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ABSTRAKSI

RAHMIYATI KASIM. Esterifikasi Asam Lemak Bebas pada Campuran Asam
Oleat dan Minyak Sawit Murni Menggunakan Microwave

Minyak yang mengandung asam lemak bebas (FFA) yang tinggi perlu
ditreatment terlebih dahulu melalui esterifikasi. Untuk mempercepat waktu reaksi
esterifikasi maka pada penelitian ini menggunakan esterifikasi denganSpemanasan
microwave. Tujuan umum penelitian ini adalah untuk mengetahui pengaruh
variasi lama radiasi pada esterifikasi menggunakan microwave dari campuran
minyak goreng dan asam oleat terhadap konversi asam lemak bebas (FFA).
Prosedur pelaksanaan penelitian diawali dengan penyiapan bahan baku yaitu
campuran 75 % minyak sawit murni dan 25 % asam oleat. Selanjutnya campuran
asam oleat dan minyak goreng dianalisis kandungan awal asam lemak bebasnya
(FFA). Tahap berikutnya yaitu esterifikasi campuran asam oleat dan minyak sawit
murni dengan menggunakan microwave skala rumah tangga. Kondisi reaksi
esterifikasi yang digunakan yaitu katalis asam sulfat 5 % FFA, konsentrasi
metanol 225 % FFA dengan kondisi microwave yang diatur pada frekuensi 10 %
dengan perlakuan variasi lama radiasi (1, 3, 5, 7 dan 10 menit). Data yang
diperoleh akan dianalisis dengan menggunakan rancangan acak lengkap faktor
tunggal. Hasil yang diperoleh pada penelitian ini adalah esterifikasi menggunakan
microwave dapat menurunkan FFA bahan baku dari 23,47% menjadi sekitar
3,45%-3,60% dengan konversi FFA berkisar antara 84,66% sampai dengan
85,30%. Hasil konversi FFA tertinggi diperoleh dengan lama reaksi 3 menit yaitu
sekitar 85,3%. Hasil ini tidak berbeda jauh dengan konversi FFA yang dihasilkan
dari esterifikasi secara konvensional dengan konversi sebesar 92,08%. Namun
berdasarkan analisis sidik ragam, lama radiasi tidak mempengaruhi konversi FFA
dari esterifikasi menggunakan microwave. Esterifikasi menggunakan pemanasan
microwave membutuhkan waktu lebih cepat 20x dari esterifikasi secara
konvensional untuk menghasilkan konversi FFA yang optimal.

Keyword : esterifikasi, asam lemak bebas, asam oleat, minyak goreng dan
microwave
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BAB |
PENDAHULUAN

Latar Belakang Masalah

Peningkatan konsumsi energi dan semakin menipisnya cadangan minyak
bumi telah mendorong kenaikan harga minyak secara global. Untuk menghadapi
tantangan di bidang energi ini, maka perlu adanya pemanfaatan potensi energi
baru dan terbarukan. Salah satu sumber energi alternatif yang berpotensi untuk
dikembangkan di Indonesia adalah biodiesel. Biodiesel dapat digunakan sebagai
pengganti bahan bakar fosil jenis minyak solar.

Biodiesel merupakan bahan bakar alternatif terbarukan yang dihasilkan dari
minyak nabati (Knothe,et al.,2005) seperti minyak sawit, minyak kelapa dan
minyak jarak pagar. Biodiesel pada umumnya diproduksi melalui reaksi
transesterifikasi trigliserida dari minyak nabati menggunakan metanol dan katalis
alkali seperti KOH dan NaOH. Jenis katalis alkali ini sangat sensitif terhadap
kandungan asam lemak bebas dan kadar air dalam minyak dan metanol. Oleh
sebab itu pada reaksi transesterifikasi harus digunakan bahan baku minyak nabati
murni yang mengandung asam lemak bebas (FFA) yang rendah. Gerpen et al.
(2004) menyarankan bahwa jumlah maksimum kandungan asam lemak bebas
(FFA) minyak nabati yang dapat ditoleransi oleh katalis basa pada reaksi
transesterifikasi adalah kurang dari 2 % dan lebih disukai kurang dari 1 %.
Penggunaan minyak nabat murni pada proses produksi biodiesel menyebabkan
meningkatnya biaya produksi biodiesel karena untuk menghasilkan minyak nabati
murni  membutuhkan biaya yang mahal (Yan et al. 2009). Menurut
Haas et al. (2006), diacu dalam Yan et al. (2009), biaya untuk pengadaan bahan
baku minyak murni mencapai 88% dari biaya produksi biodiesel.

Bahan baku alternatif yang dapat digunakan untuk mensubtitusi minyak
nabati murni adalah minyak nabati kasar (crude vegetable oil) seperti crude palm
oil (CPO), minyak jarak kasar (CJO), minyak jelantah dan lain-lain (Kasim,
2010). Jenis bahan baku seperti crude palm oil (CPO) mengandung jumlah asam
lemak bebas (FFA) yang tinggi. Penggunaan jenis bahan baku ini pada proses
pembuatan biodiesel melalui transesterifikasi menggunakan katalis alkali

enimbulkan permasalahan. Kandungan asam lemak bebas (FFA) bahan baku
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diatas 0.5 % pada reaksi transesterifikasi menggunakan katalis alkali seperti KOH
dan NaOH menyebabkan terbentuknya sabun yang akan mengkonsumsi Kkatalis
seperti bahan baku. Pembentukan sabun pada proses produksi biodiesel
menyebabkan Kkesulitan dalam proses pemisahan dan pemurnian biodiesel
(Marchetti et al. 2007; Marchetti & Errazu 2008a; Carmo Jr et al. 2009; Chung
dan Park 2009; Sathyaselvabala et al. 2010). Untuk mengatasi hal ini, proses
produksi biodesel secara dua tahap (esterifikasi-transesterifikasi) dapat dijadikan
sebagai teknologi alternatif. Teknologi ini diawali dengan pretreatment bahan
baku melalui proses esterifikasi yang bertujuan untuk menurunkan kadar asam
lemak bebas dalam bahan baku minyak dan mengubah asam lemak bebas (FFA)
menjadi ester. Tahap berikutnya yaitu reaksi transesterifikasi dengan katalis
homogen basa untuk menghasilkan metil ester (biodiesel).

Esterifikasi merupakan reaksi antara asam lemak dengan alkohol dengan
bantuan katalis asam, misalnya asam klorida (HCI), asam sulfat (H,SO.) ataupun
katalis asam padat untuk menghasilkan ester. Esterifikasi dengan katalis asam
mengkonversi FFA menjadi ester alkil. Tahap esterifikasi biasa diikuti dengan
tahap transesterifikasi. Reaksi esterifikasi pada proses pembuatan biodiesel secara
dua tahap (esetrifikasi dan transesetrifikasi) dapat meningkatkan produksi
biodiesel dan mempengaruhi karakteristik biodiesel (Marchetti et al. 2007).

Esterifikasi umumnya menggunakan katalis asam homogen seperti asam
sulfat (H,SO,) dan asam klorida (HCI). Esterifikasi maupun transesterifikasi
dengan pemanasan secara konvensional, energi panas dipindahkan ke bahan baku
melalui konveksi, konduksi dan radiasi dari bagian permukaan bahan baku. Oleh
karena itu pemanasan secara konvensional menghabiskan lebih banyak energi dan
membutuhkan waktu reaksi lama (biasanya 30 menit sampai 8 jam) untuk
memproduksi konversi biodiesel yang lebih besar dari 90% (Lertsathapornsuk et
al., 2004).

Metode  yang digunakan baru-baru ini dalam transesterifikasi dan
esterifikasi adalah pemanasan menggunakan microwave. Radiasi microwave
dapat meningkatkan kecepatan transesetrifikasi dalam proses batch. Energi
microwave dihantarkan secara langsung pada molekul-molekul yang bereaksi

melalui reaksi kimia. Sehingga, pindah panas lebih efektif daripada pemanasan
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secara konvensional dimana panas dipindahkan dari lingkungan (Lertsathapornsuk
etal., 2004).

Identifikasi Masalah

Beberapa masalah yang dapat diidentifikasi dari latar belakang di atas adalah :

1. Adanya bahan baku yang mengandung asam lemak tinggi yang harus di
pretreatment terlebih dahulu melalui esterifikasi.

2. Esterifikasi secara konvensional membutuhkan waktu reaksi yang lama

3. Esterifikasi secara konvensional menghabiskan energi yang cukup besar

Pembatasan Masalah
Untuk mendapatkan hasil yang jelas dan terarah, maka ruang lingkup pada

penelitian ini meliputi :

1. Preparasi bahan baku yang meliputi pencampuran 75% b/b minyak sawit
murni dan 25% asam oleat serta analisa bilangan asam dan FFA dari bahan
baku.

2. Kondisi esterifikasi baik menggunakan microwave maupun secara
konvensional menggunakan katalis asam sulfat (H,SO4) dengan konsentrasi
5% FFA dan konsentrasi etanol teknis sebesar 225% FFA.

3. Esterifikasi menggunakan microwave dengan variasi lama radiasi (1, 3, 5, 7
dan 10 menit) dengan gelombang radiasi 10% dan daya 390 watt. Kemudian
dilakukan pengujian bilangan asam dan pengaruhnya terhadap konversi FFA.

4. Perbandingan esterifikasi menggunakan microwave dengan pemanasan secara
konvensional berdasarkan konversi FFA. Esterifikasi secara konvensional
dilakukan selama 1 jam dengan suhu *+ 60°C dengan kecepatan pengadukan
500 rpm.

Rumusan Masalah
Dari uraian latar belakang dapat dirumuskan permasalahan sebagai berikut :
1. Adanya esterfikasi secara konvensional yang membutuhkan waktu reaksi yang

lama.
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2. Bahan baku dengan kandungan asam lemak bebas tinggi perlu dilkaukan
esterifikasi.

3. Penentuan lama radiasi esterifikasi menggunakan microwave yang
menghasilkan konversi asam lemak bebas (FFA) tertinggi.

4. Perbandingan  esterifikasi menggunakan pemanasan microwave dengan

esterifikasi secara konvensional

Tujuan Penelitian
Adapun tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut :

1. Mengetahui pengaruh lama radiasi terhadap konversi asam lemak bebas (FFA)
pada esterifikasi dari campuran minyak sawit murni dan asam oleat
menggunakan pemanasan microwave .

2. Membandingkan konversi asam lemak bebas (FFA) yang dihasilkan dari

esterifikasi menggunakan microwave dengan esterifikasi secara konvensional.

Manfaat Penelitian
Adapun manfaat dari penelitian ini adalah sebagai berikut :

1. Dapat memberikan informasi bagaimana pengaruh lama radiasi terhadap
konversi asam lemak bebas (FFA) pada esterifikasi dari campuran minyak
sawit murni dan asam oleat menggunakan pemanasan microwave .

2. Dapat mengetahui lama radiasi yang menghasilkan konversi FFA yang
tertinggi.

3. Dapat menjadi sumber informasi yang digunakan sebagai data awal untuk

penelitian-penelitian lanjutan yang berkaitan.
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BAB I1
KERANGKA TEORI DAN PERUMUSAN HIPOTESIS

Esterifikasi

Jika bahan baku yang digunakan adalah minyak mentah yang memiliki
kadar FFA tinggi ( > 5%), seperti minyak jelantah, PFAD, CPO mutu rendah dan
minyak jarak, maka proses transesterifikasi yang dilakukan untuk mengonversi
minyak menjadi biodiesel tidak akan berjalan efisien karena FFA akan
tersaponifikasi membentuk sabun yang mempersulit pemisahan biodiesel dari
gliserol sebagai produk sampingnya. Bahan-bahan diatas, perlu melalui proses pra
esterifikasi untuk menurunkan kadar FFA hingga di bawah 5 %. (Hambali et al.
2008). Pretreatment menggunakan Kkatalis asam diikuti dengan Kkatalis alkali
adalah metode yang efektif untuk mengkonversi asam lemak bebas menjadi
biodiesel. Pretreatment ini bertujuan untuk menurunkan kandungan asam lemak
bebas bahan baku. Teknik untuk menurunkan kadar asam lemak bebas bahan baku
adalah reaksi yang menggunakan katalis asam untuk mengesterifikasi asam lemak
bebas sebelum transesterifikasi trigliserida.

Berlawanan dengan reaksi transesterifikasi trigliserida, esterifikasi
merupakan reaksi antara asam lemak dengan alkohol menghasilkan ester. Reaksi
esterifikasi dapat dilihat pada Gambar 1.

O | O
Il leataliz I
E-C-0H + CH;0H H,0O + ER-C-OCH;z
Asam lemak Tl etannl Air Ester metl
asam lemals

Gambar 1. Reaksi esterifikasi

Reaksi esterifikasi dipengaruhi oleh beberapa faktor diantaranya adalah
asam lemak bebas dan jumlah pereaksi metanol, waktu reaksi, suhu, konsentrasi
katalis dan kandungan air pada minyak (Ozgul & Turkey 2002, diacu dalam
Widyawati 2007). Semakin tinggi jumlah metanol yang digunakan dan kandungan

asam lemak bebas pada minyak, maka semakin tinggi rendemen metil ester serta
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semakin kecil kandungan asam lemak bebas di akhir reaksi. Ozgul dan Turkey
(2002), diacu dalam Widyawati (2007) juga menyatakan bahwa semakin lama
waktu reaksi maka rendemen metil ester yang didapat besar. Suhu 60°C sudah
memberi rendemen metil ester yang memadai. Tetapi jumlah katalis berlebihan
tidak meningkatkan dengan nyata rendemen metil ester.

Reaksi esterifikasi  merupakan reaksi kesetimbangan yang lambat,
sekalipun sudah dipercepat dengan kehadiran katalis yang baik dan berjumlah
cukup. Katalis-katalis yang cocok adalah zat berkarakter asam kuat, seperti asam
sulfat, asam sulfonat organik (dalam jumlah 1 sampai 3 % dari asam lemak yang
diolah), atau resin penukar kation asam kuat merupakan katalis-katalis yang biasa
terpilih dalam praktek industrial (Hambali et al. 2008).

Posisi kesetimbangan reaksi esterifikasi juga tidak sangat berpihak kepada
pembentukan ester metil, sehingga untuk mendorong agar reaksi bisa berlangsung
sampai ke konversi sempurna pada temperatur relatif rendah (misalnya paling
tinggi 120°C), reaktan metanol harus ada/dipasok dalam jumlah sangat berlebih
(biasanya lebih besar dari 10 x nisbah stoikiometrik) dan air produk ikutan reaksi
harus disingkirkan dari fase reaksi, yaitu fase minyak (Hambali et al. 2008).

Penggunaan katalis homogen asam pada reaksi esterifikasi menyebabkan
kontaminasi sulfur pada produk akhir dari biodiesel. Katalis ini juga
membutuhkan netralisasi dengan alkali. Umumnya efisiensi proses berkurang dari
96 % dan tahap netralisasi menyebabkan permasalahan dalam penanganan limbah
hasil pencucian dengan air (Lim et al. 2009). Katalis homogen asam ini bersifat
korosif, sehingga memerlukan penanganan khusus. Dalam pembuatan ester
dengan katalis asam tersebut diperlukan sistem pemisahan air untuk menggeser
kesetimbangan reaksi ke arah pembentukan ester sehingga tahapan proses menjadi

lebih panjang (Haerudin et al. 2007).

Asam Lemak

Asam-asam lemak yang ditemukan di alam biasanya, merupakan asam-
asam monokarboksilat dengan rantai yang tidak bercabang dan mempunyai
jumlah atom genap. Asam-asam lemak yang ditemukan di alam dapat dibagi

menjadi dua golongan, yaitu asam lemak jenuh dan asam lemak tidak jenuh.

Laporan PenelitianPNBP 2012 14



Asam-asam lemak tidak jenuh berbeda dalam jumlah dan posisi ikatan
rangkapnya dan berbeda dengan asam lemak jenuh dalam bentuk molekul
kesesluruhannya (Winarno, 2004).

Asam lemak mempunyai jumlah atom C genap dari C, sampai Cg, dan
dalam bentuk bebas atau ester dengan gliserol. Asam lemak jenuh yang paling
banyak ditemukan dalam bahan pangan adalah asam palmitat yaitu 15 — 50 % dari
seluruh asam-asam lemak yang ada. Asam stearat terdapat dalam konsentrasi
tinggi pada lemak biji-bijian tanaman tropis dan dalam lemak cadangan beberapa
hewan darat yaitu 25 % dari asam-asam lemak yang ada (Winarno, 2004).

Asam oleat merupakan asam lemak tidak jenuh yang banyak terdapat
dalam trigliserida dan memiliki satu ikatan rangkap. Bila asam lemak
mengandung dua atau lebih ikatan rangkap seperti pada asam linoleat dan asam
linolenat, asam lemak tersebut disebut asam lemak tidak jenuh. Dengan demikian
minyak tidak jenuh tinggi adalah minyak yang mengandung asam lemak jenuh
tinggi dalam jumlah banyak, sebagai contoh minyak jagung, minyak kedelai, serta
minyak biji bunga matahari (Winarno, 2004).

Asam lemak bebas adalah asam lemak yang terpisahkan dari trigliserida,
digliserida, monogliserida, dan gliserin bebas. Hal ini dapat disebabkan oleh
pemanasan dan terdapatnya air sehingga terjadi proses hidrolisis. Oksidasi juga
dapat meningkatkan kadar asam lemak bebas dalam minyak nabati (Handayani,
2010).

Minyak Sawit

Minyak kelapa sawit dapat dihasilkan dari inti kelapa sawit yang
dinamakan minyak inti sawit (palm kernel oil) dan sebagai hasil samping ialah
bungkil inti kelapa sawit (Muchtadi 2006).

Kelapa sawit mengandung kurang dari lebih 80 % perikarp dan sekitar 20
% dilapisi kulit yang tipis. Kadar minyak dalam perikarp 34-40%. Minyak kelapa
sawit adalah minyak semi padat yang mempunyai komposisi yang tetap. Rata-rata

asam lemak minyak kelapa sawit dapat dilihat pada Tabel 1.
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Tabel 1. Komposisi asam lemak minyak kelapa sawit dan minyak inti sawit.

Asam Lemak Minyak kelapa sawit (%) Derajat kematangan

Asam kaprilat - 3-4

Asam kaproat - 3-7

Asam laurat - 45-52
Asam miristat 1,1-2,5 14-17
Asam palmitat 40-46 6.5-9
Asam stearat 3.6-4.7 1-2.5
Asam oleat 39-45 13-19
Asam lino;eat 7-11 0.5-2

Sumber: Muchtadi, 2006

Kandungan karoten dapat mencapai 1000 ppm atau lebih, tetapi dalam
minyak dari jenis tenera kandungan karotennya kurang lebih 50-700 ppm.
Kandungan tokoferol bervariasi dan dipengaruhi oleh penanganan selama
produksi. Mutu minyak kelapa sawit yang baik mempunyai kadar aoir kurang dari
0.1 % dan kadar kotoran lebih kecil daroi 0,01 %, kandungan asam lemak bebas
serendah mungkin (kurang lebih 2% atau kurang), nilangan peroksida di bawah 2,
bebas dari warna merah dan kuning (harus berwarna pucat), tidak berwarna hijau,
jernih dan kandungan logam berat serendah mungkin atau bebas dari ion logam
(Muchtadi, 2006).

Minyak sawit dapat digunakan untuk bahan makanan dan industry melalui
proses ekstraksi dan pemurnian, seperti penjernihan dan penghilangan bau atau
dikenal RBDPO ( refined, bleaced and deodorized palm oil). Setelah itu CPO
dapat difraksinasi menjadi RBD stearin dan RBD olein dengan komposisi asam
lemak yang berbeda. RBD olein terutama digunakan untuk pembuatan minyak
goreng, sedangkan RBD stearin terutama dipakai untuk margarine, shortening,
serta bahan baku industry sabun dan detergen (Hambali dkk, 2008).

Produk-produk turunan minyak sawit yang dapat digunakan sebagai bahan
baku biodiesel diantaranya CPO, CPO low grade (kandungan FFA tinggi), PFAD
dan RDB olein. Sebelum diolah menjadi biodiesel, CPO membutuhkan pemurnian

(degumming). Degumming bertujuan untuk menghilangkan senyawa-senyawa
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pengotor yang terdapat dalam minyak seperti gum dan fosfatida (Hambali dkk,
2008).

Microwave

Reaksi-reaksi kimia dan reaksi organik banyak yang dapat berlangsung
apabila mendapatkan energi dari luar. Seringkali energi yang ditambahkan adalah
energi panas. Reaksi-reaksi organik umumnya berlangsung lambat, seperti
pembuatan biodiesel dari minyak nabati dengan pengaduk mekanis berlangsung
beberapa jam, dan hasil yang diperolen memerlukan pemisahan juga relatif lama.
Gelombang mikro merupakan alaternatif sumber energi yang dapat digunakan
untuk mensuplai energi dalam rekasi kimia dan proses. Melalui pemanasan
dielektrik, campuran reaksi dapat dapat bercampur secara homogen tanpa kontak
dengan dinding. Waktu yang diperlukan untuk reaksi secara keseluruhan dapat
tereduksi secara signifikan (Santoso, 2008).

Gelombang mikro atau mikrogelombang (microwave) adalah gelombang
elektromagnetik dengan frekuensi super tinggi (Super High Frequency, SHF),
yaitu diatas 3GHz (3x109Hz). Sebenarnya gelombang ini merupakan gelombang
radio, tetapi panjang gelombangnya lebih kecil dari gelombang radio biasa.
Panjang gelombangnya termasuk ultra-short (sangat pendek) sehingga disebut
juga mikro. Dari sinilah lahir istilah microwave. Gelombang ini tidak dapat dilihat
mata Kkita karena panjang gelombangnya (walaupun sangat kecil dibanding
gelombang radio) jauh lebih besar dari panjang gelombang cahaya (di luar
spektrum sinar tampak) (Handayani, 2010).

Penggunaan microwave Yyang paling akrab dengan Kkita tentunya
microwave oven. Sebenarnya sewaktu kita menggunakan telepon seluler, kita
menggunakan microwave. Siaran televisi dari daerah-daerah terpencil bisa
dilakukan dengan juga bantuan microwave. Data-data komputer juga dikirimkan
melalui gelombang mikro ini. Jadi, tidak cuma microwave oven saja. Microwave
oven sendiri bisa bekerja begitu cepat dan efisien karena gelombang
elektromagnetiknya menembus makanan dan mengeksitasi molekul-molekul air
dan lemak secara merata (tidak cuma permukaan saja). Gelombang pada frekuensi

2.500 MHz (2,5 GHz) ini diserap oleh air, lemak, dan gula. Saat diserap, atom
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tereksitasi dan menghasilkan panas. Proses ini tidak memerlukan konduksi panas
seperti oven biasa. Karena itulah prosesnya bisa dilakukan sangat cepat. Hebatnya
lagi, gelombang mikro pada frekuensi ini tidak diserap oleh bahan-bahan gelas,
keramik, dan sebagian jenis plastik. Bahan logam bahkan memantulkan
gelombang ini. Pemanasan dengan gelombang mikro mempunyai kelebihan yaitu
pemanasan lebih merata karena bukan mentransfer panas dari luar tetapi
membangkitkan panas dari dalam bahan tersebut. Pemanasannya juga dapat
bersifat selektif artinya tergantung dari dielektrik properties bahan. Hal ini akan
menghemat energi untuk pemanasan

Energi microwave diberikan/dihantarkan secara langsung pada molekul-
molekul yang bereaksi melalui reaksi kimia. Sehingga, pindah panas lebih efektif
daripada ppemanasan secara konvensional dimana panas dipindahkan dari
lingkungan. proses pemanasan dengan microwave menggunakan waktu yang lebih
singkat untuk memanaskan bahan baku tanpa pemanasan awal (Lertsathapornsuk
et al, 2004). Selain itu penggunaan microwave menunjukkan reaksi lebih efisien,
dengan lama reaksi dan proses pemisahan yang singkat, menurunkan jumlah
produk samping dan dapat menurunkan konsumsi energy (hernando et al., 2007
diacu dalam Terigar, 2009). Efisiensi dari transesterifikasi microwave berasal dari
sifat dielektrik dari campuran polar dan komponen ion dari minyak, pelarut dan
katalis. Pemanasan yang cepat dan efisien pada radiasi microwave lebih banyak
karena gelombang microwave berinteraksi dengan sampel pada tingkat molecular,
menghasilkan campuran inter molekul dan agitasi yang meningkatkan peluang
dari sebuah molekul alcohol bertemu dengan sebuah molekul minyak Terigar,
2009).

Penelitian mengenai pemanfaatan microwave dalam proses pembuatan
biodiesel baik esterifikasi dan transesetrifikasi telah banyak dilakukan. Hasil
penelitian tersebut dapat dilihat pada Tabel 2.

Laporan PenelitianPNBP 2012 18



Tabel 2. Penelitian tentang pemanfaatan microwave dalam pembuatan biodiesel

Reaksi Kondisi Reaksi Konversi (%)
Esterifikasi asam oleat” | Enzim lipozym 79
Esterifikasi” 5 % katalis zirconia 90

sulfat, ratio minyak
methanol=1:20;T=60°C

Esterifikasi® Katalis heterogen, t=15 39,9% - 66,1%
menit
Transesterifikasi®” Etanol:minyak=9:1, 1%

NaOH, t=10 detik

Sumber : ¥ Costa et al, ? Kim et al, 2010 ;¥ Jung, 2011 ;* Lertsathapornsuket a/

Kerangka Berpikir

Proses transesterifikasi yang dilakukan untuk mengkonversi minyak
menjadi biodiesel tidak akan berjalan efisien jika menggunakan bahan baku
minyak yang memiliki kadar FFA tinggi (>5%) seperti minyak jelantah, PFAD,
CPO mutu rendah dan minyak jarak. Hal ini disebabkan karena FFA akan
tersaponifikasi membentuk sabun yang mempersulit pemisahan biodiesel dari
gliserol sebagai produk sampingnya (Hambali et al. 2008).

Untuk menghindari terjadinya kegagalan dalam reaksi transesetrifikasi,
maka bahan baku minyak yang akan digunakan sebagai bahan baku dalam
pembuatan biodesel harus dibebaskan dari kandungan asam lemak bebas. Hal ini
dilakukan dengan melakukan reaksi esterifikasi asam lemak bebas yang
biasanyanya terkandung di dalam minyak tumbuhan. Reaksi esterifikasi menjadi
amat penting, terutama dalam kaitanya untuk produksi biodiesel secara kontinyu
dan besar (Haerudin, et al. 2007).

Esterifikasi dan transeterifikasi minyak nabati umumnya menggunakan
pindah panas dari sumber panas secara konvensional seperti heat exchanger atau
pemanasan langsung dari heater. Metode pemanasan ini mengkonsumsi
(menghabiskan) energi dan membutuhkan pemanasan dan lama reaksi yang lama.
Penelitian terbaru untuk memproduksi biodiesel menggunakan pemanasan
microwave untuk mempercepat transformasi senyawa organik sintetis.
Penggunaan microwave menunjukkan reaksi lebih efisien, dengan lama reaksi dan

proses pemisahan yang singkat, menurunkan jumlah produk samping dan dapat
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menurunkan konsumsi energy (hernando et al., 2007 dalam Terigar, 2009).
Penelitian Kim et al. (2011), meunjukkan bahwa efisiensi energy dari microwave
dapat mempercepat esterifikasi asam lemak bebas dengan menggunakan katalis
heterogen. Konversi FFA tertinggi pada penelitian ini lebih dari 90 % diperoleh
dalam waktu 20 menit menggunakan pemanasan microwave, sedangkan
pemanasan konvensional membutuhkan waktu 130 menit. Selain itu proses
pemanasan dengan microwave menggunakan waktu yang lebih singkat untuk
memanaskan bahan baku meskipun tanpa pemanasan awal.

Efisiensi dari transesterifikasi microwave berasal dari sifat dielektrik dari
campuran polar dan komponen ion dari minyak, pelarut dan katalis. Pemanasan
yang cepat dan efisien pada radiasi microwave lebih banyak karena gelombang
microwave berinteraksi dengan sampel pada tingkat molecular, menghasilkan
campuran inter molekul dan agitasi yang meningkatkan peluang dari sebuah
molekul alkohol bertemu dengan sebuah molekul minyak (Terigar, 2009).

Perumusan Hipotesis

Rumusan Hipotesis dari penelitian ini adalah diduga bahwa lama radiasi
akan mempengaruhi konversi FFA yang dihasilkan dari esterifikasi menggunakan
microwave dari campuran 25% b/b asam oleat dan 75% b/b minyak sawit murni
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BAB Il
METODOLOGI PENELITIAN

Metode Penelitian

Penelitian ini dilakukan dengan beberapa tahapan penelitian yang meliputi
preparasi bahan baku, esterifikasi menggunakan microwave dan esterifikasi secara
konvensional. Tahap preparasi bahan baku dilakukan dengan proses pencampuran
bahan baku yang terdiri dari 75% b/b minyak sawit dan 25% asam oleat.
Kemudian dilanjutkan dengan pengujian asam lemak bebas dari bahan baku.

Tahapan selanjutnya adalah esterifikasi menggunakan microwave dan
konevensional. Kondisi esterifikasi yang digunakan baik menggunakan
microwave maupun konvensional menggunakan metode yang disarankan Gerpen
et al. (2004) yaitu dengan konsentrasi asam sulfat sebesar 5% FFA dan
konsentrasi etanol 225% FFA. Metode esterifikasi menggunakan microwave
diawali dengan penyiapan bahan baku yaitu melalui pencampuran minyak sawit
murni dan asam oleat menggunakan magnetic strirer sampai tercampur merata.
Setelah itu campuran etanol dan asam sulfat (H,SO,) ditambahkan pada campuran
minyak sawit dan asam oleat. Campuran minyak sawit dan asam oleat, metanol
dan asam sulfat (H,SO,) diaduk selama 5 menit pada dengan kecepatan 300 rpm.
Selanjutnya dilakukan esterifikasi menggunakan microwave dengan menggunakan
daya 10 % dengan variasi lama radiasi terdiri dari 5 perlakuan dengan 2 ulangan
yaitu :

A : lama radiasi esterifikasi selama 1 menit

B : lama radiasi esterifikasi selama 3 menit

C : lama radiasi esterifikasi selama 5 menit

D : lama radiasi esterifikasi selama 7 menit

E : lama radiasi esterifikasi selama 10 menit
Hasil esterifikasi dipisahkan dari etanol sisa menggunakan labu pemisah.
Campuran FAME dan trigliserida hasil esterifikasi menggunakan asam sulfat
(H,SO,4) dicuci dengan air hangat (suhu *70°C) sampai pH air cuciannya
mencapai netral.

Konsentrasi katalis H,SO, dan etanol yang digunakan pada esterifikasi

secara konvensional sama dengan yang digunakan pada esterifikasi dengan
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microwave. Metode esterifikasi secara konvensional diawali dengan pemanasan
bahan baku sampai mencapai suhu 60°C. Setelah suhu bahan baku tercapai,
campuran etanol dan asam sulfat (H,SO,) ditambahkan pada bahan baku.
Campuran crude palm oil (CPO), etanol dan asam sulfat (H,SO,) diaduk selama
60 menit pada suhu 60°C dengan kecepatan 300 rpm. Hasil esterifikasi dipisahkan
dari metanol sisa menggunakan labu pemisah. Campuran FAME dan trigliserida
hasil esterifikasi menggunakan microwave dan esterifikasi secara konvensional

dianalisa bilangan asam dan dihitung konversi asam lemak bebas (FFA).

Tempat dan Waktu
Penelitian ini dilaksanakan mulai dari bulan Juli tahun 2012 sampai
Oktober tahun 2012 di laboratorium Jurusan Kimia Fakultas MIPA Universitas

Negeri Gorontalo.

Desain Penelitian
Desain penelitian meliputi beberapa tahapan kegiatan dapat dilihat pada

diagram alir berikut ini :

50% minyak sawit -
murni dan 50% asam p| dicampur |

oleat

HzSO4 5% FFA
Metanol : 225% FFA

;/aSria;idlamlaOradia_si.(1, | Esterifikasi dengan - FAME, sisa
, 5, 7 dan 10 menit); > pemananasan microwave > methanpl,_kat_alls
Daya 20 % dan Trigliserida

v

dipisahkan

A 4
Dibandingkan dengan Analisa  bilangan asam
Esterifikasi Secara » dan  penghitungan
Konvensional konversi FFA

Gambar 2. Diagram alir penelitian
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Bahan dan Alat

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini terdiri dari asam oleat,
minyak sawit murni. Bahan-bahan kimia yang digunakan antara lain methanol
teknis, H,SO4 p.a 96-97 % merck etanol 95%, KOH, aqua DM, indikator PP
(phenolphtalein), aquades dan bahan kimia lainnya.

Peralatan yang digunakan terdiri dari microwave rumah tangga merek
sharp 392 watt, labu leher empat ukuran 1 liter, erlenmeyer, gelas piala, hot plate

stirrer, labu pemisah, kondensor, dan peralatan gelas untuk analisa.

Teknik Pengumpulan Data

Metode pengumpulan data dari penelitian ini adalah dengan metode
eksperimen di laboratorium. Data yang diukur (dikumpulkan) pada penelitian ini
meliputi bilangan asam dan FFA dari bahan baku campuran 75% b/b minyak
sawit dan 25% b/b asam oleat, bilangan asam campuran FAEE dan trigliserida
hasil esterifikasi menggunakan microwave dan konvensional. Metode
pengukurannya dapat dilihat pada Lampiran .....

Konversi FFA dapat dihitung dengan menggunakan rumus

Xffa= i 3O SRS € |
Dimana :

Xffa = Konversi FFA (%)

A = Bilangan asam bahan baku (mg KOH/g)

B = Bilangan asam perlakuan setelah esterifikasi (mg KOH/q)

Teknik Analisis Data

Data yang diperoleh dianalisis menggunakan Rancangan Acak Lengkap
(RAL) faktor tunggal dengan dua kali ulangan. Penetapan rancangan didasarkan
pada asumsi bahwa semua faktor yang bukan perlakuan dibuat dan dianggap
seragam. Model linear rancangan acak lengkap (RAL) adalah:

Yij = U+ T + &
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Dimana:

Yij = Konversi FFA menggunakan jenis katalis zeolit alam ke-i dan

ulangan ke-j

1,2,3,4,5dan j=1, 2, 3

1) Rataan umum
Ti = Pengaruh lama radiasi esterifikasi ke-i

&ij = Pengaruh acak akibat lama radiasi esterifikasi ke-i pada ulangan ke-j
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BAB IV
HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN

Konversi FFA dari Hasil Esterifikasi Menggunakan Microwave dan
Konvensional

Bahan baku yang digunakan dalam penelitian ini diformulasi dari
campuran 75% b/b minyak sawit murni dan 25% b/b asam oleat. Formulasi bahan
baku ini diharapkan agar hanya asam lemak bebas saja yang bereaksi dengan
etanol dan Kkatalis asam sulfat dalam reaksi esterifikasi baik menggunakan
microwave maupun secara konvensional. Hasil pengujian bilangan asam dan FFA
awal bahan baku diperoleh bahwa campuran 75% b/b minyak sawit murni dan
25% b/b asam oleat memiliki bilangan asam 46,69 mg NaOH/g minyak atau
mengandung asam lemak bebas (FFA) awal sebesar 23,47%. Esterifikasi
menggunakan microwave dilakukan dengan variasi lama radiasi (1, 3, 5, 7 dan 10
menit) dengan konsentrasi katalis asam sulfat (H,SO,;) sebesar 5% FFA,
konsentrasi etanol teknis sebanyak 225% FFA. Sedangkan kondisi esterifikasi
secara konvensional dilakukan selama 1 jam pada suhu * 60°C dengan kecepatan
pengadukan 500 rpm serta menggunakan katalis dan etanol dengan konsentrasi
yang sama dengan esterifikasi microwave.

Hasil pengujian bilangan asam campuran minyak goreng setelah reaksi
esterifikasi menggunakan radiasi gelombang mikro pada penelitian ini diperoleh
rata-rata berkisar antara 6,86 mg KOH/g biodiesel sampai 7,16 mg KOH/g
biodiesel atau mengalami penurunan FFA berkisar antara 3.45% sampai 3,60%.
Sedangkan minyak goreng hasil esterifikasi secara konvensional juga mengalami
penurunan bilangan asam sebesar 6,86 mg KOH/g atau mengandung FFA rata
sebesar 1,86%. Data mengenai bilangan asam dan FFA dari masing-masing
perlakuan dapat dilihat pada Lampiran 3 Konversi FFA sebesar 84,66% sampai
85,30% diperoleh pada hasil esterifikasi dengan microwave. Hasil ini tidak
berbeda jauh dengan konversi FFA yang diperoleh dari esterifikasi secara
konvensional sebesar 92,08%. Informasi mengenai konversi FFA dari masing-

masing perlakuan dapat dilihat pada Gambar 3.

Laporan PenelitianPNBP 2012 25



92.08

85.19 84.66

| 84.8 85.3 84.8
AO Al A2 A3 A4 A5

Perlakuan

(e}
o
I

~
o
I

(o2}
o
I

w1
o
I

D
o
I

Konveri FFA (%)

w
o
I

N
o
I

[EEN
o
1

Ket : AO : Hasil esterifikasi secara konvensional; Al: Hasil esterifikasi dengan microwave
dengan lama radiasi 1 menit; A2: Hasil esterifikasi dengan microwave dengan lama
radiasi 3 menit; A3: Hasil esterifikasi dengan microwave dengan lama radiasi 5
menit; A4: Hasil esterifikasi dengan microwave dengan lama radiasi 7 menit; A5:
Hasil esterifikasi dengan microwave dengan lama radiasi 10 menit

Gambar 3. Konversi FFA hasil esterifikasi campuran minyak goreng dan asam
oleat melalui esterifikasi menggunakan microwave dan
konvensional

Hasil penelitian pada Gambar histogram (Gambar 2) menunjukkan adanya
konversi FFA yang dihasilkan dari esterifikasi menggunakan gelombang radiasi
mikro (microwave) dengan variasi lama radiasi tidak berbeda jauh dengan
konversi FFA yang dihasilkan dari esterifikasi secara konvensional. Namun
esterifikasi secara konvensional membutuhkan waktu yang lebih lama yaitu 1 jam
untuk dapat menurunkan kadar asam lemak bebas dari campuran minyak goreng
dan asam oleat sampai dengan kandungan FFA 1,86%. Sedangkan esterifikasi
dengan microwave membutuhkan waktu yang relatif singkat yaitu hanya 1 menit
sampai 10 menit dapat menurunkan FFA bahan baku berkisar antara 3,45 —
3,60%.

Gambar 2 di atas juga dapat dilihat bahwa esterifikasi yang dilakukan
dengan gelombang radiasi mikro menggunakan microwave selama 3 menit
menghasilkan konversi FFA yang tertinggi dibandingkan perlakuan lama radiasi

yang lain. Konversi FFA yang dihasilkan selama 3 menit radiasi gelombang mikro
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ini yaitu sebesar 85,3%. Hal ini berarti bahwa dalam kurun waktu 3 menit dapat
menurunkan kandungan asam lemak bebas bahan baku minyak yang ditambahkan
25% asam oleat dari 23,47% menjadi 3,45%. Sedangkan konversi FFA terendah
yaitu sebesar 84,46% diperoleh pada esterifikasi menggunakan microwave dengan
lama radiasi 5 menit atau dapat menurunkan FFA bahan baku menjadi 3,60%.
Hasil analisis ragam (Lampiran 4) mengenai pengaruh lama radiasi
terhadap konversi FFA pada reaksi esterifikasi campuran minyak sawit murni dan
asam oleat menggunakan gelombang radiasi microwave dan pemanasan
konvensional diperoleh Fgiyy sebesar 1,50 dan Fn(5%) sebesar 5,317. Nilai
Faiy < Fan(5%) menunjukkan bahwa tidak ada pengaruh yang nyata dari variasi
lama radiasi esterifikasi menggunakan microwave terhadap konversi FFA yang

dihasilkan. Oleh karena itu tidak dilakukan uji lanjut Duncan.

Pembahasan

Proses produksi biodiesel yang menggunakan bahan baku minyak dengan
kandungan asam lemak bebas (FFA) yang tinggi dilakukan secara dua tahap
(esterfikasi-transesterfikasi). Cara ini diawali dengan tahapan esterifikasi yang
bertujuan untuk menurunkan FFA dari minyak dimana asam lemak ini akan
diubah dalam bentuk ester. Esterifikasi umumnya dilakukan dengan pemanasan
secara konvensional menggunakan katalis asam pendonor proton seperti asam
sulfat dan asam klorida.

Esterifikasi menggunakan secara konvensional baik proses batch, kontinyu
maupun super Kkritikal metanol umumnya menggunakan pindah panas dari sumber
panas konvensional seperti heat exchanger atau pemanasan langsung dari heater.
Energi panas ini dipindahkan dari lingkungan ke bahan baku melalui konveksi,
konduksi dan radiasi dari bagian permukaan bahan baku (Lertsathapornsuk et.al.
2004). Oleh karena itu metode pemanasan ini mengkonsumsi energi yang banyak,
membutuhkan waktu reaksi yang lama yaitu selama 1 jam serta membutuhkan
pemanasan awal bahan baku (sampai suhunya mencapai 60°C) untuk
menghasilkan konversi FFA maksimum pada esterifikasi minyak goreng yang
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ditambahkan 25% asam oleat. Konversi FFA maksimum yang dihasilkan pada
penelitian ini sebesar 92,08%.

Hasil penelitian menunjukkan bahwa lama radiasi tidak mempengaruhi
konversi FFA. Hal ini terlihat pada Lampiran ...bahwa pada esterifikasi campuran
minyak sawit dan asam oleat menggunakan radiasi gelombang mikro selama 3
menit menghasilkan kandungan asam lemak bebas yang paling rendah (konversi
FFA tertinggi), kemudian mengalami peningkatan pada menit ke 5 dan 10
(konversi FFA mengalami penurunan). Oleh karena itu diduga bahwa esterifikasi
selama 3 menit adalah kondisi optimum untuk menghasilkan konversi FFA
optimum, sehingga memperpanjang lama radiasi di atas 3 menit tidak akan
mempengaruhi penurunan asam lemak bebas. Hasil penelitian ini sama dengan
penelitian yang dilakukan oleh Lertsathapornsuk et.al., (2004) dan Handayani
(2010). Penelitian Lertsathapornsuk et.al., (2004) diperoleh bahwa transesteliasi
minyak nabati menggunakan microwave tidak tergantung pada lama radiasi tetapi
tergantung pada rasio molar dan jumlah Kkatalis. Hasil biodiesel sempurna
diperoleh dengan lama radiasi 10 menit dengan rasio molar etanol minyak yaitu
9:1. Sedangkan penelitian Handayani (2010) diperoleh Hasil konversi biodiesel
yang optimum diperoleh pada waktu radiasi 10 menit, yaitu sebesar 84,5%. Ketika
reaksi dilanjutkan dengan waktu yang lebih lama, maka hasil konversi biodiesel
yang diperoleh semakin menurun seiring dengan penambahan waktu radiasi
karena kemungkinan merupakan daerah optimum setelah mencapai titik tertentu.

Esterifikasi dengan pemanasan dengan gelombang radiasi mikro dari
microwave dari hasil penelitian ini lebih efisien jika dibandingkan dengan
esterifikasi menggunakan pemanasan secara konvensional. Hal ini terlihat bahwa
konversi FFA di atas 80 % diperoleh hanya dalam waktu 3 menit melalui
esterifikasi menggunakan pemanasan microwave atau lama reaksinya lebih cepat
20x dibandingkan dengan esterifikasi secara pemanasan konvensional. Menurut
Terigar (2009), Efisiensi dari transesterifikasi microwave berasal dari sifat
dielektrik dari campuran polar dan komponen ion dari minyak, pelarut dan katalis.
Waktu reaksi yang cepat dan efisien pada radiasi microwave disebabkan karena
karena gelombang microwave berinteraksi dengan sampel pada tingkat molecular,

menghasilkan campuran inter molekul dan agitasi yang meningkatkan peluang
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dari sebuah molekul alkohol bertemu dengan sebuah molekul minyak. Lebih
lanjut dikatakan bahwa pemanasan microwave dapat mempercepat transformasi
senyawa organik sintetik sehingga reaksinya lebih efisien, dengan lama reaksi dan
proses pemisahannya yang relatif singkat, menurunkan jumlah produk samping
dan dapat menurunkan konsumsi energi (Hernando et al., 2007 dalam Terigar,
2009).

Beberapa faktor yang proses pemanasan dengan microwave adalah sifat
dielektrik bahan, tingkat daya microwave, frekuensi dan suhu. Sifat dielektrik
bahan digunakan sebagai dasar dalam penghitungan desain pemanasan microwave
dan frekuensi yang tinggi (Ryynanen, 1995 dalam Terigar, 2009 Menurut Nelson
(1994) dalam Terigar (2009) bahwa sifat dielektrik bahan berkaitan dengan
dielectric constant dan dielectric loss. dielectric constant merupakan potensi
penyimpanan energi elektrik dalam bahan, sedangkan dielectric loss berhubungan
dengan pembuangan energi elektrik dalam bahan. Sedangkan tingkat daya yang
digunakan dalam penelitian ini sangat rendah yaitu 390 watt dengan frekuensi
paling rendah yaitu 10%, dan suhu operasi rata-rata 42,87°C. Oleh karena itu
esterifikasi microwave pada penelitian ini hanya mengkonsumsi energi yang
sedikit tetapi menghasilkan konversi FFA yang hampir sama dengan esterifikasi
secara konvensional.

Mekanisme reaksi esterifikasi menggunakan katalis asam pada penelitian

ini menurut Haerudin et al. (2007) dapat dilihat pada Gambar 4.

Gambar 4 Mekanisme reaksi esterifikasi menggunakan katalis asam
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Tahapan awal diawali dengan Gugus karbonil dari asam lemak dari
reaktan yang terdiri dari campuran minyak goreng dan asam oleat akan
diprotonasi dengan atom H yang terdapat pada katalis (I) menghasilkan ion
oksonium (I), lon oksonium akan melangsungkan reaksi pertukaran dengan
etanol/metanol untuk menghasilkan suatu senyawa antara (l1I1), Selanjutnya
senyawa antara dapat kehilangan satu protonnya untuk menjadi metil ester (IV).
Akhir proses esterifikasi, produk yang dihasilkan terdiri dari campuran

trigliserida, metil ester dan air.

Keterbatasan Studi

Keterbatasan dari penelitian ini adalah perlakuannya hanya meliputi 1
faktor saja yaitu lama radiasi sedangkan faktor-faktor lain yang mempengaruhi
konversi FFA dari reaksi esterifikasi menggunakan radiasi microwave tidak
dilakukan pengamatan. Faktor-faktor tersebut antara lain perbedaan frekuensi,
konsentrasi katalis, jenis dan konsentrasi katalis dan pengaruhnya terhadap
konversi FFA tidak dimasukkan dalam penelitian ini.

Selain itu penelitian ini hanya sampai pada tahapan esterifikasi, tidak
dilanjutkan sampai tahapan transesterifikasi. Oleh karena itu tidak dapat diketahui
bagaimana pengaruh dari lama radiasi terhadap karakteristik biodiesel yang
dihasilkan.
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BAB IV
SIMPULAN, IMPLIKASI DAN SARAN

Kesimpulan

1. Konversi FFA yang diperoleh dari hasil esterifikasi menggunakan microwave
tidak berbeda jauh dengan dengan konversi FFA vyang diperoleh dari
esterifikasi secara konvensional. esterifikasi dengan microwave dengan variasi
lama radiasi (1,3,5,7 dan 10 menit) menghasilkan konversi FFA sebesar
84,66% sampai 85,30% sedangkan esterifikasi secara konvensional sebesar
92,08%.

2. Berdasarkan analisis ragam bahwa lama radiasi pada esterifikasi dengan
pemanasan microwave tidak mempengaruhi konversi FFA.

3. Konversi FFA tertinggi pada esterifikasi dengan microwave yaitu sebesar
85,3% berlangsung pada kondisi dimana lama reaksi 3 menit, konsentrasi
katalis asam 5% FFA, konsentrasi etanol 225% FFA, frekuensi yang
digunakan 10%, daya 390 watt dengan suhu reaksi rata-rata sekitar 42,87°C.

Saran

e Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai pengaruh konsentrasi alkohol
(metanol atau etanol) dan konsentrasi katalis terhadap konversi FFA

e Perlu dilakukan penelitian mengenai karakteristik biodiesel yang dihasilkan
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Lampiran 1. Penentuan bilangan asam dan FFA minyak (SNI 01-3555-1998)
serta karakteristik awal minyak goreng

Prosedur penentuan bilangan asam dan FFA minyak meliputi :

Sebanyak 2 g contoh minyak ditimbang dan dimasukkan ke dalam erlenmeyer.
Kemudian ditambahkan 50 ml alkohol 95% netral. 3-5 tetes indikator
phenolphthalein (PP) ditambahkan pada larutan dan ditirasi dengan 0.1 N KOH
standar. Akhir titrasi tercapai jika terbentuk warna merah muda yang tidak hilang
selama 0.5 menit. Penentuan bilangan asam dilakukan secara duplo. Bilangan
asam dan kadar asam lemak bebas dalam contoh dihitung dengan menggunakan
rumus sebagai berikut :

ml KOH x N KOH x 56,2
m

Bilangan asam =

ml KOH x N KOH x BM minyak

Yo FFA = mx 10

Dimana :

V KOH = Volume larutan KOH dalam alkohol yang dibutuhkan pada titrasi (ml)
N KOH = Normalitas eksak larutan KOH dalam alkohol

m = berat contoh contoh minyak (g)

M = Bobot molekul minyak

Kakteristik minyak goreng murni yang digunakan

Karakteristik Nilai
FFA Maks 0.1 %
Kadar air Maks 0.1 %
Bilangan iod Min. 57.5

Sumber : Bimoli (2008)
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Lampiran 2. Prosedur analisis bilangan asam biodiesel (FBI-A01-03)

Uji standar untuk bilangan asam meliputi :

1. Sebanyak 19-21+0.05 g contoh biodiesel ester alkil ditimbang dan
dimasukkan ke dalam labu erlenmeyer 250 ml.

2. 100 ml campuran pelarut yang telah dinetralkan ditambahkan ke dalam labu
erlenmeyer tersebut.

3. Dalam keadaan teraduk kuat, larutan isi labu erlenmeyer dititrasi dengan
larutan KOH dalam alkohol sampai kembali berwarna merah jambu dengan
intensitas yang sama seperti pada campuran pelarut yang telah dinetralkan di
atas. Warna merah jambu ini harus bertahan paling sedikitnya 15 detik.

volume titran yang dibutuhkan (V ml) dicatat.

Perhitungan nilai bilangan asam menggunakan rumus sebagai berikut :

56.1xVxN .
Angka asam (Aa) = — . m8 KOH/g biodiesel

dengan :

V = volume larutan KOH dalam alkohol yang dibutuhkan pada titrasi (ml).
N = normalitas eksak larutan KOH dalam alkohol.

m = berat contoh biodiesel ester alkil (g).

Nilai bilangan asam yang dilaporkan dibulatkan sampai dua desimal (dua angka di

belakang koma).
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Lampiran 3. Perhitungan bilangan asam (mg KOH/g), FFA(%)bahan baku
dan konversi FFA(%) serta hasil esterifikasi campuran
minyak sawit murni dan asam oleat menggunakan pemanasan
microwave dan konvensional

PERLAKUAN | ULANGAN | BIL. ASAM | FFA(%) Kgg'/ll('g/ss'
BAHAN 46,97 46,69 23,47
BAKU 46,41

1 4,28 2,15 90,83

A0 2 3,12 1,57 93,33
RATA? 3,70 1,86 92,08

1 7,06 3,55 84,87

Al 2 7,13 3,58 84,73
RATA2 7,10 3,57 84,80

1 6,70 3,37 85,65

A2 2 7,03 3,53 84,95
RATA2 6,86 3,45 85,30

1 6,93 3,48 85,16

A3 2 7,26 3,65 84,45
RATA2 7,10 3,57 84,80

1 6,93 3,48 85,16

Ad 2 6,90 3,47 85,23
RATA2 6,91 3,48 85,19

1 7,19 3,62 84,59

A5 2 7,13 3,58 84,73
RATA2 7,162 3,6 84,66

Laporan PenelitianPNBP 2012 36



Lampiran 4. Analisis ragam pengaruh pengaruh lama radiasi terhadap
konversi FFA pada reaksi esterifikasi campuran minyak sawit
murni dan asam oleat

Data yang diperoleh untuk melihat pengaruh lama radiasi terhadap
konversi FFA pada esterifikasi menggunakan microwave dianalisis menggunakan

program Microsoft Office Excel 2007.

ANOVA

Source of Variation SS df MS F P-value F crit
Between Groups 0,17956 1 0,17956 1,496645 0,255998 5,3176551
Within Groups 0,9598 8 0,119975
Total 1,13936 9

Hasil Penelitian pengaruh pengaruh lama radiasi terhadap konversi FFA
dapat disimpulkan bahwa F hitung untuk perlakuan lama radiasi adalah 1,50 dan
F tabel pada a = 5 % adalah 5,318. Artinya tidak ada perbedaan yang signifikan
antar perlakuan lama radiasi terhadap konversi FFA yang dihasilkan pada reaksi
esterifikasi menggunakan microwave. Oleh karena itu tidak dilakukan uji lanjut
BNT.
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