katalis
terhadap esterifikasi gliserol akan dipelajari dalam penelitian ini. Berikut
nilai konversi yang diperoleh pada suhu 60, 70, dan 80 °C serta penggunaan
katalis dalam rasio 5, 10 dan 15% dapat dilihat pada Tabel 4.4 sampai Tabel
4. 6.
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Tabel 4.4 Pengaruh Rasio Katalis terhadap Penurunan FFA dan Konversi Reaksi
Esterifikasi pada Suhu 60 °C

(Suhu 60 °C, rasio FFA : gliserol =1:6 (mol/mol); tert-butanol: FFA = 3:1 (v/b)

Konversi
Menit
5% 10% 15%

0 0,000 0,000 0,000
5 0,780 0,780 0,780
10 0,866 0,877 0,870
15 0,877 0,877 0,885
20 0,899 0,899 0,903
25 0,899 0,903 0,903
30 0,903 0,903 0,903
45 0,903 0,903 0,903
60 0,892 0,896 0,892
75 0,892 0,892 0,888
90 0,888 0,892 0,888
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Tabel 4.5 Pengaruh Rasio Katalis terhadap Penurunan FFA dan Konversi Reaksi

Esterifikasi pada Suhu 70 °C

(Suhu 70 °C, rasio FFA : gliserol =1:6 (mol/mol); tert-butanol: FFA = 3:1 (v/b)

Konversi

Menit

5% 10% 15%
0 0,000 0,000 0,000
5 0,791 0,791 0,791
10 0,862 0,870 0,870
15 0,885 0,888 0,885
20 0,903 0,903 0,903
25 0,903 0,907 0,907
30 0,907 0,907 0,907
45 0,899 0,903 0,907
60 0,892 0,892 0,899
75 0,888 0,892 0,888
90 0,885 0,892 0,881
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Tabel 4.6 Pengaruh Rasio terhadap Penurunan FFA dan Konversi Reaksi
Esterifikasi pada Suhu 80 °C

(Suhu 80 °C, rasio FFA : gliserol =1:6 (mol/mol); tert-butanol: FFA = 3:1 (v/b)

Konversi

Menit

5% 10% 15%
0 0,000 0,000 0,000
5 0,803 0,814 0,818
10 0,885 0,881 0,892
15 0,896 0,899 0,911
20 0,907 0,911 0,911
25 0,907 0,911 0,911
30 0,907 0,892 0,888
45 0,899 0,892 0,888
60 0,899 0,888 0,881
75 0,888 0,870 0,881
90 0,877 0,870 0,881

Dari gambar tabel 4.4 sampai 4.6, bisa kita lihat semakin tinggi suhu yang
ada maka puncak nilai konversi semakin meningkat. Selain suhu, rasio konversi
katalis juga berpengaruh dalam reaksi esterifikasi gliserol dengan FFA
menggunakan katalis zeolit 3A. Dimana, dalam penggunaan katalis ini terdapat tiga
variabel yaitu 5, 10, dan 15%. Dalam eksperimental ini, bisa dilihat juga melalui
Tabel 4.4 sampai 4.6 bahwa semakin besar katalis yang digunakan, maka semakin
cepat proses esterifikasi berjalan dan semakin cepat mendapatkan konversi yang
tinggi. Hal ini juga dipengaruhi oleh faktor yang paling mempengaruhi laju reaksi
katalis berpori. Kinetika reaksi permukaan dipengaruhi oleh adsorpsi reaktan ke
permukaan partikel, reaksi partikel, lalu desorpsi produk. Difusi pori sangat
berpengaruh bila rejim berada pada tahanan difusi pori kuat (Levenspiel, 1999).
Semakin banyak jumlah katalis yang digunakan maka dapat mengakibatkan banyak

reaktan yang dikonversi menjadi produk pada waktu reaksi yang sama.
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4.3  Pengaruh Suhu terhadap Konversi Katalis

o
(0]
(o)}

1

konversi

—o—Suhu 60
suhu 70

—&—suhu 80

0 20 40 60 80 100

waktu

Gambar 4.2 Hubungan Suhu dengan Nilai Konversi

Menurut grafik di atas bahwa semakin besar rasio katalis yang digunakan,
semakin cepat mendapatkan titik konstan reaksi esterifikasi. Namun dalam
eksperimental kami juga terjadi hal yang harus dipahami. Bahwa semakin besar
rasio yang digunakan dalam reaksi esterifikasi maka nilai konversi juga semakin
cepat turun. Hal tersebut dapat dilihat pada menit 60 ke atas. Dari menit itu nilai
konversi semakin turun dengan adanya penambahan jumlah rasio katalis. Hal ini
juga disampaikan oleh Yustira dkk. Bahwa penggunaan katalis zeolit berlebih dapat
menyebabkan hasil esterifikasi menjadi membeku sehingga menurunkan nilai
konversi yang ada. Hal ini disebabkan kecenderungan pada pembentukan emulsi
sehingga meningkatkan vikositas dan menimbulkan gel pada waktu reaksi (Yustira,
2016).

Berdasarkan Tabel 4.4 - 4. 6 dapat dilihat bahwa semakin tinggi suhu reaksi
maka semakin tinggi nilai konversi yang didapat. Dimana pada suhu 60 °C konversi
yang didapat ialah 0,903, suhu 70 °C didapatkan konversi sebesar 0,907, sedangkan

pada suhu 80 °C didapatkan konversi sebesar 0,911. Hal ini juga disampaikan oleh
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Nainggolan dkk. Bahwa, Semakin tinggi suhu reaksi esterifikasi gliserol dengan
asam lemak maka semakin tinggi juga konversi yang didapatkan. Berikut hubungan

grafik antar suhu dan nilai konversi yang didapatkan melalui Gambar 4.2



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil percobaan dan analisis yang dilakukan dapat disimpulkan

bahwa:

a. Rasio katalis yang paling baik digunakan dalam penelitian in sebesar 10%
dari berat FFA. Semakin besar reaksi katalis yang digunakan maka semakin
cepat reaksi esterifikasi. Namun hal tersebut juga dapat mengakibatkan niai
konversi menjadi turun.

b. Semakin tinggi suhu reaksi dan lamanya waktu reaksi dapat meningkatkan
konversi reaksi. Dalam penelitian ini terbukti bahwa suhu 80 °C
menghasilkan konversi paling tinggi yaitu 0,911. Untuk suhu reaksi rata-rata
akan naik pada suhu 0-35 menit setelah itu menjadi konstan.

c. Limbah FFA biji kakao dan gliserol dapat dimanfaatkan dan menghasilkan
senyawa kimia yang bermanfaat yaitu MDAG yang dapat digunakan sebagai

emulsifier pada makanan.

5.2 Saran
a. Berdasarkan penelitian yang diperoleh, disarankan perlu dilakukan penelitian

lebih lanjut dengan melakukan variasi rasio katalis terhadap FFA biji kakao
untuk mengetahui kebutuhan katalis agar diperoleh konversi yang optimal dan
jarak perbandingan katalis lebih diperbesar agar dengan mudah melihat
perbedaannya.

b. Dalam melakukan treatment pada limbah FFA biji kakao pada proses reaksi
sebaiknya dijaga suhunya sekitar 40-50 °C agar tidak kembali membeku karena
FFA biji kakao akan kembali membeku pada suhu ruang.

c. Pemurnian dapat dilakukan agar mendapatkan MDAG yang bisa dimanfaatkan

secara langsung.
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LAMPIRAN
PERHITUNGAN PREPARASI BAHAN BAKU

1. Uji Kadar air
FFA cair =2 gram

Berat cawan = (a) 10,35 gram
= (b) 10,64 gram

Tabel 1. Proses pemanasan di oven suhu 100 °C

Interval waktu Berat cawan dan sampel(gram) Berat sampel setelah
(menit) pemanasan (gram)
(a) (b) (a) (b)
0 12,425 12,775 2,075 2,135
20 12,40 12,743 2,041 2,103
30 12,39 12,737 2,040 2,097
40 12,39 12,737 2,040 2,097

Perhitungan kadar air

Kadar air = [(m1 - m2) / mg] x 100%

(a) kadar air =[(2,075 - 2,04) / 2,075] x 100%
=1,68 %

(b) kadar air =[(2,135 - 2,097) / 2,135] x 100%
=1,77%

Kadar air rata-rata= (1,68 % + 1,77 %) / 2
=1,725%

2. Uji Asam Lemak Bebas
Standardisasi NaOH 0,1 N VVolume 100 ml

0A1N=0,1M
M =nlv
n =0,1x100
=10 mmol
Massa NaOH = v x densitas
=10x40
=400 mg

= 0,4 gram (0,39 gram)
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Asam oksalat = 0,15 gram untuk titrasi triplo (0,1503 gram)
Indikator pp = 2 tetes

Titrasi (terbentuk warna merah muda)

Volume NaOH 0,1 N yang digunakan:

Titrasil =8 ml

Titrasi2 =9,1ml

Titrasi 3=9 ml

Rata-rata = 8,7 ml NaOH

Normalitas NaOH terstandarisasi:

N =m/(vx63)

Dimana ; m= massa asam oksalat tiap titrasi (mg)
V =volume NaOH 0,1 N yang digunakan (ml)
N =0,0501 gram/ (8,7 mlx63)

=50,1 mg/548,1 mi

=0,09 N -> 0,1 N ( terstandarisasi)

Uji ALB

FFA cair 7 gram

Etanol 95 % =75 ml
Indikator pp =2ml

Aquades =25 ml
Titrasi (terbentuk warna muda tetap dan tidak berubah selama 30 detik)
Volume NaOH yang digunakan = 210 ml
Kadar ALB =vxTx2820/m
Dimana; v = Volume NaOH yang digunakan
T = normalitas NaOH
m= massa FFA cair
Kadar ALB =210x0,1x2820/7
=84,6%



