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MOTTO

“Jika kamu menyegerakan sholat maka Allah akan
menyegerakan jalan keluar dari ujian yang Allah berikan.
Sebaliknya, jika kamu mengakhirkan sholat maka bantuan

Allah akan datang disaatsaat terakhir”

“Jangan melakukan kesalahan yang sama,

Kama banyak kesalahan lain yang belum kau lakukan”

“Kesalahan apapun yang pernah kau lakukan itu bukanlah

kesalahan. Melainkan Takdir”

“Tidak ada kata terlambat kecuali maju terus
Tidak ada kata menyesal kecuali perbaikan

Tidak ada kata mengeluh kecuali pantang menyerah”
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ABSTRAK

Bachtiar, M. Syaifuddin. 2020. Sintesis dan Karakterisasi KOH/Zeolit Alam
Menggunakan  Metode Sonikasi sebagai Katalis Pada
Transesterifikasi Minyak Kelapa Sawit dengan Variasi Waktu
Reaksi. Pembimbing I: Lulu‘atul Hamidatu Ulya, M.Sc. Pembimbing I1:
M. Imamudin Lc, MA.

-

Kata Kunci: Katalis Heterogen, KOH/Zeolit Alam, Metil Ester, Sonikasi,

Transesterifikasi

Pada penelitian ini telah dilakukan sintesis katalis basa KOH/zeolit alam yang
digunakan sebagai katalis heterogen untuk reaksi transesterifikasi minyak kelapa
sawit. Penetuan nilai kebasaan, struktur dan unsur-unsur yang terkandung dalam
katalis hasil sintesis juga telah dipelajari serta uji aktivitasnya pada reaksi
transesterifikasi.

Zeolit alam dipreparasi dan diaktivasi dengan larutan NaCl. Penambahan
KOH pada zeolit alam dilakukan menggunakan metode sonikasi. Hasil sintesis
KOH/Zeolit alam dikarakterisasi menggunakan XRD untuk mengetahui struktur
zeolit dan pengembanan KOH. Keberhasilan penambahan KOH juga dianalisis
menggunakan XRF dengan menganalisis penambahan unsur K pada zeolit sebelum
dan setelah pengembanan KOH. Nilai kebasaan pada KOH/Zeolit alam dianalisis
menggunakan CO2-TPD. KOH/zeolit alam diuji aktivitasnya sebagai katalis pada
reaksi transesterifikasi minyak kelapa sawit dengan variasi waktu reaksi 1, 2, 3 dan
4 jam. Produk reaksi tersebut dianalisis menggunakan GC-MS.

Analisis XRD menunjukkan bahwa zeolit alam memiliki struktur mordenite.
Penambahan KOH pada zeolit alam hanya ditandai dengan menurunnya intensitas
puncak mordenit dan tidak ditandai dengan munculnya puncak KOH maupun Kz0.
Keberhasilan pengembanan KOH pada zeolit juga ditandai dengan penambahan
unsur K yang dianalisis menggunakan XRF. Nilai kebasaan KOH/Zeolit alam dari
hasil analisis CO2-TPD adalah 0,7792 mmol/gram. Uji katalis pada reaksi
transesterifikasi yang dilakukan selama 1, 2 dan 4 jam menghasilkan metil ester
berupa metil miristat (m/z = 74) dan metil oleat (m/z = 55). Sedangkan konversi
selama 3 jam cenderung menghasilkansenyawa dominan metil palmitat (m/z=74)
dan metil oleat (m/z=55).
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ABSTRACT

Bachtiar, M. Syaifuddin. 2020. Synthesis and Characterization KOH/Natural
Zeolite Using Sonication Method as Catalyst on Palm Oil
Transesterification With Reaction Time Variation. Advisor I:
Lulu'atul Hamidatu Ulya, M.Sc. Advisor Il: M. Imamudin Lc, MA.

- ]

Keyword: Heterogeneous Catalyst, KOH/Natural Zeolite, Methyl Ester,

Sonication, Transesterification

In this research, a natural KOH / zeolite base catalyst has been synthesized as
a heterogeneous catalyst for palm oil transesterification reaction. Determination of
basicity value, structure and elements contained in the synthesized catalysts have
been studied and their activity tests in transesterification reactions too.

Natural zeolite was prepared and activated with NaCl solution. KOH to
natural zeolites addition was carried out using sonication method. KOH / natural
zeolite synthesis results were characterized using XRD to determine zeolite
structure and KOH development. KOH addition success also analyzed using XRF
by analyzing K elements addition to zeolite before and after KOH expansion. KOH
/ natural zeolite basicity value analyzed using CO2-TPD. Activity of KOH / natural
zeolite tested as a catalyst in palm oil transesterification reaction with reaction time
variation of 1, 2, 3 and 4 hours. The reaction products were analyzed using GC-MS.

XRD analysis shows that natural zeolite has a mordenite structure. KOH to
natural zeolites addition only indicated by a decrease in mordenite peaks intensity
and not marked by KOH or K20 peaks appearance. KOH loading on zeolites
success also indicated by K elements addition analyzed using XRF. The basicity
value of KOH / natural zeolite from CO2-TPD analysis results is 0.7792 mmol /
gram. The catalyst test in transesterification reaction was carried out for 1, 2 and 4
hours produced methyl esters in methyl myristate (m / z = 74) and methyl oleate (m
/ z = 55) form. Meanwhile, the conversion for 3 hours tended to produce methyl
palmitate (m / z = 74) and methyl oleate (m / z = 55) dominant compounds).
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PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Pemakaian minyak bumi sebagai sumber bahan bakar minyak khususnya
diesel atau solar cenderung mengalami peningkatan. Keadaan ini mempengaruhi
ketersediaan cadangan minyak bumi yang semakin berkurang dan pada waktu
tertentu akan habis terkonsumsi. Pengembangan energi alternatif yang terbarukan
perlu dilakukan sebagai langkah preventif untuk mencegah terjadinya krisis minyak

bumi (Syah, 2006). Allah berfirman dalam Surat Shad ayat 29 sebagai berikut:
Al ) SR 5 a5l &5 ) sl T i

Artinya: “Kitab (Al-Qur’an) yang Kami turunkan kepadamu penuh dengan berkah
agar mereka menghayati ayat-ayatnya dan agar orang-orang yang berakal sehat
mendapat pelajaran” (Q.S. Shad: 29).

Muhammad Quraish Shihab dalam Tafsir Al-Misbah menyebutkan bahwa
kitab yang Allah turunkan kepada Nabi Muhammad saw. penuh dengan manfaat.
Orang-orang yang memiliki hati yang jernih dan berakal sehat dapat mengambil
pelajaran yang sangat berharga dari ayat-ayat Al-Qur’an jika merecka mampu
memahami secara mendalam. Pemahaman yang matang dari ayat-ayat Al-Qur’an
dapat menghantarkan pada pengembangan energi alternatif yang dapat menunjang
mobilitas umat manusia dimana energi konvensional perlahan mulai berkurang
ketersediaannya.

Energi alternatif yang sudah banyak berkembang berasal dari tanaman

penghasil minyak seperti kelapa sawit (Yustira, dkk. 2015; Intarapong, dkk. 2013;
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Kusuma, dkk. 2013; dan Noiroj, dkk. 2009). Minyak kelapa sawit merupakan salah
satu sumber energi alternatif untuk memenuhi kebutuhan energi yang semakin
meningkat. Keunggulan minyak kelapa sawit adalah memiliki kandungan asam
lemak yang tinggi dan dapat dikonversi menjadi biodiesel (metil ester) melalui
reaksi transesterifikasi (Usman, dkk. 2009).

Transesterifikasi merupakan reaksi bolak-balik yang relatif lambat. Proses
pengadukan yang baik, penambahan katalis dan pemberian reaktan berlebih
dilakukan untuk mempercepat jalannya reaksi dan meningkatkan hasil agar reaksi
bergeser ke produk (Aziz, dkk. 2012). Reaksi transesterifikasi dilakukan dengan
penambahan katalis homogen (Borges, dkk. 2014) atau katalis heterogen
(Intarapong, dkk. 2013). Penelitian Borges, dkk (2014) melaporkan proses
transesterifikasi minyak nabati dengan katalis homogen dapat mengkonversi
biodiesel hingga 93%. Namun katalis homogen memiliki banyak kelemahan,
diantaranya adalah fasa yang sama antara reaktan dan katalis yang menyebabkan
pemisahan yield yang rumit sehingga biaya produksi menjadi lebih mahal, reaksi
samping hidrolisis dan saponifikasi mengurangi hasil optimum dari biodesel,
katalis yang tidak dapat digunakan kembali dan tidak ramah lingkungan karena
tingginya jumlah limbah yang dihasilkan (Noiroj, dkk. 2009).

Katalis heterogen merupakan salah satu alternatif untuk mengatasi kelemahan
katalis homogen. Katalis ini memiliki kelebihan diantaranya mudah dipisahkan,
memiliki aktivitas katalis yang tinggi, stabil pada suhu tinggi, murah dan lebih
ramah lingkungan (Taslim, dkk. 2017; Chouhan dan Sarma, 2011). Selain itu,
penggunaannya tidak menimbulkan reaksi samping saponifikasi dan dapat

digunakan kembali (Intarapong, dkk. 2013). Salah satu katalis heterogen yang telah



3
banyak digunakan dalam reaksi transesterifikasi yaitu zeolit. Zeolit adalah kristal
aluminasilikat dengan struktur tiga dimensi yang membentuk pori-pori yang
seragam (Kusuma, dkk. 2013). Zeolit terbagi menjadi dua yaitu zeolit sintetis (Xie,
dkk 2007; Noiroj, dkk. 2009; dan Ma, dkk. 2014) dan alam (Kusuma, dkk. 2013;
Intarapong, dkk. 2013; dan Dianursanti, dkk. 2017).

Karakteristik katalis heterogen seperti zeolit, memegang peranan penting
dalam reaksi transesterifikasi. Modifikasi katalis tersebut pada sifat keasaman
maupun kebasaan dapat mempengaruhi aktivitas katalitiknya dalam memproduksi
biodesel (metil ester). Reaksi transesterifikasi dapat terjadi disebabkan oleh situs
aktif yang berkaitan dengan sifat asam dan basa. Penggunaan katalis heterogen basa
lebih banyak memiliki keunggulan dibandingkan dengan katalis asam dimana
katalis basa memberikan peningkatan aktivitas katalitik yang tinggi walaupun pada
suhu rendah. Peningkatan tersebut disebabkan terbentuknya ion metoksida pada
situs aktif katalis yang dapat menyerang gugus karbonil pada trigliserida (Nugraha,
2017). Aktivitas katalitik dari basa lebih tinggi daripada asam dan katalis asam lebih
korosif sehingga katalis basa lebih dipilih dan sering dipergunakan daripada katalis
asam (Xie, dkk. 2007).

Xie, dkk. (2007) melaporkan transesterifikasi minyak kedelai yang dilakukan
selama 8 jam menggunakan katalis KOH/NaX sintetis menghasilkan konversi metil
ester hingga 86.53%. Noiroj, dkk. (2009) melaporkan yield biodiesel hasil
transesterifikasi 2 jam minyak kelapa sawit menggunakan katalis KOH/NaY
sintetis hingga 91.07%. Konversi biodiesel hingga 89.53% telah dilaporkan Ma,
dkk (2014) melalui proses transesterifikasi Chlorella vulgaris microalgae

menggunakan katalis KOH/AI>,O3 selama 5 jam.
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Katalis heterogen KOH/zeolit alam juga banyak digunakan pada proses
transesterifkasi. Dianursanti, dkk. (2017) melaporkan hasil transesterifikasi
microalgae dengan katalis KOH/zeolit alam Lampung selama 3 jam mencapai
88.13%. Sedangkan Kusuma, dkk. (2013) melaporkan yield biodiesel hingga
95.09% didapat dengan transesterifikasi selama 2 jam minyak kelapa sawit
menggunakan katalis KOH/zeolit alam. Pada penelitian lain, Intarapong, dkk.
(2013) melaporkan konversi metil ester yang tinggi hingga 96.7% melalui
transesterifikasi minyak kelapa sawit menggunakan katalis KOH/mordenit selama
3 jam.

Katalis heterogen KOH/zeolit alam merupakan katalis hasil pengembanan
basa kalium hidroksida terhadap zeolit untuk meningkatkan sifat-sifat dasar zeolit
agar reaksi transesterifikasi berjalan dengan optimal. Pengemban akan
menghasilkan distribusi KOH secara merata sehingga terjadi distribusi situs aktif
dan perluasan area spesifik sistem katalis secara keseluruhan pada permukaan zeolit
(Intarapong, dkk. 2013). Jika zeolit digunakan pada proses katalitik maka akan
terjadi difusi molekul ke dalam ruang kosong antar kristal dan reaksi kimia juga
terjadi di permukaan zeolit (Majid, dkk. 2012).

Metode sonikasi dikembangkan untuk pengembanan KOH pada zeolit untuk
mengatasi kelemahan metode impregnasi. Metode ini memanfaatkan radiasi
ultrasonik dengan frekuensi tertentu terhadap sistem. Kekuatan radiasi ultrasonik
digunakan untuk meningkatkan laju reaksi dan memfasilitasi reaksi yang tidak bisa
terjadi dalam kondisi normal. Selain itu, distribusi/penyebaran nanopartikel lebih
seragam, luas permukaan yang lebih besar, stabilitas termal dan fase kemurnian

yang lebih baik (Jabbarnezhad, dkk. 2014; Rusdiana, dkk. 2018). Keunggulan lain
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dari metode sonikasi yaitu titik equilibrium dapat dicapai dalam rentang waktu yang
singkat pada temperatur ruang (Pukale, dkk. 2015). Satatariksa (2018) melaporkan
transesterifikasi metil ester (biodiesel) selama 6 jam menggunakan katalis KOH/y-
Al;O3 dari hasil impregnasi basah, hidrotermal, dan sonikasi. Masing-masing
metode berhasil mengkonversi metil ester sebesar 77.81%; 77.21%; dan 80.49%.
Penelitian tersebut memberikan informasi bahwa pengembanan terbaik dari tiga
metode tersebut adalah metode sonikasi.

Katalis hasil sonikasi digunakan dalam pembuatan biodiesel dalam rentang
waktu tertentu. Kusuma, dkk (2011) melaporkan yield biodiesel didapatkan melalui
variasi waktu reaksi 1-4 jam dan didapatkan kondisi optimum waktu reaksi
tansesterifikasi selama 2 jam sebesar 96,44%. Selanjutnya terjadi penurunan yield
biodiesel seiring bertambahnya waktu reaksi. Pada penelitian lain, Taslim, dkk
(2017) melaporkan bahwa konversi biodiesel sebesar 98,71% terjadi pada waktu
reaksi optimum 2 jam dari rentang 1,5 jam sampai 3,5 jam. Yield biodiesel
mengalami penurunan setelah waktu reaksi 2 jam karena reaksi transesterifikasi
bersifat reversible (bolak-balik) sehingga menghasilkan asam lemak dan akan
mengurangi yield biodiesel.

Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui waktu reaksi terbaik pada reaksi
transesterifikasi metil ester dari minyak kelapa sawit dan metanol dengan bantuan
katalis KOH/zeolit alam yang disintesis dengan metode sonikasi pada variasi waktu
transesterifikasi 1, 2, 3 dan 4 jam. Katalis KOH/zeolit hasil sonikasi dikarakterisasi
menggunakan XRF (X-Ray Fluorescense) untuk mengetahui seberapa banyak KOH
yang berhasil diembankan ke dalam zeolit alam dan XRD (X-Ray Diffraction) untuk

mengetahui fasa dari katalis KOH/zeolit alam. Informasi tentang kemampuan
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adsorpsi dan desorpsi katalis terhadap zat yang berpengaruh terhadap reaksi dapat
diperoleh menggunakan CO,-TPD (Carbondioxide-Temperature Programmed
Desorption). Katalis KOH/zeolit alam yang telah dikarakterisasi kemudian diuji
aktivitasnya pada pembuatan biodiesel melalui proses transesterifikasi minyak
kelapa sawit:metanol (1:15). Biodiesel yang dihasilkan selanjutnya dianalisis
menggunakan GC-MS (Gas Chromatography-Mass Spectroscopy) untuk
mengetahui komponen-komponen hasil konversi biodiesel dari minyak kelapa

sawit.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang diatas, maka diperoleh rumusan masalah sebagai
berikut:
1. Bagaimana karakteristik katalis KOH/zeolit alam hasil pengembanan
menggunakan metode sonikasi?
2. Berapa yield biodiesel yang dihasilkan dari hasil transesterifikasi menggunakan

katalis KOH/zeolit alam?

1.3 Tujuan Penelitian
Berdasarkan rumusan masalah di atas, maka tujuan dari penelitian ini sebagai
berikut:
1. Mengetahui kKkarakteristik katalis KOH/zeolit alam hasil pengembanan
menggunakan metode sonikasi.
2. Mengetahui yeild biodiesel yang dihasilkan dari hasil transesterifikasi

menggunakan katalis KOH/zeolit alam.



1.4 Batasan Masalah
Batasan masalah pada penlitian ini adalah:
1. Minyak kelapa sawit yang digunakan adalah minyak kelapa sawit bermerek
dagang X (minyak kelapa sawit komersil yang telah diolah).
2. Zeolit alam yang digunakan adalah zeolit alam Bandung.
3. Konsentrasi KOH sebesar 20% dari berat zeolit alam.
4. Metode sisntesis yang digunakan adalah sonikasi.
5. Jumlah katalis KOH/zeolit alam 3 gram untuk transesterifikasi.
6. Karakterisasi katalis KOH/zeolit alam menggunakan XRF, XRD dan CO,-TPD.

7. Karakterisasi biodiesel menggunakan GC-MS.

1.5 Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat meningkatkan potensi dan kualitas biodiesel
untuk bahan bakar kendaraan bermotor sebagai pengganti bahan bakar fosil yang

ketersediaannya semakin menipis.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Karakteristik Zeolit Alam

Zeolit adalah kristal aluminasilikat bertaut silang yang memiliki kerangka
tiga dimensi terdiri dari tetrahedral [SiO*]* dan [AIO*]> yang dihubungkan oleh
atom oksigen sehingga membentuk kerangka tiga dimensi berongga terbuka yang
terisi ion-ion logam didalamnya. lon-ion logam tersebut biasanya adalah Na*, K*,
Mg?* dan Ca?* yang mengimbangi muatan-muatan negatif di dalam zeolit. Rongga
tiga dimensi membentuk cekungan yang saling terhubung dan setiap jenis zeolit

memiliki struktur aluminasilikat yang berbeda (Elaiopoulos, dkk. 2010).

\/\/\/
/\ A WA

P 1§ §£§ ¢

Gambar 2.1 Struktur dasar zeolit (Chasanah, 2017).

Secara umum, zeolit terbagi menjadi zeolit sintetis dan zeolit alam. Zeolit
alam digunakan sebagai pengemban karena mempunyai aktivitas katalitik yang
tinggi, stabil terhadap temperatur tinggi, mempunyai porositas yang luas, serta
menyebabkan katalis tidak mudah menggumpal. Selain harganya murah, kelebihan
zeolit alam sebagai pengemban antara lain memiliki stabilitas termal yang tinggi,
struktur kristalnya berpori, luas permukaan yang besar dan keberadaannya

melimpah (Yustira, dkk. 2015). Ketersediaan zeolit alam yang sangat banyak
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merupakan bukti keesaan Allah swt yang termaktub dalam Al-Qur’an Surat Al-

Jatsiyah ayat 3 yang berbunyi:

Oia 540 Y (g 15 il Al b
Artinya: “Sungguh, pada langit dan bumi benar-benar terdapat tanda-tanda
(kekuasaan Allah) bagi orang-orang mukmin” (Q.S. Al-Jatsiyah: 3).

Imam as-Suyuthi dalam kitab Tafsir Jalalain menjelaskan penciptaan
keduanya (langit dan bumi) serta segala yang ada didalamnya adalah bukti (tanda-
tanda) bahwa Allah Maha Pencipta lagi Maha Kuasa. Hal ini menunjukkan bahwa
Allah swt satu-satunya Tuhan yang wajib disembah bagi orang-orang yang beriman
(untuk kaum yang meyakini Keesaan Allah swt). Ayat ini menjelaskan manfaat
penciptaan langit, bumi dan isinya dapat diambil oleh orang beriman yang percaya
bahwa tidak ada zat yang dapat menciptakan semua itu kecuali Allah swt. dengan
cara memperhatikan tanda-tanda kekuasaan Allah swt. yang ada di langit dan di
bumi serta mempercayai Al-Qur’an benar-benar wahyu Allah swt. yang diturunkan
kepada Rasulullah saw. agar diterapkan dalam kehidupan mukmin sebagai
pemandu jalan menuju akhirat. Salah satu tanda kekuasaan Allah swt. adalah
bebatuan zeolit alam yang jumlahnya sangat melimpah yang jika dimanfaatkan
dengan maksimal dapat menghasilkan nilai ekonomi yang lebih tinggi. Oleh karena
itu, sebagai mukmin yang beriman dan berakal sudah seharusnya mempelajari dan
mengimplementasikan Al-Qur’an dalam kehidupan sehari-hari.

Salah satu jenis zeolit alam yang banyak dijumpai di Indonesia adalah
mordenit. Mordenit mempunyai rumus kimia Nag(Si2AlgOgs).22H.0 dan memiliki
pori besar sekitar 7 A. Saluran dan rongga mordenit mampu digunakan sebagai

katalisator, penukar ion dan adsorben. Mordenit termasuk zeolit berpori besar yang



10
tersusun dari 12 cincin sehingga dapat mengadsorpsi molekul berantai lurus, siklik
maupun cabang. Stabilitas termal yang tinggi dari mordenit mampu untuk

mempertahankan strukturnya sampai temperatur 800-900°C (Dyer, 1988).

a:S-8R
diameter = 7.09A

b=S-12R
diameter = 10.42A

TS
-~ 1
. /7

Molekul air
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ﬁ /'#'
t 3
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Gambar 2.2 Struktur mordenit dalam ruang tiga dimensi a) rongga S-8R ditempati
oleh logam alkali dan b) rongga kedua S-12R ditempati oleh molekul
air (Suminta, S. 2005).

Gambar 2.2 menunjukkan struktur mordenit dalam ruang tiga dimensi.
Mordenit memiliki jumlah atom Al =8, Si = 40 dan O = 96 serta grup ruang Cmcm
No. 63 dengan Kisi Bravais base-centered ortorombik. Zeolit ini mempunyai sifat
moleculer-sieving (penyaring molekul). Struktur sangkar mordenit memiliki kelas
SBU: 5-1 yang terdiri dari 2 rongga utama. Rongga pertama dibatasi oleh 8 oksigen
(S-8R) berdiameter 7.09 A yang ditempati oleh logam alkali dan alkali tanah (K >
Ca > Fe > Mg > Na > Mn). Sedangkan rongga kedua dibatasi oleh 12 oksigen (S-

12R) berdiameter 10.42 A yang ditempati oleh molekul air (Suminta, 2005).
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Gambar 2.3 Difraktogram XRD mordenit teraktivasi (Chasanah, 2017).

Gambar 2.3 menunjukkan hasil aktivasi mordenit secara kimia menggunakan
aktivator HCI 6 M dan aktivasi secara fisika dengan pemanasan suhu 550 °C. Data
difraktogram pada Gambar 2.3 menunjukkan puncak-puncak khas mordenit
teraktivasi pada sudut 20 = 13,44°; 21,85°; 22,19°; 25,58°; 26,19° dan 27,61°.

Aktivasi zeolit dilakukan untuk mengurangi keberadaan pengotor dan
memperbaiki karakter zeolit alam sehingga dapat digunakan sebagai katalis,
adsorben, atau aplikasi lainnya (Kurniasari, dkk. 2011). Aktivasi zeolit juga
difungsikan untuk memodifikasi sifat-sifat zeolit seperti luas permukaan dan
keasaman. Peningkatan luas permukaan dan keasaman akan menyebabkan aktifitas
katalisis dari zeolit meningkat. (Lestari, 2010).

Aktivasi zeolit alam dapat dilakukan secara fisika maupun kimia. Aktivasi
secara fisika dilakukan dengan mengecilkan ukuran butir, pengayakan, dan
pemanasan pada suhu tinggi yang bertujuan untuk menghilangkan pengotor-
pengotor organik, memperbesar pori dan memperluas permukaan. Sedangkan
aktivasi secara kimia dilakukan dengan memakai bahan kimia (Ertan, 2005).

Beberapa keuntungan aktivasi secara kimia antara lain dapat mengontrol ukuran



12
pori, memerlukan temperatur yang rendah dan menghasilkan yield yang lebih
tinggi (Rodenas, dkk. 2003). Aktivator yang yang digunakan sebagai pengaktif
biasanya bersifat mengikat molekul air seperti asam klorida, (HCI), natrium klorida
(NaCl), kalsium Klorida (CaCl,), magnesium klorida (MgClz), seng klorida
(ZnCly), natrium hidroksida (NaOH), kalsium karbonat (Ca(CQOz2)), asam nitrat
(HNO3), asam pospat (H3PO4) dan kalsium dipospat (Caz(POa4)2) (Kirk dan Othmer,
1978).

Salah satu bahan kimia yang sering digunakan sebagai aktivator adalah NaCl.
NaCl merupakan aktivator yang tidak berbahaya, tidak beracun, mudah didapat dan
harganya ekonomis (Nurhayati, dkk. 2018). Selain itu, harganya lebih murah
dibandingkan garam-garam lainnya dan tidak menimbulkan pencemaran
lingkungan (Hartini, 2014). NaCl digunakan sebagai aktivator pada zeolit alam
untuk meningkatkan kinerjanya sebelum disintesis. Aktivasi zeolit dilakukan
dengan perendaman di dalam larutan NaCl sampai zeolit terjenuhkan. Diasumsikan
seluruh kation dalam zeolit tergantikan oleh ion Na* saat proses aktivasi. Kation-
kation tersebut merupakan spesi yang mudah bergerak tetapi mobilitasnya
tergantung pada ekivalensi muatannya. lon Na* merupakan kation monovalen
dengan ikatan elektrostatik lemah yang mudah bergerak sehingga sangat mudah

ditukarkan dengan kation lain (Oliveira dan Rubio, 2007).

2.2 Pengembanan KOH Pada Zeolit Alam

Karakteristik katalis mempengaruhi aktivitas dan selektivitas katalis dimana
karakteristik tersebut bergantung pada metode preparasinya. Modifikasi katalis
dapat meningkatkan sifat keasaman maupun kebasaan sehingga meningkatkan

aktivitas dan katalitik katalis. Sifat keasaman dan kebasaan katalis berkaitan dengan
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situs aktif yang menyebabkan reaksi dapat terjadi. Akan tetapi, ukuran pori, luas
permukaan dan struktur katalis juga menjadi faktor yang saling terkait dengan sifat

asam dan basa katalis (Nugraha, 2017).
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Gambar 2.4. Spektra XRD KOHY/zeolit alam. Keterangan: = = fase K>O (Kusuma,
dkk. 2013).

Gambar 2.4. Menggambarkan spektra XRD katalis KOH/zeolit alam dari
hasil modifikasi. Fase K20 dapat diobservasi pada sudut Bragg (20) = 3°, 39°, 51°,
55° dan 62°. KOH yang diembankan ke permukaan zeolit ditransformasikan
menjadi KO selama proses kalsinasi. Kalium oksida (K20) berperan penting
selama transesterifikasi metil ester karena memiliki aktivitas katalitik yang tinggi.
Seiring dengan semakin besarnya konsentrasi KOH dalam zeolit, maka semakin
banyak pula gugus K>O yang terbentuk sehingga meningkatkan tingkat kebasaan
dari katalis (Kusuma, 2011).

Pengembanan KOH pada zeolit alam bisa dilakukan menggunakan metode
impregnasi basah, hidrotermal dan sonikasi (Falah, 2018). Metode sonikasi
memiliki efek kimia dan fisika dalam sistem reaksi. Efek kimia yang ditimbulkan

dari fenomena kavitasi pada cairan menghasilkan berbagai radikal seperti OHe dan
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He selama ketidakstabilan gelembung (bubble collapse). Sedangkan efek fisika
yang terjadi berdasarkan pusaran mikro yang dihasilkan karena gerak radial
gelembung yang mengarah ke pencampuran dari fasa cairan/padatan yang tidak

saling bercampur di dalam reaksi (Korkut dan Bayramoglu, 2016).
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Gambar 2.5. Proses kavitasi ultrasonik (Kiel, dkk. 2012).

Proses sonikasi dilakukan menggunakan gelombang ultrasonik pada rentang
frekuensi 20 kHz sampai 10 MHz dengan cara ditembakkan ke dalam medium cair
untuk menghasilkan gelembung kavitasi. Pada Gambar 2.5 menunjukkan bahwa
energi yang diberikan gelombang ultrasonik akan menggetarkan partikel dalam
medium hingga bisa memecah ikatan antar molekul yang dapat membuat partikel
berukuran nano. Gelombang ultrasonik dapat menimbulkan kavitasi akustik bila
berada dalam medium cair. Bubble collapse (ketidakstabilan gelembung) yaitu
pecahnya gelembung kecil akibat suara akan terjadi selama proses kavitasi
mengakibatkan terjadinya peristiwa hotspot yang melibatkan energi yang sangat
tinggi. Hotspot adalah pemanasan lokal secara intens sekitar 5000 K bertekanan
sekitar 1000 atm, laju pemanasan dan pendinginan terjadi sangat cepat yaitu
10%°K/s (Suslick dan Price, 1999).

Falah (2018) memodifikasi katalis KOH dan zeolit alam menggunakan

metode sonikasi dengan gelombang ultrasonik pada 43 kHz selama 10 menit. Efek
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kavitasi yang ditimbulkan dari geombang ultrasonik dapat menjadikan proses
modifikasi berlangsung lebih cepat dibandingkan dengan metode lain seperti
perendaman biasa atau refluks. Selain itu, kelebihan lain dari metode sonikasi

adalah dapat berlangsung pada suhu yang rendah.

2.3 Reaksi Transesterifikasi Minyak Kelapa Sawit

Pembuatan biodiesel (metil ester) dari minyak kelapa sawit dapat dilakukan
melalui proses transesterifikasi. Transesterifikasi adalah sebuah reaksi dimana
minyak tumbuhan atau hewan direaksikan dengan alkohol menggunakan bantuan
katalis untuk membentuk Fatty Acid Methyl Ester (FAME) dan gliserol sebagai
produk samping. Alkohol yang biasa digunakan dalam reaksi transesterifikasi
adalah metanol dan etanol. Metanol merupakan jenis alkohol yang sering digunakan
karena lebih reaktif daripada etanol. Selain itu, metanol salah satu jenis alkohol
yang sering digunakan karena ketersediaannya yang melimpah, dan nilai setana
yang tinggi (Noiroj, dkk. 2009). Reaksi transesterifikasi minyak dan metanol
dengan bantuan katalis ditunjukkan pada Gambar 2.6:

R;,CO0 OH I

\CHZ \CH2 R((;\O/CHS
RZCOO—HC< + 3H,C—OH OH—HC< + R/!:'\O/CHS
CHjy CH, 2 |C|>
Rgcoo/ OH/ R(C\O/CHa
Trigliserida Metanol Gliserol Metil Ester

Gambar 2.6 Reaksi transesterifikasi metil ester (Pukale, dkk. 2015).

Secara umum, faktor-faktor yang mempengaruhi reaksi transesterifikasi
adalah katalis, pengadukan, suhu, waktu reaksi dan perbandingan pereaksi

(Sibarani, 2007). Reaksi transesterifikasi berlangsung pada rentang suhu kamar



16
sampai mendekati titik didih metanol. Suhu yang semakin tinggi akan
menyebabkan metanol menguap sehingga mengurangi rasio mol minyak dan
metanol untuk pembuatan biodiesel yang berdampak pada berkurangnya yield
biodiesel yang dihasilkan (Liu, dkk. 2008). Berikut adalah mekanisme reaksi
transesterifikasi menggunakan katalis KOH/zeolit alam:

(1) K20 + 2CH3OH 2KCH30 + H" + "OH

P a—
-7
e
-7

KCH30 K" + CH3O"
R’COO—-CH: R’COO—-CH:
I I
R”COO—CllH E—ELO,O' = R”COO—CI—ll |O—CH3
CHz—O%R”’ CHz—O—C—Rl’”
zatantara O
trigliserida
R’COO—C|3H2 R’COO—Clle
R”COO—CllH (l)CHa =7 R”COO—(llH + CH3COOR™
CH,—O—C—R"" CH,—O" metil ester
Ll S ion digliserida
O
(2) R’COO—(|3H2 R’COO—(|3H2
R”COO—-CH + H* = R”COO-CH + CH3O"
C|3H2—O'j (|3H2—OH ion metoksida
digliserida
HO—(|3H2 HO—C|IH2
R”COO—-CH OCH; s R”COO-CH + CH3COOR’
I | | metil ester
CH,—O-C—-R’ CH—O
g | . o
zat antara O ion monogliserida
3) HO—(|3H2 O—Clle
R”COO—-CH + H* < R”COO—-CH + CH30O"
I I ion metoksida
CH>—O CH>—OH

monogliserida
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HO—(|3H2 Cl)CHs HO—C|3H2
HC—OF—)C—R” = CH—O" + CH3COOR”
I | I i
HO—CH, OS HO—CH, metil ester
zat antara ion gliserida
(4) HO—-CH: HO—-CH>
I N I
CH,—-O + H* = HO—-CH>
I I
HO—-CH: HO—-CH:
gliserol

Gambar 2.7 Mekanisme reaksi transesterifikasi (Kusuma, dkk. 2013).

Senyawa metil ester terbentuk melalui reaksi transesterifikasi yang diawali
dari proses pembentukan ion metoksida dari metanol dengan sisi aktif katalis
KOH/zeolit alam. Karbonil pada trigliserida diserang ion metoksida yang sangat
reaktif kemudian akan terbentuk zat antara tetrahedral. lon oksida sangat reaktif
menyebabkan zat antara tetrahedral untuk mengalami penataan ulang yang akan
mengarahkan pada pembentukan ion digliserida dan satu molekul metil ester.
Selanjutnya, digliserida memungkinkan untuk bereaksi dengan ion metoksida
untuk dapat menghasilkan ion monogliserida dan satu buah molekul metil ester.
Tahap terakhir pada mekanisme reaksi adalah lon metoksida menyerang

monogliserida sehingga terbentuk metil ester dan gliserol (Elyana, 2016).

2.4 Karakterisasi Hasil Reaksi Transesterifikasi Metil Ester Menggunakan
GC-MS (Gas Chromatography-Mass Spectroscopy)
Instrumentasi GC-MS (Gas Chromatography-Mass Spectroscopy) digunakan
untuk menentukan komponen-komponen dari reaksi transesterifikasi minyak
kelapa sawit. Metode GC-MS dapat menyeleksi jenis-jenis metil ester

berdasarkankan berat atau muatannya. Zhang, dkk (2010) dan Maulidiyah, dkk
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(2017) melakukan penelitian tentang kandungan metil ester dari hasil
transesterifikasi minyak kelapa sawit menggunakan GC-MS yang hasilnya akan
dibandingkan dengan standar referensi dari GC-MS. Hasil kromatogram metil ester

hasil transesterifikasi minyak kelapa sawit tersaji pada Gambar 2.8:
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Gambar 2.8 Kromatogram gas metil ester dari minyak kelapa sawit. Keterangan:
FAME: Asam lemak metil ester; MG: Monogliserida; FAGC: Asam
lemak gliserol karbonat; DG: Digliserida; dan TG: Trigliserida
(Zhang, dkk. 2010).
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Gambar 2.9 Spektrum massa metil palmitat (Maulidiyah, dkk. 2017).

Al

Pada Gambar 2.9 menunjukkan hasil instrumentasi GC-MS tentang analisa
spektrum massa metil palmitat. Fragmentasi metil palmitat pada m/z 270 dari ion
molekul Ci7H3402*. Kemudian ion molekul Ci7H3402" terfragmentasi dengan
melepas radikal C3H7 (metoksil) membentuk fragmentasi C14H270." pada m/z 227.
Namun puncak dasar terkuat berasal dari CsHsO2" memiliki kelimpahan relatif

tinggi karena mengalami penataan ulang Mclafferty.
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METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Pelaksanaan Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Mei 2019 — Juni 2020 di Laboratorium
Kimia Anorganik dan Laboratorium Instrumentasi Jurusan Kimia, Fakultas Sains
dan Teknologi, Universitas Islam (UIN) Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang,
Laboratorium Energi Institut Teknologi Sepuluh Nopember (ITS) Surabaya,
Laboratorium Sentral Universitas Negeri Malang (LSUM) dan Laboratorium
Sentral llmu Hayati (LSIH) Universitas brawijaya, Unit Layanan Laboratorium

Analisa Kimia Pusat Penelitian LIPI.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah neraca analitik, seperangkat
alat gelas, magnetic stirrer (pengaduk magnet), hot plate, oven, corong pisah, botol
akuades, pH universal, furnace, keramik krusibel, ayakan 200 mesh, seperangkat
alat penyaring vakum, sonikator (Branson Ultrasonics model B3510-MT), X-Ray
Diffraction (XRD), X-Ray Flouroscene (XRF), Carbondioxide-Temperature
Programmed Desorption (CO.-TPD) dan Gas Chromatography-Mass
Spectrophotometer (GC-MS).
3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan adalah zeolit alam, kalium hidroksida pro

analis (KOH p.a, Merck), natrium klorida pro analis (NaCl p.a, Merck), minyak
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kelapa sawit komersil, metanol pro analis (CH3OH p.a, Merck), natrium sulfat
anhidrat pro analis (Na2SO4), kertas saring dan akuades.

3.3 Rancangan Penelitian

Penelitian ini bersifat deskriptif meliputi karakterisasi zeolit alam teraktivasi
dan karakterisasi hasil pengembanan KOH terhadap zeolit alam melalui metode
sonikasi menggunakan XRF untuk mengetahui komposisi mineral dan XRD yang
digunakan untuk mengetahui kristalinitas KOH/zeolit alam. Sedangkan
kemampuan adsorpsi dan desorpsi katalis terhadap zat yang berpengaruh terhadap
reaksi dapat dilakukan dengan karakterisasi menggunakan CO2-TPD. Kemudian
katalis KOH/zeolit alam diaplikasikan dalam pembuatan metil ester (biodiesel)
pada transesterifikasi minyak kelapa sawit dengan variasi waktu reaksi
transesterifikasi 1, 2, 3 dan 4 jam dengan suhu konstan 60 °C dan katalis 20%
KOH/zeolit alam sebanyak 3 gram untuk proses transesterifikasi. Perbandingan
rasio mol metanol:minyak kelapa sawit sebesar 15:1. Hasil reaksi transesterifikasi
yang dibantu oleh katalis KOH/zeolit alam dikarakterisasi menggunakan GC-MS
untuk menentukan struktur kimia dari metil ester berdasarkan perhitungan massa

dari molekul tersebut dan pola fragmentasinya

3.4 Tahapan Penelitian
Tahapan penelitian yang dilakukan yaitu sebagai berikut:
1. Preparasi dan aktivasi zeolit alam menggunakan natrium klorida.
2. Pengembanan katalis KOH 20% ke dalam pengemban zeolit alam dengan
metode sonikasi.
3. Karakterisasi zeolit alam, zeolit teraktivasi dan katalis KOH/zeolit alam

menggunakan XRF, XRD dan CO»-TPD.



21
4. Reaksi transesterifikasi metanol:minyak kelapa sawit 15:1 dengan Kkatalis
KOH/zeolit alam hasil pengembanan menggunakan metode sonikasi.
5. Karakterisasi metil ester dari transesterifikasi minyak kelapa sawit
menggunakan GC-MS.

6. Analisis data.

3.5 Prosedur Penelitian
3.5.1 Preparasi dan Aktivasi Zeolit Alam

Sampel zeolit alam dihaluskan dan diayak hingga berukuran 200 dan 230
mesh. Selanjutnya zeolit alam ditimbang sebanyak 30 gram dan ditambahkan 600
ml natrium klorida (NaCl) 2 M. Larutan diaduk menggunakan magnetic stirrer
selama 24 jam pada suhu 70 °C (Lin, dkk. 2013). Filtrat dipisahkan dari residu lalu
dicuci dengan akuades. Setelah itu dikeringkan pada suhu 110 °C selama 24 jam.
Selanjutnya dikalsinasi pada suhu 450 °C selama 4 jam (Kusuma, dkk. 2013). Zeolit
teraktivasi dikarakterisasi menggunakan XRF dan XRD.
3.5.2 Pengembanan KOH Pada Zeolit Teraktivasi Menggunakan Metode

Sonikasi

Modifikasi katalis dibuat dengan cara merendam 30 gram zeolit teraktivasi
ke dalam 20% larutan KOH dari berat zeolit (dilarutkan 6 gram KOH ke dalam 30
ml akuades). Proses tersebut dilakukan pada suhu kamar selama 24 jam di dalam
gelas beaker dibantu dengan magnetic stirrer (Intarapong, dkk. 2013). Modifikasi
katalis dilakukan dalam batch sonicator selama 1 jam. Kemudian, Kkatalis
KOH/zeolit alam disaring untuk dipisahkan dari filtrat. Katalis KOH/zeolit alam

yang tertahan di kertas saring dikeringkan dalam oven bersuhu 110 °C selama 24
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jam untuk menghilangkan kadar air dan dikalsinasi pada suhu 450 °C selama 4 jam

(Kusuma, dkk. 2013).

3.6 Karakterisasi Katalis
3.6.1 Karakterisasi Zeolit Alam dan Zeolit Teraktivasi Menggunakan XRF

(X-Ray Flourescence)

Karakterisasi menggunakan XRF bertujuan untuk mengetahui unsur dan
konsentrasinya di dalam zeolit alam, zeolit teraktivasi dan katalis KOH/zeolit alam.
Sampel tersebut ditambahkan agen pengikat. Selanjutnya dihaluskan dan dipress
menggunakan hydraulic press fused beads lalu diletakkan dalam sample holder.
3.6.2 Karakterisasi Zeolit Alam, Zeolit Teraktivasi dan KOH/Zeolit Alam

Menggunakan XRD (X-Ray Diffraction)

Karakterisasi menggunakan XRD dilakukan untuk menyelidiki struktur dan
kristalinitas sampel. Sampel tersebut dihaluskan hingga menjadi serbuk halus
kemudian ditempatkan pada preparat dan dipres dengan cetakan. Selanjutnya
ditempatkan pada sampel holder dan disinari sinar-X dengan radiasi monokromator
Cu Ko (L =1,5405 A dengan sudut difraksi 20=5-60" pada 40 kV dan 40 mA dan
kecepatan scan 0.02°/0.5 detik (Intarapong. dkk. 2013).

3.6.3 Karakterisasi Katalis KOH/zeolit Alam menggunakan CO2-TPD

(Carbondioxide -Temperature Programmed Desorption)

Karakterisasi katalis KOH/zeolit alam menggunakan CO,-TPD dilakukan
untuk menentukan kebasaan di dalam katalis. Tingkat kebasaan katalis tinggi jika
CO., terdesorpsi pada suhu tinggi karena CO- sebagai senyawa yang bersifat asam.
Berlaku sebaliknya, tingkat kebasaan katalis rendah jika CO terdesorpsi pada suhu

rendah. Karakterisasi CO2-TPD menggunakan gas helium sebagai gas carrier dapat
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dilakukan di dalam sebuah TPD/TPR 2900 buatan Micrometirics Instruments
Corporation yang dilengkapi dengan TCD (Thermal Conductivity Detector).

Sampel katalis sekitar 0,005 gram mula-mula dikalkinasi pada suhu 400 °C
dengan dialiri gas helium (inert) selama 90 menit. Kemudian didinginkan sampai
suhu kamar selama 30 menit dengan adsorpsi gas CO2 untuk menjenuhkan sampel.
Kemudian dibersihkan (purged) dengan gas helium (inert) pada suhu tersebut
selama 30 menit. Selanjutnya, desorpsi CO: dilakukan pada suhu 100-700 °C
dengan laju kenaikan suhu 10 °C/menit kemudian ditahan selama 10 menit pada

suhu 700 °C.

3.7 Reaksi Transesterifikasi dengan Bantuan Katalis KOH/Zeolit Alam

Proses transesterifikasi dilakukan dengan mengkonversi trigliserida yang
terdapat dalam minyak kelapa sawit untuk mendapatkan metil ester (biodiesel).
Katalis 20% KOH/zeolit alam sebanyak 3 gram dan rasio mol metanol:minyak
kelapa sawit 15:1 yaitu 12 ml metanol : 19,4 ml minyak kelapa sawit dimasukkan
ke dalam labu disertai dengan pemasangan kondensor, termometer dan pengaduk
stirrer. Selanjutnya dipanaskan pada suhu 60 °C sambil diaduk dengan kecepatan
600 rpm (Intarapong, dkk. 2013). Reaksi dilakukan dengan variasi waktu
transesterifikasi 1, 2, 3 dan 4 jam.

Setelah proses transesterifikasi selesai, campuran yang telah terbentuk
dipisahkan dari katalis. Selanjutnya dilakukan proses pemisahan di dalam corong
pisah selama 24 jam sampai terbentuk lapisan atas dan lapisan bawah. Lapisan atas
terdiri dari metanol sisa reaksi dan metil ester sedangkan lapisan bawah merupakan
gliserol. Kemudian diambil lapisan atas (metil ester) lalu dimurnikan dengan

aquades panas sebanyak 10% dari volume minyak serta didiamkan selama 1 jam di
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dalam corong pisah. Diambil lapisan organik yang merupakan biodiesel (metil
ester) kemudian ditambahkan 1% b/v Na>SO4anhidrat untuk menghilangkan residu
air. Hasil sintesis kemudian dikarakterisasi dengan GC-MS (Arifin dan Latifah,
2015). Konversi minyak kelapa sawit menjadi biodiesel dapat dihitung dengan

rumus sebagai berikut (Fitriana, dkk. 2018):

Berat biodiesel (metil ester) x % FAME dalam sampel

Yield (%) = x 100%

Berat minyak kelapa sawit
Berat biodiesel (metil ester) = berat terukur — kadar air
% FAME = % total metil ester yang dihasilkan dari konversi

3.8 Karakterisasi Metil Ester dari Transesterifikasi Minyak Kelapa Sawit
Menggunakan GC-MS (Gas Chromatography-Mass Spectroscopy)
Instrumentasi ini digunakan untuk menentukan struktur kimia dari molekul
organik berdasarkan perhitungan massa dari molekul tersebut, pola fragmentasinya,
kadar dan jenis metil ester. Metil ester hasil transesterifikasi sebanyak 2 pL
diinjeksikan pada intrumentasi GC-MS (Gas Chromatography-Mass Spectroscopy)

yang dikondisikan pada:

Jenis kolom : RastekRXi-5MS
Panjang kolom : 30 meter

ID :0.25 mm

Gas Pembawa : Helium

Sistem ionisasi : Electron impact
Energi ionisasi :70eV

Suhu kolom :80°C

Suhu injektor :310°C

Mode injeksi - Split

Tekanan gas pembawa  : 13.7 kPa
Kecepatan aliran gas : 0.5 mL/menit

Suhu detektor 1250 °C
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3.9 Analisis Data
3.9.1 Analisis Karakteristik Zeolit Alam, Zeolit Teraktivasi dan KOH/Zeolit

Alam Menggunakan XRF (X-Ray Flourescence)

Data karakterisasi zeolit alam, zeolit teraktivasi dan KOH/zeolit alam berupa
difraktogram yang didapat dengan menggunakan XRF. KOH yang telah teremban
dalam zeolit alam ditunjukan dengan munculnya puncak pada difraktogram.
Intensitas puncak yang terbentuk mengimplementasikan KOH telah teremban
dalam zeolit alam. Hasil difraktogram disajikan dalam bentuk tabel untuk
mempermudah pemahaman.

3.9.2 Analisis Karakteristik Zeolit Alam, Zeolit Teraktivasi dan KOH/Zeolit

Alam Menggunakan XRD (X-Ray Diffraction)

Data hasil karakterisasi zeolit alam, zeolit teraktivasi dan KOH/zeolit alam
menggunakan XRD didapatkan dalam bentuk difraktogram. Difraktogram tersebut
membawa informasi yang berkaitan dengan kristalinitas katalis KOH/zeolit alam
yang diperoleh dari kemunculan puncak difraksi pada daerah 26. Kemudian setiap
puncak yang terbentuk dibandingkan dengan standar referensi Joint Committee on
Powder Diffaction Standards (JCPDS)/International Centre of Diffraction Data
(ICDD) dan standar zeolit (1ZA structure) untuk mengetahui kesesuaian puncak
antara katalis hasil sintesis dengan referensi.

3.9.3 Analisis Karakteristik KOH/Zeolit Alam Menggunakan CO2-TPD

(Carbondioxide-Temperature Programmed Desorption)

Data hasil Kkarakterisasi katalis KOH/zeolit alam didapatkan dari
instrumentasi CO,-TPD berupa kurva desorpsi. kurva puncak yang didapatkan bisa

digunakaan untuk mengetahui tingkat kebasaan katalis KOH/zeolit alam.
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3.9.4 Analisis Karakteristik Metil Ester dari Transesterifikasi Minyak Kelapa
Sawit Menggunakan GC-MS (Gas Chromatography — Mass Spectroscopy)

Data hasil karakterisasi metil ester dari transesterifikasi minyak kelapa sawit
menggunakan GC-MS didapatkan dalam bentuk kromatogram. Puncak-puncak
yang muncul dalam kromatogram disesuaikan dengan standar referensi untuk
mengetahui terbentuknya metil ester dari transesterifikasi minyak kelapa sawit
dengan katalis KOH/zeolit alam. Banyaknya komponen di dalam metil ester dapat
diketahui berdasarkan banyaknya puncak dan luas area yang terdapat pada

kromatogram.



BAB IV

PEMBAHASAN

4.1 Karakteristik Zeolit Alam

Zeolit alam memiliki kemurnian yang lebih rendah jika dibandingkan dengan
zeolit sintetik. Akan tetapi, stabilitas termal yang tinggi dan keberadaannya yang
melimpah di alam juga perlu dimanfaatkan. Maka zeolit alam sebelum
dimanfaatkan, dianalisis terlebih dahulu kemurniannya dan kandungan kation

penyeimbangnya menggunakan XRD dan XRF.

20 *

¥ 'M |
N

1.0 H

| !
111

1 1
0.0 _JL_\U‘ ‘LLLN\JLW‘ e ‘u‘ ‘«L‘U W I A o n A

— T T T T T T T T T T | T T T T | T T T
10 20 30 40 50 60

26 (Theta)

Gambar 4.1. Difraktogram (a) Standar Mordenit (JCPDS no. 01-073-1490); dan (b)
Zeolit Alam

Intensitas (a.u)

(a) Standar Mordenit

Gambar 4.1 memperlihatkan perbedaan intensitas antara standar mordenit
dan zeolit alam Bandung. Zeolit alam yang telah dipreparasi mempunyai puncak
khas mordenit ((K2.sNa2Caz)(Als.sSizg 2096)(H20)34) pada 20 = 6,51°; 9,77°; 13,45°;

19,61°; 22,20°; 25,63°; 26,25°; 27,67°; 27,87°; 30,89°; dan 35,61°. Hal ini

27
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menandakan zeolit alam Bandung banyak mengandung mordenit yang akan
digunakan sebagai pengemban dalam sintesis katalis KOH/zeolit alam.

Tabel 4.1 Kandungan unsur zeolit alam sebelum aktivasi

Kandungan Unsur
(% massa)

Tanpa Tanpa

unsur . Helium* Unsur . Helium*
Helium Helium
Si 59,2 52,5 Cu 0,13 -
K 10,9 11,7 Zn 0,05 -
Ca 11,2 12,8 Sr 1,2 -
Ti 1,2 1,1 Ba 0,2 4.4
\/ 0,02 0,34 Eu 0,3 -
Cr 0,061 1,4 Re 0,2 -
Mn 0,49 8,9 Mg - 0,3
Fe 14,9 - Al - 6,5

* Instrumen XRF dilengkapi dengan gas helium

Tabel 4.1 menjelaskan unsur-unsur yang terkandung dalam zeolit alam.
Analisis XRF-Helium digunakan untuk mengetahui kandungan pasti logam-logam
alkali dan alkali tanah yang merupakan unsur ringan (low Z). Pada hasil analisis
XRF ini dapat diketahui bahwa zeolit alam mengandung banyak logam sebagai

kation penyeimbang.

4.2 Karakteristik Zeolit Alam Setelah Aktivasi dan Modifikasi KOH/Zeolit
Alam
Aktivasi zeolit alam dilakukan untuk mengurangi kandungan berbagai
macam logam (sebagai kation penyeimbang) pada zeolit alam menggunakan NaCl,
sehingga kation penyeimbang menjadi lebih seragam yaitu Na*. Akan tetapi, pada
Tabel 4.2 hasil analisis XRF menunjukkan ion Na* dari garam NaCl tidak mampu
menggantikan (replace) logam-logam yang terkandung pada zeolit alam. Terbukti

bahwa tidak adanya kandungan Na dan tidak berkurangnya logam-logam
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penyeimbang dari zeolit alam setelah proses aktivasi NaCl. Hal ini menunjukkan
bahwa kandungan logam penyeimbang pada zeolit alam tidak mudah untuk
dihilangkan atau digantikan.

Setelah proses aktivasi, zeolit alam dimodifikasi dengan menambahkan KOH
yang bertujuan untuk menghasilkan katalis basa heterogen. Reaksi antara KOH
dengan zeolit teraktivasi menyebabkan terjadinya interaksi antara keduanya yang

kemungkinan membentuk ikatan Si-O-K/Al-O-K dan air.

o + KOH
\/ N
/\ A4 \1,

K
" +M* "OH
\/\/\/

NN N

Gambar 4.2 Skema pertukaran ion pada zeolit alam dengan KOH

Sintesis KOH/zeolit dilakukan saat proses sonikasi. Efek kavitasi yang
ditimbulkan akan mempercepat dan memaksimalkan proses sintesis. Kemudian
dilakukan penguapan untuk menghilangkan air dan menjaga agar KOH yang
kemungkinan tidak bereaksi tetap berada di permukaan zeolit. Langkah selanjutnya

adalah kalsinasi KOH/zeolit untuk memaksimalkan kinerja zeolit sebagai katalis.
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Gambar 4.3. (a) Standar KOH (JCPDS no. 01-078-0190); (b) Standar K20 (JCPDS
no. 00-026-1327); (c) Standar Mordenit (JCPDS no. 01-073-1490);
(d) Zeolit Teraktivasi NaCl 2 M; dan (e) KOH/Zeolit Alam.

Gambar 4.3 menunjukkan difraktogram katalis KOH/zeolit alam dengan
intensitas yang lebih rendah daripada zeolit teraktivasi yang dapat diartikan bahwa
belum terjadi perubahan yang signifikan terhadap struktrur zeolit alam. Keduanya
identik dengan standar mordenit (JCPDS 01-073-1490) yang memiliki puncak khas
pada 20 = 6,44°; 9,72°; 13,44°; 19,65°; 22,18°; 25,65°; 26,25°; 27,69°; 30,86°; dan
35,70°. Penurunan intensitas puncak katalis menunjukkan kristalinitas berkurang
akibat bertambahnya jumlah K.

Komposisi struktur zeolit masih utuh meskipun terjadi penurunan intensitas
puncak XRD dari zeolit teraktivasi ke zeolit modifikasi. Pengamatan ini
dimungkinkan akibat dari pertukaran kation yang terjadi ketika proses sintesis.
Kation K* diketahui memiliki persentase yang cukup tinggi setelah proses

modifikasi tetapi bukan menunjukkan secara spesifik terbentuknya K>O yang
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signifikan melainkan identik dengan struktur dari standar mordenit atau juga
dimungkinkan kation K* menempel pada permukaan katalis. Di samping itu,
puncak KOH dan K20 yang tidak teramati menunjukkan bahwa intensitas puncak
sangat rendah di dalam katalis KOH/zeolit alam atau memungkinkan senyawa K>O
amorf atau terdispersi di permukaan zeolit. Dispersi ini diperlukan untuk katalisis
pada reaksi transesterifikasi. Kemungkinan lain adalah penurunan Kristalinitas
zeolit dari hidrolisis ikatan Si-O-Al selama kalsinasi. Fitriana, dkk. (2018)
menyebutkan bahwa minimnya puncak K:O yang teramati kemungkinan karena

adanya partikel K>O yang terdispersi atau amorf.

Tabel 4.2 Kandungan unsur zeolit alam setelah aktivasi dan modifikasi

Setelah Aktivasi Setelah Modifikasi
(% massa) (% massa)
Unsur Tanpa Tanpa
. Helium* . Helium*
Helium Helium
Si 67,2 61,0 48,8 46,6
K 11,3 9,19 37,5 34,5
Ca 3,13 2,49 - -
Ti 1,19 0,83 1,0 0,62
V 0,01 0,3 0,03 0,42
Cr 0,071 0,8 - -
Mn 0,5 6,2 0,41 6,7
Fe 15,7 - 11,6 -
Cu 0,16 - 0,1 -
Zn 0,06 - 0,03 -
Sr - - - -
Ba - 2,7 0,09 3,6
Eu 0,4 - 0,2 -
Re 0,2 - 0,2 -
Mg - 0,3 - -
Al - 8,02 - 6,4
Nd - 8,2 - -
P - - - 0,4
Br - - - 0,4
Zr - - - 0,3

* Instrumen XRF dilengkapi dengan gas helium
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Unsur yang terkandung pada zeolit teraktivasi dan zeolit termodifikasi dapat
diketahui melalui hasil XRF dengan helium atau tanpa helium seperti yang telah
ditampilkan pad Tabel 4.2. Analisa XRF-Helium digunakan untuk mencari logam-
logam alkali dan alkali tanah yang jumlahnya sedikit di dalam sampel. Tabel 4.2
menunjukkan bahwa Kation Na* tidak terdeteksi setelah proses aktivasi yang
menunjukkan bahwa kation Na* tidak memiliki pengaruh yang besar untuk
menggantikan kation lain di dalam zeolit ketika di aktivasi. Sedangakan zeolit
setelah modifikasi dengan penambahan KOH, terdapat penambahan signifikan
prosentase unsur K. Hal ini menunjukkan bahwa modifikasi penambahan KOH

pada zeolit alam berhasil dilakukan, meskipun pada hasil XRD tidak dapat teramati.

4.3 Hasil Karakterisasi Katalis KOH/Zeolit Alam Menggunakan CO2-TPD
Kebasaan katalis dapat diketahui melalui instrumentasi desorpsi suhu
terprogram menggunakan CO> sebagai molekul yang diselidiki (CO2-TPD) yang
dilengkapi dengan detektor konduktifitas termal (TCD). Instrumen ini dapat
melakukan analisis yang akurat tentang desorpsi secara otomatis dengan suhu yang
terkontrol 100-700 °C dengan laju pemanasan yang terprogram. Desorpsi CO yang
terjadi pada suhu tinggi menandakan tingkat kebasaan katalis yang tinggi. Begitu
pula desorpsi CO> yang terjadi pada suhu rendah menandakan tingkat kebasaan
katalis yang rendah. Hasil karakterisasi katalis menggunakan CO2-TPD

ditunjukkan pada Gambar 4.4.
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Gambar 4.4. Hasil karakterisasi KOH/Zeolit alam menggunakan CO.-TPD.

Gambar 4.4 menggambarkan profil CO>-TPD dari katalis KOH/zeolit alam
yang dapat menjelaskan bahwa katalis memberikan fungsi basa. Sifat basa dari
katalis dianggap sebagai faktor kunci untuk menghasilkan biodiesel yang optimal.
Puncak desorpsi yang teramati pada suhu 100-200 °C memiliki sinyal konduktivitas
termal yang tinggi sedangkan pada suhu 600-700 °C teramati rendah. Hal itu
mengindikasikan tingkat kebasaan yang lemah. Hakim, dkk. (2015) menjelaskan
kurva desorpsi mengetahui sifat basa dari beberapa katalis seperti zeolit, alumina
dan saringan molekuler. Kekuatan desorpsi berkorelasi dengan ikatan yang
keduanya sama-sama kuat yang membutuhkan suhu desorpsi tinggi. Semakin tinggi
suhu maka akan semakin kuat ikatannya. Akan tetapi, desorpsi terjadi pada suhu
yang rendah maka tingkat kebasaannya tergolong rendah yang berpengaruh pada
kinerja katalitiknya yang lemah.

Hal tersebut bukan berarti situs aktif yang diperoleh memiliki kekuatan yang
lemah. Melainkan situs aktif yang diperoleh justru sangat kuat, hanya saja

populasinya yang rendah menyebabkan puncak yang diperoleh rendah. Rakic dan
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Damjanovic (2013) melaporkan bahwa adsorpsi yang dilakukan pada suhu tinggi
menghasilkan profil TPD berbentuk puncak tunggal dan atau puncak tumpang
tindih yang kurang jelas. Hal ini memungkinkan untuk mengungkapkan keberadaan
situs aktif yang sangat kuat namun polupasinya rendah.

Analisis nilai kebasaan dari material hasil sintesis dilakukan menggunakan
rumus (Nilai Kebasaan = desorpsi CO2/berat sampel). Nilai ini didapatkan dari
regresi kurva kalibrasi pada adsorpsi gas CO2-TPD. Kurva ini menjelaskan tentang
mol CO2 (mmol) saat gas CO> diadsorpsikan dan jumlah luas area katalis yang
digunakan untuk mengadsorpsi gas CO>. Selanjutnya, Slope (nilai a) pada kurva ini
digunakan untuk mencari Mol CO2 (mmol) setelah desorpsi untuk mendapatkan

nilai kebasaan.
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Gambar 4.5 Kurva kalibrasi hubungan antara luas area
dengan Mol CO2 (mmol)
Berdasarkan kurva kalibrasi, hubungan antara luas area dengan mol CO;
(mmol) didapatkan persamaan y=ax-b di mana a adalah slope dan b adalah

intercept. Nilai (a=slope) digunakan untuk mencari mol CO2 (mmol) pada sampel
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katalis setelah melalui tahap desorpsi (0,0626xluas area hasil analisis). Kemudian
mol CO2 (mmol) dibagi berat sampel menghasilkan nilai kebasaan sebesar 0,7792
(mmol/g) seperti pada Tabel 4.3.

Tabel 4.3 Nilai kebasaan katalis KOH/Zeolit alam

Sampel Berat Sampel Luas Area Mol CO2 Kebasaan
Hasil Analisis (mmol) (mmol/g)

Katalis

KOH/Zeolit 0,0391 0,4867 0,03046742  0,7792
Alam

4.4 Hasil Reaksi Transesterifikasi dengan Bantuan Katalis KOH/Zeolit Alam

Proses transesterifikasi untuk membuat biodiesel dilakukan selama 1, 2, 3 dan
4 jam pada suhu 60° C dengan perbandingan metanol:minyak 15:1 dan dibantu
katalis KOH/zeolit alam hasil modifikasi. Waktu paling optimum dalam reaksi ini
adalah 4 jam dalam menghasilkan yield. Pada awal reaksi transesterifikasi metanol
dan minyak dengan katalis KOH/zeolit alam akan berlangsung secara perlahan
untuk mendispersikan minyak dan alkohol. kemudian reaksi akan berjalan cepat
hingga menghasilkan yield biodiesel (metil ester) terbaik. Aktivitas katalisis
KOH/zeolit alam dalam reaksi transesterifikasi ditentukan melalui konversi yield
metil ester berdasarkan keempat variasi waktu reaksi. Variasi tersebut dilakukan
untuk mengetahui waktu terbaik dalam pembuatan metil ester. Konversi yield yang

diperoleh kemudian disajikan dalam Tabel 4.4.

Tabel 4.4. Konversi yield transesterifikasi 1, 2, 3 dan 4 jam
Sampel Waktu Reaksi  Yield

(%)

1 jam 67,47

Metil Ester 2 jam 73.30
3 jam 77,727

4 jam 78,93
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Tabel 4.4 menunjukkan bahwa yield metil ester mengalami tren kenaikan
secara berurutan dari jam pertama sampai keempat. Waktu reaksi yang semakin
lama akan memperbesar kontak antar metanol dan minyak sawit yang dibantu
dengan katalis KOH/zeolit alam sehingga akan menghasilkan konversi metil ester
(biodiesel) yang tinggi. Namun jika kesetimbangan reaksi telah tercapai maka
pertambahan waktu reaksi tidak memperbesar jumlah metil ester yang diperoleh
karena reaksi yang terjadi dalam proses transesterifikasi adalah bolak-balik
(reversible) sehingga akan mempengaruhi yield bahkan menghasilkan reaksi balik
membentuk asam lemak. Pukale, dkk. (2015) melaporkan bahwa peningkatan suhu
reaksi mendekati titik didih metanol juga menghasilkan kontak yang lebih baik dari
reaktan yang mengarah ke hasil biodiesel yang lebih tinggi. Suhu yang lebih tinggi
di bawah yang optimal dapat mengurangi waktu yang diperlukan untuk mencapai
konversi maksimum.

Penggunaan rasio mol metanol/minyak yang berlebih bertujuan agar reaksi
bergerak ke arah produk karena reaksi yang terjadi adalah reaksi kesetimbangan.
Jika kesetimbangan telah tercapai maka penambahan metanol hanya akan
menyebabkan biaya produksi meningkat namun yield metil ester tidak mengalami
kenaikan yang signifikan. Taslim, dkk. (2017) menyebutkan bahwa perbandingan
rasio mol yang terlalu tinggi (kelebihan metanol) akan melarutkan gliserol sebagai
reaksi samping sehingga dapat menghambat reaksi metanol, minyak dan katalis.
Selain itu, gugus polar hidroksil metanol akan menjadi emulsifier yang akan
menyulitkan proses pemisahan metil ester dari campuran reaksi sehingga yield

biodiesel berkurang.
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Senyawa-senyawa metil ester yang terbentuk dapat diketahui melalui
karakterisasi GC-MS berdasarkan banyaknya puncak kromatogram GC yang
teramati dan dapat meramalkan struktur senyawa berdasarkan pola fragmentasi MS.
Setiap puncak pada kromatogram memiliki perbedaan waktu retensi dan luas area
yang menunjukkan perbedaan waktu munculnya komponen dan kadar dari setiap
komponen. Pola fragmentasi dari spektra massa menunjukkan ciri khas dari metil

ester yang berbeda-beda.

4.5 Analisis Hasil Reaksi Transesterifikasi Menggunakan GC-MS (Gass-
Chromatography-Mass Spectrophotometer)

Analisis produk metil ester dilakukan menggunakan GC-MS untuk
mengetahui komponen dalam produk berdasarkan luas area dan banyaknya puncak
pada kromatogram. Puncak-puncak yang muncul dalam kromatogram disesuaikan
dengan standar referensi untuk mengetahui terbentuknya metil ester dari
transesterifikasi minyak kelapa sawit dengan katalis KOH/zeolit alam.
Transesterifikasi dilakukan dengan variasi waktu reaksi berurutan selama 1, 2, 3

dan 4 jam.

45.1 Analisis Produk Hasil Reaksi Transesterifikasi Menggunakan Katalis
KOH/Zeolit Alam Selama 1 Jam

Hasil kromatogram transesterifikasi selama 1 jam memperlihatkan adanya 15

senyawa yang teramati. Akan tetapi, hanya terdapat 11 senyawa yang tergolong ke

dalam persenyawaan metil ester. Setiap senyawa yang terdeteksi memiliki luas area

yang menunjukkan kadar tiap komponen dan waktu retensi yang menunjukkan

waktu munculnya komponennya. Masing-masing senyawa mempunyai spektra
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massa dengan pola fragmentasi yang berbeda sekaligus merupakan ciri khas dari

jenis metil esternya. Senyawa-senyawa tersebut dapat dilihat pada Tabel 4.5:

Tabel 4.5 Komposisi metil ester dari transesterifikasi selama 1 jam

Waktu Senyawa Waktu m/z Konsentrasi
Reaksi Metil Ester Retensi (%)
(menit)
Metil Kaprilat (C9:0) 9,705 74 0,211
Metil Laurat (C13:0) 15,178 74 0,173
Metil Tridekanoat (C14:0) 20,297 74 1,955
1 Jam Metil Kaproat (C7:0) 24915 74 4,443
Metil Kaprinat (C11:0) 27,042 74 0,144
Metil-10-Undekenoat (C12:1) 28,599 55 0,506
Metil Miristat (C15:0) 29,247 74 46,792
Metil Oleat (C19:1) 32,560 55 24,615
Metil Nonadekanoat (C20:0) 32929 74 9,434
Metil-15-Tetrakosenoat (C25:1) 35,870 55 0,407
Metil Lignoserat (C25:0) 36,355 74 0,851

Senyawa pertama muncul pada waktu retensi 9,705 menit dengan konsentrasi
0,211%. Pola spektra muncul pada m/z 15, 29, 41, 43, 55, 59, 69, 74, 87 dan 97.
Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil kaprilat (wiley9.lib entry:

63922).

< Target ==
Line#1 R Time:9.705(Scan#:1242) MassPeaks:73
RawlMode: Averaged 9.700-9.710(1241-1243) BasePeak:74.05(59641)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1 Scan
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Gambar 4.6 Spektra massa metil kaprilat
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Gambar 4.7 Perkiraan pola fragmentasi metil kaprilat

Gambar 4.6 dan 4.7 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil kaprilat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 41, 55, 69 dan 97 dihasilkan
dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 43 diperkirakan berasal dari
pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CH3O"). Di sisi lain, terjadi pemutusan
ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan puncak
m/z = 15, 29, 59 dan 87.

Senyawa kedua muncul pada waktu retensi 15,178 menit dengan konsentrasi
0,173%. Pola spektra muncul pada m/z 41, 43, 55, 59, 69, 74, 87 dan 97. Pola ini

memiliki kesesuaian dengan standar metil laurat (wiley9.lib entry: 174532).

<< Target ==
Line#:2 R Time:15.180(Scan#:2337) MassPeaks:73

RawMode: Averaged 15.175-15.185(2336-2338) BasePeak: 74.05(48545)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1-Event 1 Scan
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Hit#:1 Entry:174532 Library: Wiley® Lib

S[91 FormmlaC13H2602 CAS:111-82-0 MolWeight:214 Retndex:0
CompName:Dodecanoic acid, methyl ester (CAS) $3 Methyl lausate $3 Methyl dodecanoate $3 Methyl n-dodecanoate $8 Lauric acid methyl ester $$ Metholene
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Gambar 4.8 Spektra massa metil laurat
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Gambar 4.9 Perkiraan pola fragmentasi metil laurat ,&1‘2;\/0\“

Gambar 4.8 dan 4.9 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil laurat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 41, 55, 69 dan 97 dihasilkan
dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 43 diperkirakan berasal dari
pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CHsO"). Di sisi lain, terjadi pemutusan
ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan puncak
m/z = 59 dan 87.

Senyawa ketiga muncul pada waktu retensi 20,297 menit dengan konsentrasi
1,955%. Pola spektra muncul pada m/z 15, 29, 43, 55, 69, 74 dan 87. Pola ini

memiliki kesesuaian dengan standar metil tridekanoat (wiley9.lib entry: 208187).

<= Target ==

Lme#:3 R Time:20.295(Scan# 3360) MassPeaks:79

RawMode: Averaged 20.290-20.300(3359-3361) BasePeak:74.05(573972)
BG Mode:Cale. fromPeak Group 1 - Event 1 Sean
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Gambar 4.10 Spektra massa metil tridekanoat



41

m/z =228
. m/z =228
: 0. Cor :
/\/\/\/\/\W e P PN,
¥ 15 20 43" e
0 G)Hjc . CH,
i \\/\/ 7 H,C L0
) o s %;C._i\/o.\ \T/ o
Gambar 4.11 Perkiraan pola fragmentasi metil tridekanoat ,, ™7 ,, /O'“"”“
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Gambar 4.10 dan 4.11 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil tridekanoat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74
melalui penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 55 dan 69 dihasilkan
dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 29 dan 43 diperkirakan
berasal dari pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CH3O"). Di sisi lain, terjadi
pemutusan ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan
puncak m/z = 15, 29, 43 dan 87.

Senyawa keempat muncul pada waktu retensi 24,915 dengan konsentrasi
4,443%. Pola spektra muncul pada m/z 15, 29, 39, 43, 53, 55, 67, 74, 81 dan 87.
Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil kaproat (wiley9.lib entry:

27528).

<< Target >>
Line#:4 R.Time:24.915(Scan#4284) MassPeaks:77

RawMode: Averaged 24.910-24.920(4283-4285) BasePeak:74.05(1248027)
BG Mode:Calc. fromPeak Group 1 - Event 1 Scan
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Hit#:5 Eniry:27528 Library-Wiley? lib
5190 ForulaCTHI40Z CAS:106-70-7 MolWeight: 130 Fetindex(
ConpMName-Hevomote amd, methy] ester (CAS) 53 Metind caproate 38 CAPROIC ACID-METHYL ESTER. 55 Mathy] heveanoate 55 Methy] n-hecancate $5 Met

100 -
s
A f
'\C.t ;3
. T 3.9|.| =R A w, | S
b 10 % 30 4 0 8 70 50 50

Gambar 4.12 Spektra massa metil kaproat
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Gambar 4.13 Perkiraan pola fragmentasi metil kaproat
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Gambar 4.12 dan 4.13 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola

fragmentasi dari metil kaproat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui

penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 15, 39, 53, 55, 67 dan 81

dihasilkan dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 29 dan 43

diperkirakan berasal dari pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CH3sO"). Di sisi

lain, terjadi pemutusan ikatan O-CHjs dan ikatan C-C sehingga memiliki m/z = 44.

Pemutusan ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty menghasilkan

puncak m/z = 87.

Senyawa kelima muncul pada waktu retensi 27,042 menit dengan konsentrasi

0,144%. Pola spektra muncul pada m/z 29, 31, 43, 55, 59, 74, 75 dan 87. Pola ini

memiliki kesesuaian dengan standar metil kaprinat (wiley9.lib entry: 113845).

Line=:5 B Time: 27 (MNScarss:4709) MassPaaks:73
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Gambar 4.14 Spektra massa metil kaprinat
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Gambar 4.15 Perkiraan pola fragmentasi metil kaprinat /=74

Gambar 4.14 dan 4.15 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil kaprinat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 29, 43 dan 55 dihasilkan dari
pemutusan ikatan C-C. Sedangkan m/z = 31 berasal dari pemutusan ikatan C dan
ion metoksida (CH3O"). Disisi lain, puncak m/z = 59 dan 87 diperkirakan berasal
dari pemutusan ikatan C-C pada mekanisme yang tidak menyebabkan penataan Mc
Lafferty.

Senyawa keenam muncul pada waktu retensi 28,599 menit dengan
konsentrasi 0,506%. Pola spektra muncul pada m/z 29, 31, 41, 43, 54, 55, 65, 69,
74, 83, 87 dan 96. Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil-10-

undekenoat (wiley9.lib entry: 138658).

Line#7 R Time-28 600§5cares: 5001) MassPasks:76
Rawdode: Averaged 28.595-28 605(5020-5022) BasePeak:55 05(122092)
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Hit#:1 Entry:138658 Library-Wiley9 lib

SI87 FommlaC12H2202 CAS:111-81-9 MolWeight-198 RetIndex:0
CompName: 10-Undecenoic acid, methyl ester (CAS) $$ Methyl 10-undecenoate $3 METHYL UNDEC-10-ENOATE $$ Methyl undecenate $$ Methyl undecenc
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Gambar 4.16 Spektra massa metil-10-undekenoat
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Gambar 4.17 Perkiraan pola fragmentasi metil-10-undekenoat i

Gambar 4.16 dan 4.17 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil-10-undekanoat dengan puncak utamanya adalah m/z = 55
dan 74 melalui penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 41, 55, 69 dan
83 dihasilkan dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 29, 31 dan 43
diperkirakan berasal dari pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CH3zO"). Di sisi
lain, terjadi pemutusan ikatan C-C. OCHs, OH dan dua ikatan hidrogen yang
memiliki m/z = 65, 54 dan 96. Pemutusan ikatan C-C sebelum terjadinya penataan
Mc Lafferty menghasilkan puncak m/z = 87.

Senyawa ketujuh muncul pada waktu retensi 29,247 menit dengan
konsentrasi 46,792%. Pola spektra muncul pada m/z 29, 43, 55, 69, 74 dan 87. Pola

ini memiliki kesesuaian dengan standar metil miristat (wiley9.lib entry: 241477).

Line=8 B Tome: 29 250(Scans#:5151) MassPeaks: 75

Bamdode: Averaged 29.245-29 255(5150-3152) BasaPeak: 74.05(3083670)
BG Mode:Cale. from Pesk Growp | - Event | Scan

100 e

80

At




45

Hit#4 Entry-241477 Library Wilevd hib
SE9] Formla-C1SHR002 CAS:124-10-7 MolWeight: 242 FetIndex-()
ConpMame: Tetradscanoic acd, methnd ester (CAS) 35 Method nomistate §5 Methyd tetradecanoate 33 Methyl n-tetradacanaoate 35 Mynstc zod methyd sster 351
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Gambar 4.18 Spektra massa metil miristat
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Gambar 4.19 Perkiraan pola fragmentasi‘ me';il miristat

Gambar 4.18 dan 4.19 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil miristat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 29, 55 dan 69 dihasilkan dari
pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 43 diperkirakan berasal dari
pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CHsO"). Di sisi lain, terjadi pemutusan
ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan puncak
m/z = 87.

Senyawa kedelapan muncul pada waktu retensi 32,560 menit dengan
konsentrasi 24,615%. Pola spektra muncul pada m/z 29, 41, 55, 69, 83 dan 97. Pola

ini memiliki kesesuaian dengan standar metil oleat (wiley9.lib entry: 366296).

<< Target ==

Linez:12 B Time:32 560(Scan=:5813) MassPeal=:76

PBawMode: Averaged 32.553-32.563(3812-3814) BasePealz 55.10(1968129)
BG Mode:Cale. from Peak Group 1 - Ewent 1 Scan
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Hit#:2 Entry:366296 Library: Wileyd lib
SI:00 Formmla:C19H3602 CAS:2462.842 Mol Weight:206 Retlndex:0
CompName-9-Octadecencic acid, methyd ester (CAS) $% METHYL OCTADEC-9-ENOATE $5 Methyl 9-octadecencate $$ METHYL OLEATE $$ Methyi (9E)-
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Gambar 4.20 Spektra massa metil oleat
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Gambar 4.21 Perkiraan pola fragmentasi metil oleat mz=29

Gambar 4.20 dan 4.21 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil oleat dengan puncak utamanya adalah m/z = 55. Puncak
dengan m/z = 41, 55, 69, 83 dan 97 dihasilkan dari pemutusan ikatan C-C.
Sedangkan puncak m/z = 29 diperkirakan berasal dari pemutusan ikatan C-C di
cabang paling ujung dan ion metoksida (CHsO") pada mekanisme yang
menyebabkan penataan Mc Lafferty.

Senyawa kesembilan muncul pada waktu retensi 32,929 menit dengan
konsentrasi 9,434%. Pola spektra muncul pada m/z 27, 41, 43, 57, 74 dan 87. Pola

ini memiliki kesesuaian dengan standar metil nonadekanoat (wiley9.lib entry:

400779).
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Line#:13 B Time:32 930(Scan=:5887) MassPeal=:69

EawMode: Averaged 32.925-32.035(5886-5888) BasePeal=74.052181104)
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Hit#:2 Entry-400779 Library: Wiley® lib
SI91 Fornmla:C20H4002 CAS:1731-94-8 MolWeight:312 Retlndex:0
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CompName: NONADECANOIC ACID, METHYL ESTER. § METHYL NONADECANOATE $$ NONADECANOIC ACID METHYL ESTER. $$ A-36434 §
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Gambar 4.22 Spektra massa metil nonadekanoat
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Gambar 4.23 Perkiraan pola fragmentasi metil nonadekanoat n
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Gambar 4.22 dan 4.23 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola

fragmentasi dari metil nonadekanoat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74

melalui penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 27, 41 dan 57 dihasilkan

dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 43 diperkirakan berasal dari

pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CH3O"). Di sisi lain, terjadi pemutusan

ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan puncak

m/z = 87.

Senyawa kesepuluh muncul pada waktu retensi 35,870 menit dengan

konsentrasi 0,407%. Pola spektra muncul pada m/z 27, 41, 55, 69, 74, 97 dan 98.

Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil-15-tetrakosenoat (wiley9.lib

entry: 517883).

<= Target ==

Line#14 B Time:35 870(Scan#:6475) MassPeal=:75

RawMode: Averaged 35.863-35.875(6474-6476) BasePeal: 53.05(100159)
BG Mode:Cale. fromPeak Group 1 - Event 1 Scan
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Hit#:1 Entry-517883 Library: Wiley?_lib
S84 FommlaC25H4B02 CAS:56554-33-7 MolWeight:380 Retlndex:0
CompNare: 15-Tetracosencic acid, methy ester (CAS) $ METHYL 15- TETRACOSENOATE $ Methy (15E)-15-tetracosencate $$ METHYL (15E)-15-TETI
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Gambar 4.24 Spektra massa metil-15-tetrakosenoat
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Gambar 4.25 Perkiraan pola fragmentasi metil-15-tetrakosenoat

Gambar 4.24 dan 4.25 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil-15-tetrakosenoat dengan puncak utamanya adalah m/z = 55
melalui penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 27, 41, 55, 69, 97 dan
98 dihasilkan dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 74 diperkirakan
berasal dari pemutusan ikatan C-C dan penyerangan atom hidrogen oleh oksigen
pada mekanisme yang menyebabkan penataan Mc Lafferty.

Senyawa kesebelas muncul pada waktu retensi 36,355 menit dengan
konsentrasi 0,851%. Pola spektra muncul pada m/z 15, 27, 41, 43, 57, 74 dan 87.

Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil lignoserat (wiley9.lib entry:

520378).

Line#15 B Time 36 355(Scan®6572) MassPeaks: 70
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Hit#:1 Entry:520378 Library:Wiley9.lib
SI90 Fomula:C25H5002 CAS:2442-49-1 MolWeight:382 RetIndex:0
CompName: Tetracosanoic acid. methyl ester (CAS) $8 Methyl lignocerate $$ Methyl tetracosanoate $$ Lignoceric acid methyl ester $3$ tetracosanoic (24 : O)acic
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Gambar 4.26 Spektra massa metil lignoserat
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Gambar 4.27 Perkiraan pola fragmentasi metil lignoserat

Gambar 4.26 dan 4.27 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari lignoserat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 15, 27, 41 dan 57 dihasilkan
dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 43 diperkirakan berasal dari
pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CH30™). Pemutusan ikatan C-C sebelum
terjadinya penataan Mc Lafferty menghasilkan puncak m/z = 87.

Hasil kromatogram dari reaksi transesterifikasi dianalisis menggunakan
instrumentasi GC-MS diimplementasikan ke dalam bentuk tabel yang berisikan
berbagai jenis metil ester yang pola fragmentasinya dibandingkan dengan standar
Wiley9.lib. Waktu reaksi transesterifikasi selama 1 jam menghasilkan dua senyawa
yang paling dominan dengan m/z masing-masing yaitu metil miristat (m/z = 74)

sebesar 46,792% dan metil oleat (m/z = 55) sebesar 24,615%.

4.5.2 Analisis Produk Hasil Reaksi Transesterifikasi Menggunakan Katalis
KOH/Zeolit Alam Selama 2 Jam

Kromatogram transesterifikasi selama 2 jam memperlihatkan adanya 13

senyawa yang teramati. Namun, hanya 11 senyawa yang tergolong ke dalam

persenyawaan metil ester. Senyawa-senyawa tersebut dapat dilihat pada Tabel 4.6:
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Tabel 4.6 Komposisi metil ester dari transesterifikasi selama 2 jam

Waktu Senyawa Waktu m/z Konsentra
Reaksi Metil Ester Retensi si (%)
(menit)
Metil Kaprilat (C9:0) 9,707 74 0,213
Metil Laurat (C13:0) 15,186 74 0,164
Metil Tridekanoat (C14:0) 20,305 74 1,866
Metil Palmitat (C17:0) 24922 74 4,368
2 Jam Metil-10-Undekenoat (12:1) 28,606 55 0,524
Metil Miristat (C15:0) 29250 74 46,597
Metil-15-Metilheksadekanoat (18:0) 31,034 74 0,241
Metil Oleat (C19:1) 32,552 55 24,464
Metil Nonadekanoat (20:0) 32933 74 9,749
Metil Erukat (23:1) 35,872 55 0,695
Metil Lignoserat (C25:0) 36,367 74 0,981

Senyawa pertama muncul pada waktu retensi 9,707 menit dengan konsentrasi
0,213%. Pola spektra muncul pada m/z 15, 29, 41, 43, 55, 59, 69, 74, 87 dan 97.
Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil kaprilat (wiley9.lib entry:

63922).
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Hit#1 Entry 63922 Library-Wiley9 lib
SI90 FormmlaC9H1802 CAS:111-11-5 MolWeight 158 Retindex 0
CompName:Octanoic acid, methyl ester (CAS) $3 Methyl octancate $$ OCTANOIC ACID METHYL ESTER (CAS) $3 Methyl caprylate $3 Methyl n-octanoate
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Gambar 4.28 Spektra massa metil kaprilat .
iz =158 miz=158 4 )
L | : 0 :\/\)l/:
\v/\/\\/\ \(‘H; \ i
15 ' 29 T 59 15 69 '
O
®h,c : O,
2 : . ® -
o i o 3/ \Cli-. %—lz(\/(}\ S~ N T
2 \:v:/\/ 2 miz=74 miz=43 [ H miz=97
o 0
69 55 4l u

Gambar 4.29 Perkiraan pola fragmentasi metil kaprilat
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Gambar 4.28 dan 4.29 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil kaprilat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 41, 55, 69 dan 97 dihasilkan
dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 43 diperkirakan berasal dari
pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CH30"). Di sisi lain, terjadi pemutusan
ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan puncak
m/z = 15, 29, 59 dan 87.
Senyawa kedua muncul pada waktu retensi 15,186 menit dengan konsentrasi
0,164%. Pola spektra muncul pada m/z 41, 43, 55, 59, 69, 74, 87 dan 97. Pola ini

memiliki kesesuaian dengan standar metil laurat (wiley9.lib entry: 174532).
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Gambar 4.30 Spektra massa metil laurat
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Gambar 4.31 Perkiraan pola fragmentasi metil laurat ™% - a’

Gambar 4.30 dan 4.31 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil laurat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui

penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 41, 55, 69 dan 97 dihasilkan
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dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 43 diperkirakan berasal dari
pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CH30"). Di sisi lain, terjadi pemutusan
ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan puncak
m/z =59 dan 87,

Senyawa ketiga muncul pada waktu retensi 20,305 menit dengan konsentrasi
1,866%. Pola spektra muncul pada m/z 15, 29, 43, 55, 69, 74 dan 87. Pola ini

memiliki kesesuaian dengan standar metil tridekanoat (wiley9.lib entry: 208187).
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Line#3 R Time 20.295(Scan# 3360) MassPeaks: 79

RawMode: Averaged 20.290-20.300(3359-3361) BasePeal: 74.05(573972)
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Gambar 4.32 Spektra massa metil tridekanoat
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Gambar 4.32 dan 4.33 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil tridekanoat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74
melalui penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 55 dan 69 dihasilkan
dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 29 dan 43 diperkirakan

berasal dari pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CHsO™). Di sisi lain, terjadi
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pemutusan ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan
puncak m/z = 15, 29, 43 dan 87.

Senyawa keempat muncul pada waktu retensi 24,922 menit dengan
konsentrasi 4,368%. Pola spektra muncul pada m/z 15, 27, 41, 43, 57, 74 dan 87.
Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil palmitat (wiley9.lib entry:

307402).
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Gambar 4.35 Perkiraan pola fragmentasi metil palmitat u

Gambar 4.34 dan 4.35 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil palmitat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z =15, 27, 41, 57 dan 87 dihasilkan
dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 43 diperkirakan berasal dari
pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CH3zO").

Senyawa kelima muncul pada waktu retensi 28,606 menit dengan konsentrasi

0,524%. Pola spektra muncul pada m/z 29, 31, 41, 43, 54, 55, 65, 69, 74, 83, 87 dan
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96. Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil-10-undekenoat (wiley9.lib

entry: 138658).

Line#6 R Time-28 605(5ca5007) MassPeaks: 74
Faudode: Averaged 28 600-28.610(5021-3023) BasePeak:35.05(119543)
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Hit#:1 Entry:138658 Library-Wiley9 lib
SI87 FommlaC12H2202 CAS:111-81-9 MolWeight-198 RetIndex:0
CompName: 10-Undecenoic acid, methyl ester (CAS) $$ Methyl 10-undecenoate $3 METHYL UNDEC-10-ENOATE $$ Methyl undecenate $$ Methyl undecenc
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Gambar 4.37 Perkiraan pola fragmentasi metil-10-undekenoat

Gambar 4.36 dan 4.37 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil-10-undekanoat dengan puncak utamanya adalah m/z = 55
dan 74 melalui penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 41, 55, 69 dan
83 dihasilkan dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 29, 31 dan 43
diperkirakan berasal dari pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CH3zO"). Di sisi

lain, terjadi pemutusan ikatan C-C. OCHs, OH dan dua ikatan hidrogen yang



55
memiliki m/z = 65, 54 dan 96. Pemutusan ikatan C-C sebelum terjadinya penataan
Mc Lafferty menghasilkan puncak m/z = 87.

Senyawa keenam muncul pada waktu retensi 29,250 menit dengan
konsentrasi 46,597%. Pola spektra muncul pada m/z 29, 43, 55, 69, 74 dan 87. Pola

ini memiliki kesesuaian dengan standar metil miristat (wiley9.lib entry: 241477).
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Gambar 4.38 Spektra massa metil miristat
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Gambar 4.39 Perkiraan pola fragmentasi metil miristat
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Gambar 4.38 dan 4.39 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil miristat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 29, 55 dan 69 dihasilkan dari
pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 43 diperkirakan berasal dari
pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CHsO"). Di sisi lain, terjadi pemutusan
ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan puncak

m/z = 87.
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Senyawa ketujuh muncul pada waktu retensi 31,034 menit dengan
konsentrasi 0,241 Pola spektra muncul pada m/z 29, 43, 55, 69, 74, 87 dan 97. Pola
ini memiliki kesesuaian dengan standar metil-15-metilheksadekanoat (wiley9.lib

entry: 339710).
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Gambar 4.41 Perkiraan pola fragmentasi metil-15-metilheksadekanoat

Gambar 4.40 dan 4.41 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil-15-metilheksadekanoat dengan puncak utamanya adalah m/z
= 74 melalui penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 55, 69 dan 97
dihasilkan dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 29 dan 43
diperkirakan berasal dari pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CH3zO"). Di sisi
lain, terjadi pemutusan ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang

menghasilkan puncak m/z = 87.
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Senyawa kedelapan muncul pada waktu retensi 32,552 menit dengan
konsentrasi 24,464%. Pola spektra muncul pada m/z 29, 41, 55, 69, 83 dan 97. Pola

ini memiliki kesesuaian dengan standar metil oleat (wiley9.lib entry: 366296).
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Gambar 4.43 Perkiraan pola fragmentasi metil oleat miz =129

Gambar 4.42 dan 4.43 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil oleat dengan puncak utamanya adalah m/z = 55. Puncak
dengan m/z = 41, 55, 69, 83 dan 97 dihasilkan dari pemutusan ikatan C-C.
Sedangkan puncak m/z = 29 diperkirakan berasal dari pemutusan ikatan C-C di
cabang paling ujung dan ion metoksida (CHs3O") pada mekanisme yang
menyebabkan penataan Mc Lafferty.

Senyawa kesembilan muncul pada waktu retensi 32,933 menit dengan

konsentrasi 9,749%. Pola spektra muncul pada m/z 27, 41, 43, 57, 74 dan 87. Pola
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ini memiliki kesesuaian dengan standar metil nonadekanoat (wiley9.lib entry:

400779).
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Gambar 4.44 dan 4.45 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil nonadekanoat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74
melalui penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 27, 41 dan 57 dihasilkan
dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 43 diperkirakan berasal dari
pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CHsO"). Di sisi lain, terjadi pemutusan
ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan puncak
m/z = 87.

Senyawa kesepuluh muncul pada waktu retensi 32,872 menit dengan
konsentrasi 0,695%. Pola spektra muncul pada m/z 27, 41, 55, 69, 74, 97 dan 98.
Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil erukat (wiley9.lib entry:

475837).
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Gambar 4.46 Spektra massa metil erukat
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Gambar 4.47 Perkiraan pola fragmentasi metil erukat

Gambar 4.46 dan 4.47 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil erukat dengan puncak utamanya adalah m/z = 55 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 27, 41, 55, 69, 97 dan 98
dihasilkan dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 74 diperkirakan
berasal dari pemutusan ikatan C-C dan penyerangan atom hidrogen oleh oksigen
pada mekanisme yang menyebabkan penataan Mc Lafferty.

Senyawa kesebelas muncul pada waktu retensi 36,367 menit dengan
konsentrasi 0,981%. Pola spektra muncul pada m/z 15, 27, 41, 43, 57, 74 dan 87.
Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil lignoserat (wiley9.lib entry:

520378).
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Gambar 4.49 Perkiraan pola fragmentasi lignoserat

Gambar 4.48 dan 4.49 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari lignoserat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 15, 27, 41 dan 57 dihasilkan
dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 43 dan 74 diperkirakan
berasal dari pemutusan ikatan C-C dan penyerangan atom hidrogen oleh oksigen
pada mekanisme yang menyebabkan penataan Mc Lafferty. Pemutusan ikatan C-C
sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty menghasilkan puncak m/z = 87.

Hasil kromatogram dari reaksi transesterifikasi dianalisis menggunakan
instrumentasi GC-MS diimplementasikan ke dalam bentuk tabel yang berisikan
berbagai jenis metil ester yang pola fragmentasinya dibandingkan dengan standar
Wiley9.lib. Waktu reaksi transesterifikasi selama 2 jam menghasilkan dua senyawa
yang paling dominan dengan m/z masing-masing yaitu metil miristat (m/z = 74)

sebesar 46,597% dan metil oleat (m/z = 55) sebesar 24,464%.
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4.5.3 Analisis Produk Hasil Reaksi Transesterifikasi Menggunakan Katalis
KOH/Zeolit Alam Selama 3 Jam
Kromatogram dari transesterifikasi selama 3 jam memperlihatkan 8 yang
teramati. Namun hanya 6 senyawa yang tergolong dalam persenyawaan metil ester.
Senyawa-senyawa tersebut dapat dilihat pada Tabel 4.7:

Tabel 4.7 Komposisi metil ester dari transesterifikasi selama 3 jam

Waktu Senyawa Waktu m/z Konsentra
Reaksi Metil Ester Retensi si (%)
(menit)
Metil Kaprilat (C9:0) 9,715 74 0,771
Metil Pelargonat (C10:0) 20,310 74 1,644
3Jam Metil Kaprinat (C11:0) 24921 74 2,597
Metil Palmitat (C17:0) 29,112 74 48,556
Metil Oleat (C19:1) 32,384 55 32,792
Metil Stearat (C19:0) 32,895 74 4,144

Senyawa pertama muncul pada waktu retensi 9,715 menit dengan konsentrasi
0,771%. Pola spektra muncul pada m/z 15, 29, 41, 43, 55, 59, 69, 74, 87 dan 97.
Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil kaprilat (wiley9.lib entry:

63922).

Torzet =

Line:] F_Time:9.715(Scars: 1244) MassPeaks:T0

Fawdode: Averaged 9.710-9.720(1243-1245) BasePeak:74.05(23613)
BG Mode:Cale. from Peak Groap 1 - Event | Scan

100 -
80
60+
. 3
£ 4 3 3
I -
204 27 29 ‘
a a 1] e AN U A s
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
0 10 20 30 4 50 60 0 B0 0

Hit#:1 Entry-63022 Library- Wiley0 fib

SI:80 Formula:COHIS02 CAS:111-11-5 MolWeight:158 Reffndex:0

CompName:Octancic acid, methyl ester (CAS) $$ Metind octancate $$ OCTANOIC ACID METHYL ESTER. (CAS) $$ Methryl capryiate $$ Meti n-octanoate
100

80|
80 SN
40+ 5 5 o
2] » a %
2 15 = 59

] | L] s L] e .

0 10 20 30 40 50 1] 70 80 a0

Gambar 4.50 Spektra massa metil kaprilat
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Gambar 4.51 Perkiraan p())ola fragmentasi metil kaprilat

Gambar 4.50 dan 4.51 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil kaprilat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 41, 55, 69 dan 97 dihasilkan
dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 43 diperkirakan berasal dari
pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CH3O™). Di sisi lain, terjadi pemutusan
ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan puncak
m/z = 15, 29, 59 dan 87.

Senyawa kedua muncul pada waktu retensi 20,310 menit dengan konsentrasi
1,644%. Pola spektra muncul pada m/z 27, 29, 43, 45, 55, 67, 74, 84, 87 dan 97.
Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil pelargonat (wiley9.lib entry:

87774).
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Gambar 4.52 Spektra massa metil pelargonat



63

® .
- H,C O

N H
m/z=172 ; CH; miz =172 3
0 m/z=T74 : : : o
\C‘H\ H/O /\/5/\/2 ; \(‘H;
Sl 55 27
@ . '
/. 172 n 0= H O 0. . %‘I o
mz= £ [ "~ H
' 1 CH LC 0.
. 2 0. \T/cls ! ~ \H
N R N 43 ' 20
- T CHy 0 :
67 = u ® ' .
OH m/z=172 \/\:\/\:\/LH

Gambar 4.53 Perkiraan pola fragmentasi metil pelargonat

Gambar 4.52 dan 4.53 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil pelargonat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 27, 55 dan 97 dihasilkan dari
pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 29 dan 43 diperkirakan berasal
dari pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CH3O"). Disisi lain, terjadi
pemutusan ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan
puncak m/z = 84 dan 87. Puncak m/z = 45 didapatkan melalui pemutusan ikatan C-
C dan ikatan O-CHs. Sedangkan puncak m/z = 81, 97 dan 99 didapatkan melalui
penyerangan atom O kepada atom H pada rantai yang paling ujung. Pemutusan
ikatan C-C, C-O-H dan O-CH3s menghasilkan m/z = 67.

Senyawa ketiga muncul pada waktu retensi 24,921 menit dengan konsentrasi
2,597%. Pola spektra muncul pada m/z 29, 31, 43, 55, 59, 74, 75 dan 87. Pola ini

memiliki kesesuaian dengan standar metil kaprinat (wiley9.lib entry: 113845).
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Hit#5 Entry-113845 Library: Wileyd lib
SI87 Forrmla-C11H2202 CAS:110-42-9 MolWeight-186 Fetindec
ConmpMame Decanoic acid, metind ester (CAS) 35 Methyl caprate 55 Methnd decancate 33 Capnie acd methy] ester 53 Uniphat 430 85 Metholene 2095 35 Matt
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Gambar 4.54 Spektra massa metil kaprinat
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Gambar 4.55 Perkiraan pola fragmentasi metil kaprinat

Gambar 4.54 dan 4.55 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil kaprinat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 29, 43, dan 55 dihasilkan dari
pemutusan ikatan C-C. Sedangkan m/z = 31 berasal dari pemutusan ikatan C dan
ion metoksida (CH3O™). Disisi lain, puncak m/z = 59 dan 87 diperkirakan berasal
dari pemutusan ikatan C-C pada mekanisme yang tidak menyebabkan penataan Mc
Lafferty.

Senyawa keempat muncul pada waktu retensi 29,112 menit dengan
konsentrasi 48,556%. Pola spektra muncul pada m/z 43, 44, 55, 69, 74, 87 dan 97.
Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil palmitat (wiley9.lib entry:

307427).
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Hit#:5 Entry- 307427 Library-Wileyd b
SI90 Fornmla-C17EB402 CAS:112-39-0 MelWeight: 270 Retfindec(
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Gambar 4.56 Spektra massa metil palmitat
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Gambar 4.57 Perkiraan pola fragmentasi metil palmitat P

Gambar 4.56 dan 4.57 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil palmitat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 55, 69 dan 97 dihasilkan dari
pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 43 diperkirakan berasal dari
pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CH3O™). Di sisi lain, terjadi pemutusan
ikatan O-CHs dan ikatan C-C sehingga memiliki m/z = 44. Pemutusan ikatan C-C
sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty menghasilkan puncak m/z = 87.

Senyawa kelima muncul pada waktu retensi 32,384 menit dengan konsentrasi
32,796%. Pola spektra muncul pada m/z 29, 41, 55, 69, 83 dan 97. Pola ini memiliki

kesesuaian dengan standar metil oleat (wiley9.lib entry: 366296).
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2] Eniry 366296 Library Wiley9 lib
SI.89 FormulaC19H3607 CAS:2462 847 MolWeight: 796 Retides0
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Gambar 4.58 Spektra massa metil oleat
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Gambar 4.59 Perkiraan pola fragmentasi metil oleat 0

Gambar 4.58 dan 4.59 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil oleat dengan puncak utamanya adalah m/z = 55. Puncak
dengan m/z = 41, 55, 69, 83 dan 97 dihasilkan dari pemutusan ikatan C-C.
Sedangkan puncak m/z = 29 diperkirakan berasal dari pemutusan ikatan C-C di
cabang paling ujung dan ion metoksida (CHsO") pada mekanisme yang
menyebabkan penataan Mc Lafferty.

Senyawa keenam muncul pada waktu retensi 32,895 menit dengan
konsentrasi 4,144%. Pola spektra muncul pada m/z 41, 43, 55, 69, 74, 87, 88 dan
97. Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil stearat (wiley9.lib entry:

370796).
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Hit#5 Eniry-370796 Library Wiley? hib
SI89 Forrmla-C19IBE02 CAS:112-61-8 MelWeight:298 Retlnde:0
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Gambar 4.60 dan 4.61 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil stearat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 41, 55, 69 dan 97 dihasilkan
dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 43 diperkirakan berasal dari
pemutusan ikatan C-C di cabang paling ujung dan ion metoksida (CHsO%).
Sedangkan pemutusan ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty
menghasilkan puncak m/z = 87 dan 88.

Hasil kromatogram dari reaksi transesterifikasi dianalisis menggunakan
instrumentasi GC-MS diimplementasikan ke dalam bentuk tabel yang berisikan
berbagai jenis metil ester yang pola fragmentasinya dibandingkan dengan standar
Wiley9.lib. Waktu reaksi transesterifikasi selama 3 jam menghasilkan dua senyawa
yang paling dominan dengan m/z masing-masing yaitu metil palmitat (m/z = 74)

sebesar 48,556% dan metil oleat (m/z = 55) sebesar 32,796%.
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4.5.4 Analisis Produk Hasil Reaksi Transesterifikasi Menggunakan Katalis
KOH/Zeolit Alam Selama 4 Jam

Terdapat 15 senyawa yang teramati dalam hasil kromatogram

transesterifikasi selama 4 jam. Namun, hanya terdapat 12 senyawa yang tergolong

ke dalam persenyawaan metil ester. Senyawa-senyawa tersebut dapat dilihat pada

Tabel 4.8:
Tabel 4.8 Komposisi metil ester dari transesterifikasi selama 4 jam
Waktu Senyawa Waktu m/z Konsentrasi
Reaksi Metil Ester Retensi (%)
(menit)
Metil Kaprilat (C9:0) 9,711 74 0,297
Metil pelargonat (C10:0) 15,186 74 0,230
Metil Laurat (C13:0) 20,300 74 2,288
Metil Tridekanoat (C14:0) 24922 74 5,783
Metil Cis-4-Oktenoat (C9:1) 28,518 74 0,256
Metil-10-Undekenoat (C12:1) 28,605 55 0,621
4 Jam Metil Miristat (C15:0) 29,270 74 40,389
Metil-15-Metilheksanoat (C18:0) 31,034 74 0,367
Metil Oleat (C19:1) 32,605 55 30,730
Metil Nonadekanoat (C20:0) 32,959 74 11,210
Metil Erukat (C23:1) 35871 55 0,381
Metil Lignoserat (C25:0) 36,360 74 1,087

Senyawa pertama muncul pada waktu retensi 9,711 menit dengan konsentrasi
0,297%. Pola spektra muncul pada m/z 28, 29, 38, 43, 44, 53, 55, 59, 68, 71, 74,
81, 87, 97 dan 99. Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil kaproat

(wiley9.lib entry: 27527).
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Hit#:]1 Entry:27527 Lilwary-Wiley9 lib
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Gambar 4.63 Perkiraan pola fragmentasi metil kaproat

Gambar 4.62 dan 4.63 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil kaproat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 41, 55, 69 dan 97 dihasilkan
dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 29, 43 dan 71 diperkirakan
berasal dari pemutusan ikatan C-C. Disisi lain, terjadi pemutusan ikatan C-C
sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan puncak m/z = 28, 29,
59 dan 87. Pemutusan ikatan C-C dan ikatan hidrogen memiliki m/z = 38, 53 dan
55. Puncak m/z = 44 didapatkan melalui pemutusan ikatan C-C dan ikatan O-CHa.
Sedangkan puncak m/z = 81, 97 dan 99 didapatkan melalui penyerangan atom O
kepada atom H pada rantai yang paling ujung. Pemutusan ikatan C-C, C-O-H dan

0O-CH3z menghasilkan m/z = 68.
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Senyawa kedua muncul pada waktu retensi 15,186 menit dengan konsentrasi
0,230%. Pola spektra muncul pada m/z 27, 29, 43, 45, 55, 67, 74, 84, 87 dan 97.
Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil pelargonat (wiley9.lib entry:

87774).
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Gambar 4.65 Perkiraan pola fragmentasi metil pelargonat

Gambar 4.64 dan 4.65 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil pelargonat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 27, 55 dan 97 dihasilkan dari
pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 29 dan 43 diperkirakan berasal
dari pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CH3O"). Disisi lain, terjadi
pemutusan ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan
puncak m/z = 84 dan 87. Puncak m/z = 45 didapatkan melalui pemutusan ikatan C-

C dan ikatan O-CHs. Sedangkan puncak m/z = 81, 97 dan 99 didapatkan melalui
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penyerangan atom O kepada atom H pada rantai yang paling ujung. Pemutusan
ikatan C-C, C-O-H dan O-CHs menghasilkan m/z = 67.

Senyawa ketiga muncul pada waktu retensi 20,300 menit dengan konsentrasi
2,288%. Pola spektra muncul pada m/z 15, 29, 41, 43, 55, 74, 75 dan 87. Pola ini

memiliki kesesuaian dengan standar metil laurat (wiley9.lib entry: 174532).
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Gambar 4.66 Spektra massa metil laurat
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Gambar 4.67 Perkiraan pola fragmentasi metil laurat e

Gambar 4.66 dan 4.67 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil laurat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 15, 29, 41, 43, dan 55 dihasilkan
dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 29 dan 43 yang lain
diperkirakan berasal dari pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CH3zO"). Di sisi
lain, terjadi pemutusan ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang

menghasilkan puncak m/z = 87.
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Senyawa keempat muncul pada waktu retensi 24,922 menit dengan
konsentrasi 5,783%. Pola spektra muncul pada m/z 15, 29, 43, 55, 69, 74 dan 87.
Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil tridekanoat (wiley9.lib entry:

208187).
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Gambar 4.68 dan 4.69 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil tridekanoat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74
melalui penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 55 dan 69 dihasilkan
dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 29 dan 43 diperkirakan
berasal dari pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CHzO™"). Di sisi lain, terjadi
pemutusan ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan
puncak m/z = 15, 29, 43 dan 87.

Senyawa kelima muncul pada waktu retensi 28,518 menit dengan konsentrasi

0,256%. Pola spektra muncul pada m/z 28, 39, 41, 52, 55, 59, 67, 74, 82, 87 dan 96.



73
Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil cis-4-oktenoat (wiley9.lib entry:

60919).
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Gambar 4.70 dan 4.71 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil cis-4-oktenoat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74
melalui penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 39, 41, 55, 59, 67 dan
82 dihasilkan dari pemutusan ikatan C-C. Di sisi lain, terjadi pemutusan ikatan C-
C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan puncak m/z = 87.
Pemutusan ikatan C-C dan ikatan hidrogen memiliki m/z = 52. Puncak m/z = 52
didapatkan melalui pemutusan ikatan C-C dan ikatan hidrogen. Sedangkan puncak
m/z = 96 didapatkan melalui penyerangan atom O kepada atom H. Pemutusan

ikatan O-CH3z menghasilkan m/z = 28.
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Senyawa keenam muncul pada waktu retensi 28,605 menit dengan
konsentrasi 0,621%. Pola spektra muncul pada m/z 28, 31, 41, 43, 54, 55, 65, 69,
74, 83, 87 dan 96. Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil-10-

undekenoat (wiley9.lib entry: 138658).
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Gambar 4.73 Perkiraan pola fragmentasi metil-10-undekenoat

Gambar 4.72 dan 4.73 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil-10-undekanoat dengan puncak utamanya adalah m/z = 55
dan 74 melalui penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 41, 55, 69 dan
83 dihasilkan dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 29, 31 dan 43
diperkirakan berasal dari pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CHsO™). Di sisi

lain, terjadi pemutusan ikatan C-C, OCHs, OH dan dua ikatan hidrogen yang
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memiliki m/z = 65, 54 dan 96. Pemutusan ikatan C-C sebelum terjadinya penataan
Mc Lafferty menghasilkan puncak m/z = 87.

Senyawa ketujuh muncul pada waktu retensi 29,270 menit dengan
konsentrasi 40,389%. Pola spektra muncul pada m/z 29, 43, 55, 69, 74 dan 87. Pola

ini memiliki kesesuaian dengan standar metil miristat (wiley9.lib entry: 241477).
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Gambar 4.74 Spektra massa metil miristat
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Gambar 4.75 Perkiraan pola fragmentasi metil miristat

Gambar 4.74 dan 4.75 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil miristat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 29, 55 dan 69 dihasilkan dari
pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 43 diperkirakan berasal dari
pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CH3sO"). Di sisi lain, terjadi pemutusan
ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan puncak

m/z = 87.



76
Senyawa kedelapan muncul pada waktu retensi 31,034 menit dengan
konsentrasi 0,367%. Pola spektra muncul pada m/z 29, 43, 55, 69, 74, 87 dan 97.

Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil-15-metilheksadekanoat

(wiley9.lib entry: 339710).
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Gambar 4.76 Spektra massa metil-15-metilheksadekanoat
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Gambar 4.77 Perkiraan pola fragmentasi metil-15-metilheksadekanoat

Gambar 4.76 dan 4.77 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil isoheptanoat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74
melalui penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z =55, 69 dan 97 dihasilkan
dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 29 dan 43 diperkirakan
berasal dari pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CHsO™). Di sisi lain, terjadi
pemutusan ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan

puncak m/z = 87.
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Senyawa kesembilan muncul pada waktu retensi 32,605 menit dengan
konsentrasi 30,730%. Pola spektra muncul pada m/z 29, 41, 55, 69, 83 dan 97. Pola

ini memiliki kesesuaian dengan standar metil oleat (wiley9.lib entry: 366296).
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Gambar 4.79 Perkiraan pola fragmentasi metil oleat mz=29

Gambar 4.78 dan 4.79 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil oleat dengan puncak utamanya adalah m/z = 55. Puncak
dengan m/z = 41, 55, 69, 83 dan 97 dihasilkan dari pemutusan ikatan C-C.
Sedangkan puncak m/z = 29 diperkirakan berasal dari pemutusan ikatan C-C di
cabang paling ujung dan ion metoksida (CHs3O") pada mekanisme yang
menyebabkan penataan Mc Lafferty.

Senyawa kesepuluh muncul pada waktu retensi 32,959 menit dengan

konsentrasi 11,210%. Pola spektra muncul pada m/z 27, 41, 43, 57, 74 dan 87. Pola
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ini memiliki kesesuaian dengan standar metil nonadekanoat (wiley9.lib entry:

400779).
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Gambar 4.80 dan 4.81 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil nonadekanoat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74
melalui penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 27, 41 dan 57 dihasilkan
dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 43 diperkirakan berasal dari
pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CHsO"). Di sisi lain, terjadi pemutusan
ikatan C-C sebelum terjadinya penataan Mc Lafferty yang menghasilkan puncak
m/z = 87.

Senyawa kesebelas muncul pada waktu retensi 35,871 menit dengan
konsentrasi 0,381%. Pola spektra muncul pada m/z 41, 55, 69, 83, 96 dan 98. Pola

ini memiliki kesesuaian dengan standar metil erukat (wiley9.lib entry: 475839).
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Gambar 4.82 Spektra massa metil erukat
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Gambar 4.83 Perkiraan pola fragmentasi metil erukat

Gambar 4.82 dan 4.83 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari metil erukat dengan puncak utamanya adalah m/z = 55 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 41, 55, 69, 83 dan 96 dihasilkan
dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan m/z = 98 diperkirakan berasal dari
pemutusan ikatan C-C dan penyerangan atom hidrogen oleh oksigen pada
mekanisme yang menyebabkan penataan Mc Lafferty.

Senyawa keduabelas muncul pada waktu retensi 36,360 menit dengan
konsentrasi 1,087%. Pola spektra muncul pada m/z 15, 27, 41, 43, 57, 74 dan 87.
Pola ini memiliki kesesuaian dengan standar metil lignoserat (wiley9.lib entry:

520378).
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Gambar 4.84 Spektra massa metil lignoserat
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Gambar 4.85 Perkiraan pola fragmentasi metil lignoserat

Gambar 4.84 dan 4.85 menunjukkan spektrum massa dan perkiraan pola
fragmentasi dari lignoserat dengan puncak utamanya adalah m/z = 74 melalui
penataan ulang Mc Lafferty. Puncak dengan m/z = 15, 27, 41 dan 57 dihasilkan
dari pemutusan ikatan C-C. Sedangkan puncak m/z = 43 diperkirakan berasal dari
pemutusan ikatan C-C dan ion metoksida (CHzO"). Pemutusan ikatan C-C sebelum
terjadinya penataan Mc Lafferty menghasilkan puncak m/z = 87.

Hasil kromatogram dari reaksi transesterifikasi dianalisis menggunakan
instrumentasi GC-MS yang diimplementasikan ke dalam bentuk tabel berisikan
berbagai jenis metil ester yang pola fragmentasinya dibandingkan dengan standar
Wiley9.lib. Waktu reaksi transesterifikasi selama 4 jam menghasilkan dua senyawa
yang paling dominan dengan m/z masing-masing yaitu metil miristat (m/z = 74)
sebesar 40,389% dan metil oleat (m/z = 55) sebesar 30,730%.

Falah (2018) melaporkan bahwa spektrum massa etil ester mempunyai pola
tertentu yaitu puncak utama m/z = 74 ditunjukkan oleh metil ester berikatan jenuh
dan metil ester tak jenuh menghasilkan puncak utama m/z = 55. Puncak utama m/z

= 74 pada metil ester yang berikatan jenuh merupakan fragmen yang paling stabil
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terjadi penstabilan oleh adanya penataan ulang Mc Lafferty pada gugus CsHeO>".
Sedangkan fragmen yang paling stabil dibandingkan fragmen lainnya ada pada

gugus (C4H7") yang memiliki puncak utama m/z 55.

Gambar 4.86 Struktur dasar mordenit

Pada lama reaksi 1, 2 dan 4 jam dihasilkan produk metil ester tertinggi dengan
senyawa yang sama yaitu metil miristat, metil oleat dan metil nonadekanoat.
Sedangkan waktu reaksi selama 3 jam dihasilkan produk tertinggi metil palmitat,
metil oleat dan metil stearat. Marek, dkk. (2014) melaporkan bahwa mordenit
memiliki 2 ukuran pori yaitu 6.5 x 7.0 A dan 2.6 x 5.7 A yang tergolong kecil
sehingga sebagian besar molekul hidrokarbon sulit untuk berdifusi. Pori-pori
mordenit yang kecil membuat reaktan yang memiliki ukuran besar mengalami
kesulitan bereaksi selama transfer massa yang akan berpengaruh pada aktifitas
katalitiknya. Oleh karena itu, pada penelitian ini zeolit berfungsi sebagai katalis
untuk cracking, yaitu proses penguraian atau pemecahan molekul senyawa
hidrokarbon berukuran besar menjadi molekul senyawa berukuran lebih kecil. Hal
ini berpengaruh terhadap waktu reaksi yang lebih cepat dan menghasilkan metil

ester dengan rantai yang lebih pendek. Pada waktu reaksi 1, 2 dan 4 jam dihasilkan
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metil ester dengan rantai yang lebih pendek, yaitu metil miristat. Sedangkan pada
waktu reaksi 3 jam dihasilkan metil dengan rantai yang lebih panjang, yaitu metil

palmitat.

4.6 Korelasi Transesterifikasi Metil Ester dengan Islam

Mukmin yang taat adalah seseorang yang beragama Islam yang mempelajari
dan mengimplementasikan Al-Qur’an ke dalam kehidupan sehari-hari. Meskipun
Allah telah memberikan banyak pengetahuan, akan tetapi jika dibandingkan dengan
pengetahuan Allah maka hanya sedikit yang dapat diketahui seseorang. Begitu pula
pengetahun tentang penciptaan langit dan bumi serta seluruh kenikmatan
didalamnya yang ditujukan untuk kesejahteraan manusia. Salah satu kenikmatan
yang bisa dirasakan saat ini adalah pemanfaatan olahan minyak bumi seperti
biodiesel (metil ester) sebagai energi alternatif untuk bahan bakar kendaraan
bermotor guna memenuhi kebutuhan hidup manusia yang tidak akan bisa hidup di
satu tempat dan cenderung berpindah-pindah. Hal ini berkaitan dengan
perkembangan ilmu pengetahuan yang semakin pesat sehingga menghantarkan
derajat manusia ke tingkat yang lebih tinggi. Allah berfirman dalam surat Al-A’raf

ayat 10:
O35 6 S “Gitaa 13 B Uleas 5 (o 3Y) (3 388 )

Artinya: “Dan sungguh, Kami telah menempatkan kamu di bumi dan di sana Kami
sediakan (sumber) penghidupan untukmu (tetapi) sedikit sekali kamu
bersyukur” (Q.S. Al-A’raf (7): 10).

As-Suyuthi dalam tafsir Jalalain menjelaskan bahwa sesungguhnya Allah

telah menempatkan anak-anak Adam di muka bumi beserta isinya sebagai sumber-

sumber penghidupan (U%a=) jamak dari Kkata (:‘3*383) yang memiliki arti
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“kehidupan” sebagai sarana untuk menjalani hidup. Namun, (M) sebagai makna

pengukuh keminiman yang berarti “sangat sedikit” dari anak-anak Adam yang
bersyukur terhadap kehidupan yang telah diberikan. Allah menegaskan tentang
anugerah-Nya kepada manusia dengan menempatkan manusia di muka bumi untuk
menjadi pemimpin dan pengelola berbagai sumber kehidupan didalamnya. Allah
telah menyiapkan bumi untuk bisa dibangun bangunan-bangunan diatasnya,
tambang bumi, berbagai macam kerajinan dan perniagaan serta tempat bercocok
tanam agar dapat diambil manfaat untuk kelangsungan hidup manusia. Akan tetapi,
sedikit sekali manusia yang mau bersyukur. Padahal mensyukuri nikmat yang telah
diberikan dapat menambah iman dan memurnikan ketaaatan kepada Allah.

Sebagaimana firman Allah dalam surat Al-Bagarah ayat 152:

8>, -

O35 55155850 5 B3 23800
Artinya: “Maka ingatlah kepada-Ku, Aku pun akan ingat kepadamu. Bersyukurlah
kepada-Ku, dan janganlah kamu ingkar kepada-Ku” (Q.S. Al-Bagarah

(2): 152).

Pemahaman dari makna ayat di atas dapat menghantarkan manusia untuk
bermuhasabah diri dengan menjaga dan merawat alam agar kerusakan tidak
semakin parah. Bersyukur dan mencari cara untuk mencari sumber daya alam yang
dapat diperbarui dengan memanfaatkan ilmu pengetahuan yang telah didapatkan.
Allah swt. menerangkan tanda-tanda kekuasaan dan kebesaran kepada hamba-Nya
melalui penciptaan bumi yang dihamparkan luas sehingga memudahkan manusia
untuk bepergian mencari rizki yang halal dan melakukan kegiatan seperti bercocok
tanam di atasnya. Aneka ragam tanaman yang Allah ciptakan memiliki ukuran dan

kadarnya masing-masing seperti yang disebutkan dalam Surat Al-Hijr ayat 19:
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0353 20 K Gpe L8 T 5 (55 8 LT 5 s 391

Artinya: "Dan Kami telah menghamparkan bumi dan Kami pancangkan padanya

gunung-gunung serta Kami tumbuhkan di sana segala sesuatu menurut
ukuran” (Q.S. Al-Hijr: 19).

Tafsir Al-Misbah menjelaskan bahwa Allah swt. telah menciptakan dan
menghamparkan bumi terbentang luas beserta gunung-gunung yang kokoh dan
menumbuhkan beranekaragam tanaman untuk keberlangsungan hidup manusia.
Setiap tanaman memiliki bentuk, habitat, masa tumbuh dan masa panen tertentu
sesuai dengan kebutuhan dan kuantitasnya masing-masing. Segala sesuatu yang ada
di bumi diciptakan menurut kadar dan ukuran yang sesuai seperti halnya pada
tanaman kelapa sawit yang tumbuh subur jika ditanam di wilayah yang memiliki
iklim tropis. Di samping itu, tata kelola lahan yang tepat akan memaksimalkan hasil
panen kelapa sawit sehingga dapat digunakan sebagai bahan bakar alternatif untuk
kendaraan bermotor yang disebut dengan nama biodiesel atau metil ester yang
dihasilkan dari proses transesterifikasi. Penelitian ini merupakan salah satu langkah
menuju pemanfaatan kelapa sawit yang lebih maksimal demi menjaga bumi agar

tidak semakin rusak akibat ulah manusia yang serakah dan tidak bertanggungjawab.



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Kesimpulan yang didapat berdasarkan penelitian yang dilakukan antara lain:
1. Adaya penambahan KOH pada zeolit alam ditandai dengan penurunan intensitas
puncak struktur mordenit (zeolit alam) melalui analisis XRD, sedangkan puncak
KOH maupun K20 tidak muncul. Keberhasilan penambahan KOH pada zeolit
alam juga ditandai dengan adanya penambahan unsur K melalui analis XRF.
Nilai kebasaan KOH/zeolit alam dengan analisis CO2-TPD adalah 0,7792
mmol/gram.
2. Konversi yield metil ester yang didapatkan dari proses transesterifikasi selama

1, 2, 3 dan 4 jam berturut-turut sebesar 67,47%; 73,30%; 77,73%; 78,93%.

5.2 Saran
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan perlu adanya langkah penelitian
lanjutan, antara lain:

1. Pengujian menggunakan alat uji Surface Area Analyzer (SAA) dengan metode
BET untuk menentukan luas permukaan, distribusi pori dan isoterm adsorpsi
pada katalis KOH/zeolit alam.

2. Pengujian karakteristik metil ester meliputi uji viskositas, uji densitas, stabilitas
oksidatif, konsentrasi asam lemak bebas dan uji bilangan setana agar sesuai

dengan SNI biodiesel.
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3. Pengujian lanjutan untuk memperbesar pori sehingga dapat memaksimalkan

transfer massa yang berpengaruh pada aktivitas katalitik KOH/zeolit alam.
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LAMPIRAN 1

KERANGKA PENELITIAN

Preparasi zeolit alam berukuran 200 sampai 230
mesh dan aktivasi 30 gram zeolit alam
menggunakan NaCl 2 M sebanyak 600 ml

Sintesis katalis KOH/zeolit alam dengan KOH 6 gram yang di
larutkan dalam akuades 30 ml dan diembankan pada 30 gram zeolit
alam menggunakan metode sonikasi

Minyak kelapa sawit
sebagai sumber
trigliserida

Reaksi transesterifikasi
minyak kelapa sawit:metanol
1:15 dibantu katalis
KOH/zeolit alam hasil
sintesis sebanyak 3 gram

Karakterisasi

XRF XRD CO2-TPD GC-MS

Data Instrumentasi

92



LAMPIRAN 2

DIAGRAM ALIR

2.1 Preparasi dan Aktivasi Zeolit Alam

Zeolit Alam

- dihaluskan dan diayak hingga berukuran 200 sampai 230 mesh
- ditimbang 30 gram
- ditambahkan 600 ml larutan NaCl 2 M

- diaduk menggunakan magnetic stirrer pada suhu 70 °C selama
24 jam

| |
Filtrat Residu

- dicuci dengan akuades

- dikeringkan pada temperatur 110 °C selama 24 jam
- dikalsinasi selama 4 jam pada suhu 450 °C

- dikarakterisasi menggunakan XRF dan XRD

Hasil

2.2 Sintesis KOH/Zeolit Alam Metode Sonikasi

KOH p.a Zeolit Alam Teraktivasi
L ditimbang sebanyak 6 gram - ditimbang sebanyak
- dilarutkan dalam 30 ml aquades 30 gram

- dimasukkan ke dalam erlenmeyer 250 mL

- diaduk dengan bantuan magnetic stirrer selama 24 jam pada suhu kamar
- dipindahkan ke dalam sonikator

- diberi radiasi ultrasonik selama 1 jam

- disaring

Filtrat Residu

- dikeringkan pada temperatur 110 °C selama 24 jam
- dikalsinasi selama 4 jam pada suhu 450 °C
- dikarakterisasi menggunakan XRF. XRD dan CO,-TPD

KOH/Zeolit Alam
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2.3 Karakterisasi Katalis KOH/Zeolit Alam
2.3.1 Karakterisasi Menggunakan X-Ray Fluorescence (XRF)

Zeolit Alam, Zeolit Teraktivasi
dan KOH/Zeolit Alam

- ditempatkan 5 mg sampel pada sampel holder
- disinari dengan sinar -X

Hasil

2.3.2 Karakterisasi Menggunakan X-Ray Diffraction (XRD)

Zeolit Alam, Zeolit Teraktivasi
dan KOH/Zeolit Alam

- ditempatkan 10 mg sampel pada sampel holder

- dikarakterisasi menggunakan teknik difraksi sinar-X dengan radiasi
Cu-Ko pada A 1,5405 A, 40 kV, 40 mA, 20=5-60° dan kecepatan
scan 0,02°/0.5 detik

Hasil

2.3.3 Karakterisasi Menggunakan Carbondioxide-Temperature
Programmed Desorption (CO2-TPD)

KOH/Zeolit Alam

- dikalsinasi 0,005 gram pada suhu 400 °C dalam kondisi gas helium
(inert) selama 90 menit

- diadsorpsikan gas CO; (5% dalam helium, v/v) selama 30 manit pada
suhu kamar

- dipurging dengan gas helium (inert) pada suhu kamar selama 30 menit

- didesorpsikan CO; pada suhu 100-700 °C dengan laju pemanasan
bertingkat 10 *C/menit

Hasil
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2.4 Reaksi Transesterifikasi Metil Ester

20% KOH/Zeolit
Alam Termodifikasi

95

Metanol:Minyak Kelapa Sawit

- ditimbang sebanyak

3 gram

- dimasukkan ke dalam labu leher tiga

- disaring

- dibuat campuran metanol dan
minyak kelapa sawit
perbandingan molar rasio 15:1
(12 ml:19,4 ml)

- diaduk dengan kecepatan 600 rpm pada suhu 60 °C
- direaksikan dengan variasi waktu transesterifikasi 1 ,2, 3 dan 4 jam

- didiamkan di dalam corong pisah selama 24 jam

Lapisan Atas

- ditambahkan 1% b/v Na;SO. anhidrat
- dikarakterisasi menggunakan GC-MS

Metil Ester

Lapisan Bawah

2.5 Karakterisasi Metil Ester Hasil Transesterifikasi Menggunakan Gas
Chromatography-Mass Spectroscopy (GC-MS)

Metil Ester

- diatur running GC-MS
- diinjekkan 2 pL
- run

Hasil




LAMPIRAN 3

PERHITUNGAN

3.1 Pembuatan 600 mL Larutan NaCl 2 M

Mr NaCl = 58,44 g/mol

M=o
|4
n=MxV

n=2M x 600 ml=1200 mmol

n = i

Mr
1,2 mol = S —
58,44 g/mol

g = 1,2 mol x 58,44 g/mol = 70,128 gram

3.2 Persen KOH dalam Zeolit Alam

20% Larutan KOH dari berat zeolit alam 30 gram didapatkan dengan cara:

20% KOH = % x 30 gram = 6 gram KOH

3.3 Penentuan Jumlah Metanol:Minyak Kelapa Sawit

Perbandingan molar rasio metanol dan minyak kelapa sawit yang digunakan
15:1
p Trigliserida (TG) = 0,9 gr/ml
Berat Molekul = 871
1Mol TG=1x871=871qr

871 gr
0,9 gr/ml

Volume 1 mol TG = = 967,78 ml
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p Metanol = 0,8 gr/ml
Berat Molekul = 32
15 mol metanol = 15 x 32 =480 gr

80g

Volume 15 Mol metanol = AB0gr_ _ 600 ml
0,8 gr/ml

Penelitian ini menggunakan 5—10 resep sehingga volume minyak kelapa sawit
dan metanol yang digunakan adalah sebagai berikut:

Berat minyak kelapa sawit = 871 x % =17,42 gr
Volume minyak kelapa sawit = 967,78 ml x 5—10 =19,4 ml
Berat metanol = 480 x 5—10 =9,6gr

Volume metanol = 600 ml x 5—10 =12 ml

3.4 Penentuan Rendemen Metil Ester

Berat Produk

Biodiesel 1 jam = : X 100%
Berat awal minyak
13,127 gram
= — X 100% = 75,36 %
17,42 gram
o ) Berat Produk
Biodiesel 2 jam = - X 100%
Berat awal minyak
14,21 gram
=——— X 100% = 81,57 %
17,42 gram
L . Berat Produk
Biodiesel 3 jam = X 100%

Berat awal minyak

14,96 gram
=—— X 100% = 85,88 %
17,42 gram
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Lo . Berat Produk
Biodiesel 4 jam = : X 100%
Berat awal minyak
14,685 gram
=— X 100% =84,3%
17,42 gram

3.5 Prosentase Metil Ester dari Hasil GC-MS

Variasi Waktu Prosentase
Transesterifikasi (Jam)  Metil Ester (%)
1 89,531
2 89,862
3 90.508
4 93,639

3.6 Penentuan Yield Metil Ester

. Berat biodiesel (metil ester) x % FAME dalam sampel
Yield (%) = ( ) x % P= % 100%

Berat minyak kelapa sawit

Berat biodiesel (metil ester) = berat terukur — kadar air

% FAME = % total metil ester yang dihasilkan dari konversi

13,127% 89,531 %

Biodiesel 1 jam = % 100%
17,42
11,753
= x 100%
17,42
=67,47%

14,21% 89,862 %

Biodiesel 2 jam = x 100%
17,42
12,769
= x 100%
17,42
=73,30%
L . 14,96 90,508 %
Biodiesel 3 jam = 2 x 100%
17,42
13,54
= x 100%
17,42

=77,73%



14,685% 93,639 %

Biodiesel 4 jam = x 100%
17,42
13,75
=——x 100%
17,42

=7893%
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LAMPIRAN 4

DATA PENELITIAN

4.1 Hasil Karakterisasi X-Ray Fluorescence (XRF)
4.1.1 Zeolit Alam

Daftar Unsur yang Terdeteksi Pada Sampel Zeolit Alam

Page 1

18-jun-2019 11:40:59 Samgle results

S le ident

E 716

B A O O O O O

Application | <Standardless>
Sequence | 1 of 1
Measurement time | 18-jun-2019 09:19:54
Position | 6

Compound Si K Ca Ti \' Cr Mn Fe Cu Zn Sr Ba Eu Re
Conc 59,2 [ 10,9 | 11,2 | 1,2 | 0,02 |[0,061| 0,49 | 149 | 0,43 | 0,05 | 1,2 0,2 0,3 0,2
Unit % % % % % % % % % % % % % %

Page 1

18-jun-2019 11:47:38 Samgle results

Sample ident

E 716 HELIUM
N/ O S R S AN

Application | <Standardless>
Sequence | 1 0of 1
Measurement time | 18-jun-2019 09:45:49
Position | 6

Compound | Mg | Al Si K Ca Ti \' Cr | Mn | Ba
Conc 0,3 [6,50 (525 (11,7128 | 1,1 [034]| 1,4 | 89 | 44
Unit % % % % % % % % % %

4.1.2 Zeolit Teraktivasi

Daftar Unsur yang Terdeteksi Pada Sampel Zeolit Teraktivasi
18-]Uﬂ-2019 11:41:27 Samgle results

Sample ident

Page 1

E 717
S B S W S S A S LA USSR

Application | <Standardless>
Sequence | 1 of 1
Measurement time | 18-jun-2019 09:21:54

Position | 7

Compound Si K Ca Ti \' Cr Mn Fe Cu Zn Eu Re
Conc 672 | 11,3 | 3,13 | 1,49 | 0,01 |0,071| 0,50 | 157 | 0,16 | 0,06 | 0,4 0,2
Unit % % % % % % % % % % % %

100
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18-jun-2019 11:48:02 Samg|e results Page 1
Sample ident
E 717 HELIUM

Application | <Standardless>
Seq 1of1
Measurement time | 18-jun-2019 09:49:00
Position | 7

Compound | Mg | Al Si K Ca Ti \ Cr | Mn | Ba | Nd
Conc 0,3 |8,02|610(919(249(0,83 (030|080 62 | 27 | 82
Unit % % % % % % % % % % %

4.1.3 Zeolit Modifikasi

Daftar Unsur yang Terdeteksi Pada Sampel Zeolit Modifikasi
13-jan-2020 08:46:31 Sample results Page 1

Sample ident

E 30
S 0 A R A L B S

Application | <Standardless>
Sequence | 1 of 1
Measurement time | 13-jan-2020 08:03:52
Position | 5

Compound | Si K Ti \' Mn | Fe | Cu | Zn Ba | Eu Re
Conc 48,8 137,5(1,00 (0,03 0,41 |11,6 |0,10 |0,03 0,09 | 0,2 | 0,2
Unit % % % % % % % % % % %

13-jan-2020 08:50:14 Sam9|e results Page 1

Sample ident

E 30 Helium

Annlicati

Pk 1 | <Standardless>
Sequence | 1 0f 1
Measurement time | 13-jan-2020 08:31:03
Position | 5

Compound | Al Si P K Ti \Y Mn | Br Zr Ba
Conc 6,4 | 466 | 0,40 |345|062|042| 6,7 | 0,4 | 03 | 36
Unit % % % % % % % % % %

4.2 Hasil Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD)
4.2.1 Zeolit Alam

T OWVWY Y OYW OV YY WOVW VY O¥ OYVUOWY WYY WOV VY WYY WYy YN WOy
Counts

Natural Zeolite

400

3004

200

T T T
10 20 30
Position [*2Theta]

M by Wang " ¥ gl b g



Daftar Senyawa yang Terdeteksi Pada Sampel Analisis Zeolit Alam

Candidates:

|| 42 ~

Ref. Code

| % Score

Compound Hame

00-048-0513

Chemical Formula

01-070-0232

01-071-1033

00-023-1257

01-073-1430

00-011-0155

01-071-0785

OO0 | O | g || a2

00-006-0233

3=}

00-006-0240

—
=

01-078-1765

11

01-030-0642

12

00-043-0324

13

00-048-0512

14

0-076-0336

15

01-076-0335

16

01-026-0433

17

01-080-0644

18

0-076-0822

14

01-075-1190

5]
=

01-080-0642

4.2.2 Zeolit Teraktivasi

P A B I A

Sodium lron Siico.. |Na-Fe-5i-010 .
Mordenite (rehpdr... |Ca3.38 [ AlG Sid0 .
Mordenite [Ca-exc... | Ca3.d4 AI7.4 Si40...
tardenite [Ma2 ,Ca.k2]a..
M ordenite [K28Ma2 Ca2]l...
calcium mordenite | CaAl2 50024 1.
Cristobalite low Si0z2

M ordenite [Ca.MNaZ K2)a..
M ordenite [Ca.MNaZ K2)a..
Mordenite [Ca-exc... | Cal.40 AI0.SS Si5..
M ordenite, zyn Mar. 73 [ AIF.87 Si..
M ordenite, zyn Ma2 412 513.30..
Sodium Alurminum .| Ma - a0 - 5i-0
Cristobalite low S5i0z2

Cristobalite low S5i0z2

Orthoclaze K [AlSi308)

I ordenite. sypn had. 56 [ 41455 Si..
Orthoclaze [KO.94 MaD.06 )] ...
Orthoclaze K [AlSi3)08

I ordenite. sypn Mab. 76 [ 415,75 Si..

0

400

200

Activated Zeolit

Daftar Senyawa yang Terdeteksi Pada Sampel Analisis Zeolit Teraktivasi

Puosition [*2Theta]

Candidates:

[+ -

Fef. Code

| % Score

Compaound Mame

00-042-0513

Chemical Formula

01-073-1430

000231257

01-070-0232

01-071-1033

00-006-0240

00-006-0233

00| | O e 3

00-011-0155

=]

01-076-0936

10

01-020-0642

11

01-030-0644

12

01-078-1765

12

M-077137

14

00-015-0830

15

01-083-1608

16

01-083-1607

17

00-003-0472

18

01-076-09382

13

01-083-1657

2

=

01-080-0643

Sodium lron Siico... [Ma-Fe-5i-010 .
torderite [K28Ma2 CaZ]l..
Mordenite [Ma2. Ca.K2)A.
Mordenite [rehydr... |Cal 38 [ Al3 S0 ..
Mordenite [Ca-exc.. Cald 4 AIF.4 5i40...
torderite [Ca.MNaZ K2)A..
Mordenite [Ca.MaZ K214
calcium mordenite  |CaAl2 51100241
Cristobalite low Sio2

Morderite, spn Ma7. 73 [ al7.87 Si.
Mordenite, syn Mad.56 [ A14.55 5i...
Mordenite [Ca-exc...| Cal 40 A10.98 55,
Criztobalite low, syn | 5102

Potazzium Hydrosi.. (KO H

Albite high Ma[&l5i308)
Albite high Ma[&l5i308)
Anorthoclase, disa..|[Ma, K ][ Si3Al) ..
Cristobalite law sigz

Sanidine KOBSMa0.354] ..
Mordenite, spn Mab 76 [ 41575 50

102



103

4.2.3 Katalis KOH/Zeolit Alam
cauns ][V IV T COOOVANCY A ST MO Y TAVENCY MORUYY (0T d

KOH Zealit Alam

400

200

T T T T T
10 20 30 40 50

Pasition ["2Theta]

Daftar Senyawa yang Terdeteksi Pada Sampel Analisis Zeolit Modifikasi

Candidates: || 3t -
Fief. Code |4, Score Compound Mare | Chemical Formula
»| 1/00-043-0513 Sodiurn Iron Silico... |[Ma-Fe-Si-00 .
2|01-073-1490 Mordenite [K2B8MNa2Ca2]|...
3|01-073-1765 Mordenite [Ca-exc...| Cal.40 AID.98 Si5...
4|01-071-1033 Mordenite (Ca-exc...|Cadd Al7.4 Si40....
5/00-023-1257 Mordenite [Na2 Ca.k2]A..
B|01-070-0232 Mordenite [rehpdr... |Ca3.38 [AIS 540 ..
7|01-080-0842 Mordenite. gpn Mar. 73 [ Al7.87 Si..
8|01-080-0644 Mordenite, syn Mad BE [ Al4.55 5.
9/07-020-0643 Mardenite, syn Mab. 76 [ 415,75 5i...

10/00-011-0155 calciurm mordenite | CaAl2 5100241

11|01-075-1634 Anorthoclase [Nal85 K014 ...
12|01-071-1152 Albite high Na[Al5i308)
13|071-083-8572 Feldspar [F-comp... |K [Al5i3 08 ]
14|01-063-1607 Albite high Na[Al5i308)

15| 01-069-8573 Feldspar [K-comp... |K [Al5i3 08

16| 01-083-1609 Albite Figh Na[Al5i208)

17| 00-006-0239 Mordenite [Ca.MaZ K2]A..
18| 00-006-0240 Mordenite [Ca.Maz K2]A..
19/ 00-020-0528 Anorthite, zodian, ... |[Ca . Ma][al,Si..
20/ 01-073-0803 Hematite, zpn Fez 03

4.3 Hasil Karakterisasi CO2-TPD Katalis KOH/Zeolit Alam
4.3.1 Kalibrasi Gas CO2-TPD

Konsentrasi gas campuran = 5% CO2 (He balance, v/v)
Diketahui: R (L.atm/K/mol) = 0,082057338
P (stp) =1atm
T (stp) =273,15K
P (stp)x Volume 5% C0O2)

Mol CO, (mol 1000
2 (mol) (R CE 0 7 (stp)

Mol CO2 (mol)

Mol CO2 (mmol) 1000



Data Kalibrasi

Area Volume Mixed  Volume 5% mol COz2 Mol CO2
Gas (mL) CO2 (mL) (mol) (mmol)

0,00774 0,2 0,01 4,4615E-07  0,000446

0,01498 0,4 0,02 8,92301E-07 0,000892

0,02201 0,6 0,03 1,33845E-06 0,001338

0,02901 0,8 0,04 1,7846E-06  0,001785

0,03637 1 0,05 2,23075E-06 0,002231

Kurva Kalibrasi Hubungan Antara Luas Area dengan Mol CO2 (mmol)

mol CO2 (mmol)

0.0025

0.0020

0.0015

0.0010

0.0005

0.0000

y =0.0626x - 0.0000

R2=0.9999
-'....
.'...-
¢
0.01 0.02
Luas Area

0.03

0.04

4.3.2 Hasil Karakterisasi Menggunakan CO2-TPD

TCD signal (a.u.)

-0.002

0.028 J
0.026
0.024
0.022
0.020
0.018
0.016 4
0.014 4
0.012 ]
0.010
0.008
0.006
0.004 4
0.002
0.000

Area=0.52582
FWHM=14.20895

600

0

10

20

30

(0679 > Katalis KOH/Zeolit Alam_0.0391 g|

40 50 60

Time (min)

70

80

90

800

700

a
o
o

w B
8 8
Temp (oC)
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Hasil Analisis

105

Sampel

Berat Sampel

Luas Area
Hasil Analisis

Mol CO2
(mmol)

Kebasaan
(mmol/g)

0679

0,0391

0,4867

0,03046742

0,7792

Persamaan:

Mol CO2 (mmol) =

Kebasaan (mmol/g)

0,0626 x Luas Area Hasil Analisis

Mol CO2 (mmol)

Berat Sampel

4.4 Hasil Karakterisasi GC-MS Reaksi Transesterifikasi
4.4.1 Kromatogram Metil Ester Hasil Transesterifikasi 1 Jam

Chromatogram ME 1 jam C\GCMSsohution Data Project1'11052020'ME 1 jam qed

TIC
40.000.000 g 2
= g L E:
3 3 !
T T T L ‘FL
T T T T
100 200
Quantitative Result Table
D2 Name R Time m'z Area Height
1 Octanoic acid, methyl ester (CAS) 9.705 74.00 204878 63207 0
2 Dodecancic acid, methyl ester (CAS) 15.178 74.00 168103 52375 0
3 Tridecanoic acid, methyl ester (CAS) 20297 7400 1895128 587413 0
4 Hexadecanoic acid, 15-methyl-, methyl ester (C 24015 74.00 4307199 1256645 0
3 Hexadecanoic acid, 15-methyl-, metid ester (C 27.042 74.00 139216 46534 0
6 9-Octadecenoic acid. methyl ester (CAS) 28510 55.00 67867 20382 0
7 10-Undecenoic acid, metin ester (CAS) 28509 35.00 400414 134225 0
8 Hexadecanoic acid, 15-methyl-, methyl ester (C 29247 74.00 45363822 5101929 0
9 CYCLOHEXANE, 1.1'[1(2.2DIMETHYLBL 30503 28.00 100933 58032 0
10 Methyl 6-methyl heptanoate 31.026 2800 287047 118834 0
11 Cyelooctene, 3-methyl- 32261 67.00 9604194 1055139 0
12 13-Decosencic acid, methyl ester, (Z)- (CAS) 32560 35.00 23863757 2264587 0
13 Hexadecanoic acid. 15-methyl-. methyl ester (C 32929 74.00 9145661 2192519 0
14 13- Tetracosenoic acid, methyl ester (CAS) 35870 35.00 304723 107337 0.407 % 0
15 Tetracosancic acid, methyl ester (CAS) 36355 74.00 824791 263689 0.831 % 0

Senyawa yang Teridentifikasi Pada Transesterifikasi Selama 1 jam

Hut#:1 Entry:63922 Library:Wiley9.lib

SI90 Fornmla:C9HI802 CAS:111-11-5 MolWeight:158 Retindex:0
CompName:Octanoic acid, methyl ester (CAS) 58 Methyl octanoate $5 OCTANOIC ACID METHYL ESTER (CAS) $5 Methyl caprylate $5 Methyl n-octancate

100 T
30+
60 e
40 b & 6
204 s Fos
15
] I
\ | ‘| . ||| | | el a7,
. N B N e 2 RIS T U
0 10 20 40 50 60 70 80 90
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Hit#:1 Entry:174532 Library. Wiley?.lib
SE91 FornmlaC13H2602 CAS:111-82-0 MolWeight:214 Retfndex:0
CompName:Dodecanoic acid, methyl ester (CAS) $3 Metind laurate 35 Methyl dodecanoate $5 Methyl n-dodecancate $8 Lauric acid methyl ester $ Metholene

100 et
80+
60 AL B
40 41 43 N o
20 50 6
1 | | | |- ra| | | N | [ gl
T T T T T T T T T T T T T T 1 T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
] Emry 08187 Library Wil 1
5101 ForemlaCl4ED802 CAS:1731-88-0 MolWaight: 126 Fetinderd
CopgName: Tridocanaic acid, modnd estar (CAS) 13 Modind midecancats $5 METENVL W-TRIDECANOATE 5% Tridecannic acid mednd ester §% Matind sstor o
L0 TF
EHH
-
4:.: &
. =}
2 ]
] ; [ | I i
| [ b1 ! I ] Ly 1
T T T T T T T T T T T T T T T T
] 10 i Eol 0 0 &0 T

Hit#:5 Entryn27528 Library-Wileyd.lib
SI90 FornmlaCTHI402 CAS:106-70-7 MolWeight 130 Retinde(
Conplame Hevomote acid, nethy] ester (CAS) 53 Methyd caproate 35 CAPROIC ACTD-METHYL ESTER. 85 Methyl hevzmoate 53 Methyl n-hecanoate 55 Med

100 ;s
304

a0 L

— 43

20H . 53

T v I -|P E ||| 3 | | L Bl I 3

T o o o B B I e B N ARREmE
- 30 &0

Hit#5 Entry: 113845 Libvary Wileyd lib
SIBS ForrmlaC11HR202 CAS:110-42-9 MolWeight-185 Retlnde0
ConpMName Decanoic and, methyd ester (CAS) 38 Metind caprate 55 Methyl decancate 53 Capne acd methnd ester §3 Unphar A30 38 Matholene 2095 35 Math

100 g8
3
60+ 4
40: 20 33
20H ‘ ® 73
] || 3l | | | | ] i |
IR B o o o B B L e L e B e R R R
i 30 40 50 &0

Hit#:1 Entry:138658 Library:Wiley9.1ib
SI87 Fommla:C12H2202 CAS:111-81-9 MolWeight:198 Retlndex:0
CompName: 10-Undecenoic acid, methyl ester (CAS) $$ Methyl 10-undecenoate $$ METHYL UNDEC-10-ENOATE $$ Methyl undecenate $3 Methyl undecenc

100 Ed 7
80+
. 41
60+ P e o
al 0
407 3 & a
20+ £ | 54 ‘ | ‘ 56
1 || 3 |‘.I .|||| ‘ §5.|||.\I |.|‘|| } \||I‘
e e R R R N
[} 10 20 30 40 50 60 70 80 S0

Hit#4 Entry-241477 Library Wilev® hib
SE9] FormlaC1SHR0O02 CAS:124-10-7 MolWeight:242 Retindex-(
ConpMame: Tetradscanoic acid, methnd ester (CAS) 35 Methyl ponstate $5 Methyd tetradecanoate $3 Methy] n-tetradecanoate 55 Myristic acd metind ester 351

100 ;oS
80+
60+
40 i
20+ = | -|j [
T 14 | I | | [, |
I T T T T T T T 1 H 1 T T T 1 T
10 20 30 40 50 60 70

Hit#:2 Entry:366296 Library: Wileyd lib
SI:00 Formmla:C19H3602 CAS:2462.842 Mol Weight:206 Retlndex:0
CompName-9-Octadecencic acid, methyd ester (CAS) $% METHYL OCTADEC-9-ENOATE $5 Methyl 9-octadecencate $$ METHYL OLEATE $$ Methyi (9E)-

100 41 k

80

60: 50 P
40 b1 ‘ e o
201 "
_ ||! '||‘|.‘|!|'I'|||‘I‘!H|l

T T T
0 10 20 30 40 50 60 0 30 20
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Hit#:2 Entry-400779 Library- Wiley2 lib
SI-01 Formmla:C20EM002 CAS:1731.048 MolWkight:312 Retfndex-0
CompName: NONADECANOIC ACID, METHYL ESTER. $$ METHYL NONADECANOATE $$ NONADECANOIC ACID METHYL ESTER. $$ AI-36454 §
100

80
60

- 4
40
20

27

0 10 20 30
Hit#:1 Entry:517883 Library: Wiley9 lib

SL24 Fornmla:C25HA302 CAS:56534-33-7 MolWeight:380 Eetlndex:(
CompName: 15-Tetracosencic acid, methrd ester (CAS) $$ METHYL 15-TETRACOSENOATE $% Methyl (135E)-15-tetracosencate $$ METHYL (15E)-15-TETI

A
60 T 80

50

H
40

100 -
204
m 4
60 ® 74 e i i
4-0: ]
— ‘ ‘ o7
20 . %
. ol 0 O PO Y T T
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
0 10 20 30 40 50 &0 70 80 4]

Hit#1 Entry'520378 LibraryWileyd lib
SL90 FommlaC25HS002 CAS:2442-49-1 MolWeight:382 Retndex:0
CompName: Tetracosanoic acid. methyl ester (CAS) $5 Methyl lignocerate $3 Methyl tetracosanoate $$ Lignoceric acid methyl ester $3 tetracosanoic (24 : O)acic

100+ T
80 43
60+
40 a 37
201 ‘ ‘
7 i 7 L il L
T T T T T T T T T T T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70 80

4.4.2 Kromatogram Metil Ester Hasil Transesterifikasi 2 Jam

Chromatogram ME 2 jam C:\GCMSsohution'Data\ Project1'11052020ME 2 jamqed

c
40,000,000
@ i
|
B | o
2 = z @ g e a7
i 3 i il I L '
T T T T T T
T T T T T T
100 200 300 37
min
Quantitative Result Table
D= Name F_Time mz Area Height Conc. Conc Uit FIndex
1 Octanoic acid, methyl ester (CAS) 9.707 74.00 184335 57648 0.213 % 0
2 Hexadecancic acid, methyl ester (CAS) 15.186 74.00 141347 44659 0.164 % 0
3 Tridecanoic acid. methyl ester (CAS) 20.305 7400 1611571 493596 1.866 % 0
4 Hexadecancic acid, 15-methyl-, methyl ester (C 24922 74.00 3773028 1112486 4.368 % 0
5 Methyl 6-methyl heptanoate 27.052 7400 126910 42187 0.147 % 0
6 10-Undecencic acid, methyl ester (CAS) 28.606 55.00 452246 131216 0.524 % 0
7 Hexadecancic acid, 15-methyl-, methyl ester (C 29250 74.00 40249000 4670837 46.507 % 0
8 Hexadecancic acid. 15-methyl-, methyl ester (C 31.034 74.00 208061 1716 0.241 % 0
9 Cyclooctene, 3-methyl- 32264 67.00 8631223 1070280 9.992 % 0
10 13-Docosenoic acid. methyl ester, (Z)- (CAS) 32552 55.00 21131174 2034267 24.464 % 0
11 Hemadecanoic acid, 15-methyl-, methyl ester (C 32933 74.00 8420687 2081459 9.749 % 0
12 13-Docosenocic acid, methyl ester (CAS) 35872 2800 600608 192347 0.695 % 0
3 Tetracosanoic acid. metind ester (CAS) 36.367 7400 847427 267691 0.981 % 0
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Senyawa yang Teridentifikasi Pada Transesterifikasi Selama 2 jam

Hit#:1 Entry:63922 Library:Wiley9 lib
SL90 Fornwla:C9H1802 CAS:111-11-5 MolWeight:158 Retlndex:0
CompName:Octanoic acid. methyl ester (CAS) $8 Methyl octanoate $5 OCTANOIC ACID METHYL ESTER (CAS) $$ Methyl caprylate $$ Methyl n-octanoate

100 gt
80
60: \f\/\\/ —~
40+ & o
e 2 u ¥ 53
20+ 15 d ‘ | 59 @
\ l, nne L o s U
T T T T T T T T T T T T T T T T T LI T T T
a 10 20 30 40 50 60 70 80 90

Fht#2 Eniry:174532 Library:Wiley® hib
SL90 FommlaClIFDS02 CAS:111-82-0 MolWaight-214 Fetindex:(
Conplame-Dodecanote acid, methyd ester (CAS) 53 Methyd Lamate 55 Metind dodecancate $5 Methy] n-dodecanoate 35 Laume and methyd ester 35 Mstholens.

100 F
30
60+ e B s
A0H 41 483 s
] ] | | } | | | 1 I ] } QI'
T T T T T T T T e 1 T T 1 T T T ) T T
0 10 20 30 40 50 60 T0 80 0

H] Fomy 08167 Library Wik 1
5101 FomsdeCI4EDE02 CAS-1731-88-0 MolWeigh: 228 Ratder(
oy Tridecmnic acid, mednd star (CAS) §5 Mend midecancats 15 METHYL 1 TRIDEC ANDATE 55 Tridscanoic acid mednd sster 55 Matind sstar o

Log T

8+

&+

.1.:]: &

_— 2]

_'.'l: ; n | | -

L L o Ao L,

1 T T T T T T T T b | T T T T T T
0 LG e n 2 i} & b

Fit#:2 Entry-307402 Library:Wiley9 kb
SL90 ForoulaC17HE402 CAS:112-39-0 MolWeight:270 Fetlndenc:(
Conplame Hevmdecanoie acd, methnd sster (CAS) 55 Metind palnatate 55 Metind hewadecanoate 58 Methnyd n-hexzdecanoate 35 Uniphat A0 55 IMetholens 22

100 F
30: E7
60: R
40_ 43 5]
- 41
20+ - | | 3T
N v il iy \ | | [ | 1 It
T T T T T T T T T R T T T T |} T T LI ) T T
0 10 i 30 40 50 &0 70 80 20

Hit#:1 Entry:138658 Library-Wiley9 lib
SI87 Fommla:C12H2202 CAS:111-81-9 MolWeight:198 RetIndex:0
CompName: 1 0-Undecenoic acid, methyl ester (CAS) $3 Methyl 10-undecenoate $$ METHYL UNDEC-10-ENOATE $5 Methyl undecenate $3 Methyl undecenc

100 Ei 7
80+
- 41 .
60: N /n/ ~
o
40: 43 69 53 s
B | | fl ol | [
1 || i |‘ ] |||| 85 |||\I |.|‘|| \||I
T T T T T T T T IR T T f T T f T T T
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90

Hits#-4 Eniry:241477 Library: Wiley® b

SI9] Foromla-C1SHB002 CAS:124-10-7 MolWeight:24? Retindex-0
ConpMame Tetradacanoic acid, methnd ester (CAS) 35 Methyl momstate 35 Methy] tetradecancate 53 Methy] n-tetvadecanoate S8 Mynistic actd methnd ester 35T
100 g

A B

1 v T v
10 20 30 40 50 60 ] 80 %0
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%] Eniry339710 Library Wileyd lib
5191 FommlaClEEB602 CAS:6925-040 MolWeight: 784 Retindex(

ConpName Hevadecanoic acd, 153-methnyd-, methnd ester (CAS) 33 METHYL-15-METHYL HES[ADECANOATE $% Metind 15cheptadecancate 53 Methyl 15-0
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) Enmy 366206 Librare Wik 1k
SIE7 FommlaCIPER602 CAS:I462-847 MolWaigh:206 Fatider

CopgpNae #-Octadecencdic acid, methry] estar (CAS) 35 METHYL OCTADEC-S-ENDATE 3 Matiyl S-octadecancate ¥ METHYL CLEATE 3% Matinyd (SE¢
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Hit#:2 Entry-400779 Library: Wiley® lib

SI91 Fornmla:C20H4002 CAS:1731-94-8 MolWeight:312 Retlndex:0
CompName: NONADECANOIC ACID, METHYL ESTER. $$ METHYL NONADECANOATE $$ NONADECANOIC ACID METHYL ESTER. $$ A-36454 §
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Hit#:1 Entry:475837 Library-Waleyd lib

SL90 Fommla:C23H4402 CAS:1120-34-9 MolWeight:352 Retlndex:0
ConpName: 13-Docosenoic acid, methyl ester, (Z)- (CAS) $$ Methyl erucate $3 Erucic acd methyl ester $8 Methyl (Z)-13 docosenoate $5 Methyl 13-docoseno:
100 =
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Hht#:1 Entry-520378 Library:Wiley9 kb
SL90 Foromla-C2SHS002 CAS:2442-49-1 MolWeight: 382 Fethndec(
ConpMame Tetracosanoie actd, metind ester (CAS) 55 Methy] hignocerate 85 Methyl tetracosancate 53 Lignocene acid methy] ester 82 tetracosanoic (24 - (acic
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4.4.3 Kromatogram Metil Ester Hasil Transesterifikasi 3 Jam

Chronmtogram ME 3 jam C:\GCMSsohution'Data Project1'11052020ME 3 jam qed
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Ouantitative Result Table
ID# Nane R Tine mz Area Height Cone. Conc Unit  Flndex
1 Octanoic acid, methyl ester (CAS) 9.715 74.00 82011 25666 0771 % 1]
2 Hexadecanoic acid, 15-methyl-, methnd ester (C 20310 74.00 176897 56048 1.644 % 1]
3 Hexadecanoic acid, 15-methyl-, methnd ester (C 24021 74.00 279447 85663 2507 % 1]
4 2-Isononenal (CAS) 28625 28.00 125542 40402 1.167 % 1]
5 Hexadecanoic acid, 15-methyl-, methyl ester (C 29112 74.00 5224799 1374067 48556 % 1]
6 S-OCTADECYNE 32201 67.00 895882 8326 % 1]
7 9-Octadecenoic acid, metiny ester (CAS) 32384 35.00 3528011 77 7 32796 % 1]
8 Hexadecanoic acid, 15-methyl-, methnd ester (C 32895 74.00 445888 138576 4144 % 1]

Senyawa yang Teridentifikasi Pada Transesterifikasi Selama 3 jam

Hit#:1 Entryn63922 Library Wiley? lib

S[89 Fornmla:C9HIS02 CAS:111-11-5 MolWeight:158 Retlndex-0
CompName: Octanoic acid, metind ester (CAS) $8 Metind octanoate $% OCTANOIC ACTD METHYL ESTER. (CAS) $% Methyl caprylate $3 Methyl n-octanoate
100 7
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Hit#4 Entry-87774 Library-Wiley? lib
SL88 Fornmla-CIOEDROOY? CAS:1731-84-6 MolWeight:172 Rethndew:0
ComplMame MNonanae aoid, methnd ester (CAS) 55 Meathy] nonznoate 5% Metln n-nonancate 55 Monanoic acd methnd ester $5 Metind nomdate $3 Methy] pelx
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Hit#5 Entry-113845 Library: Wileyd lib
SI87 Forrmla-C11H2202 CAS:110-42-9 MolWeight-186 Fetindec
ConmpMame Decanoic acid, metind ester (CAS) 35 Methyl caprate 55 Methnd decancate 33 Capnie acd methy] ester 53 Uniphat 430 85 Metholene 2095 35 Matt
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Hit#5 Eniry-307427 Library:-Wiley? b
SE90 Formla-C17H3402 CAS:112-39-0 MolWeight:270 Fetindec(
ConpMName Hevadecanoie acid, methnd ester (CAS) 55 Mathnd paluatate 55 Methnd hexadecanoate 35 Methy] n-hexzdecanoate 35 Uniphat A60 5% Metholens 20

100 -

B0+

5 5 -

404 33

20+ ‘ 63

T Il I4|4 ||| |||| | Il
LI B B B B B I B L B B B L I B A |

20 30 4 30 60 70

Hit#1 Entry-366206 Library Wileyd lib
ST:80 Formula:C19HB3602 CAS:2462.842 MolWeight296 Retlndex-0
CompName: 0 Octadecencic acid, methyd ester (CAS) $8 METHYL OCTADEC-9-ENOATE §8 Methyl 9-octadecenoate $$ METHYL OLEATE $§ Methyi (9E)
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FEtd:5 Entry:370796 Library Wileyd lib
SI:89 FormulaC19H3802 CAS:112-61-8 MolWeight: 298 Retindex

111

ConpMame-Octadecaneic acid, mefhnd ester (CAS) 35 Mathy] stearate 33 Methyl octadecanoate 13 Methyl n-octadecancate 33 Stearic and metind ester 33 Eam

100 =
80+
50 .
4] u 53
2] | ‘ .
I 1 o [ 1y ,
e e e e e e e e
i} 30 40 50 &0 T

4.4.4 Kromatogram Metil Ester Hasil Transesterifikasi 4 Jam

Clrematogras Matil ster OG0 S sohticn D Project ] 21022020 msesi] sstezgad
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Quentitative Result Tabls

L= N E.Tiex mE Area Fedght Conc. Conc Uit Rlbdox
1 Feoxanedc acid, metinyd estar (CAS) 9711 T4 LI 193 0287 % Q

2 Momemcic acid, mathy ester (CAS) 15166 0 j24 153 0230 % Q

3 Tridecamoic acid, metinyd aster (CAS) 20300 0 0233 15083 118 % Q

4 Hamadecamoic acid, 15-metryl-, metiy sster (T M 0 132021 36958 iTEE % Q

5 Mathyl f-methy] heptameas I7.088 800 6387 2139 0289 % o

§ 4-Octencic acd, methyl sebar, (Z)- (CAS) 28518 E00 3840 1577 0256 % Q

7 10-Undecenoic acid, metnd estar (CAS) I5.605 3500 4170 3505 06821 % Q

B Froodecamcic acid, 1 5-metyl-, metyl et (T 29170 0 SZ19EE 120004 40389 % o

¥ NOMADECANCE ACID, MFTHYLESTER IlE4 0 8382 I 0367 % Q

10 Edodecyme (CAS) 3250 .0 1X5827 31451 2% Q

11 13-Docossnoic acid, methnd ester, (Z}- (CAS) 312603 35.00 Ta1450 30113 0T % ]
12 Heoodecamcic acid, 1 5-metryl-, metyl sster (T 32959 0 235889 63951 10210 %% Q
13 S-Octadecencic acid, extind st (CAS) 3587 3500 8858 2533 0381 % o
14 Tetmacosamodc acid, notind ester (CAS) 36360 0 4El1] T 1087 % Q
15 1,5tieptadicme, 2, f-dmodnd- 43528 .00 12827 34 0ja % Q

Senyawa yang Teridentifikasi Pada Transesterifikasi Selama 4 jam

] Fnmy7507 Ly Tileyd Eh
5180 Fomesla CTHI4O? CAS106-T07 MolThight 130 Fathdard

CopypName Hoxannic acid, motnd ester (CAS) 13 Mudnd caproats: 38 CAPR.OEC ACID-METHYL ESTER ¥ Moty haxannam 55 Mathyd s-heocancars 5 Mat

Lod

I' I;-'FI$I%g

llIII

ap 1,
1 v T 1

3 1t o 1 P 50 0
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SI67 FomsdxCIOEDO0D CAS: 1731845 MclTge:172 Ratidsr(

ConypName Nonanoic acd, xednd estear (CAS) 15 Metind nomancate 55 Methyi n-nocemoate §8 Nozemeotc acid methyd ssiee ¥5 Matiry] nomiate 55 Matinyd pela
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Fat#2 Entry:174522 Library:-Wileyd b
SI91 Fornmla-C13HD602 CAS:111-82-0 MolWeight-214 Retinden:()
ConpMarme Diedacanoie acid. methy] ester (CAS) 53 Methy larate 52 Methnd dodecancate $5 Methy] n-dodecancate 35 Lame acid medhnyd ester 38 Metholene
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Hit#4 Entry-208187 Library Wiley? b
SL91 Fomula-CI4ERE0Y CAS:1731-88-0 MolWaight:228 Rethndex:0
ComplMame: Tndecanoic acd, methnd ester (CAS) 55 Methy] tndecancate 58 METHYL N-TRIDECAMOATE $3 Tndecanoic acd methyd ester 35 Methyd ester o
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EmE] Enry$0819 Loy Wiley® Eb

EL76 FormmlaCEHISOY CASZI0EE-TI-E MolWeight:156 Ratiadexi
CongpNamec+-Octenoic acid, methnd estar. (Z}- (CAS) 38 CIH-METHYL-4-0CTENCATE 58 Metdnd ds-ocknocats 38 metnd Z4-octencate 5 cs-3-Octemoic
L0 T
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%] Eniry:138658 Library Wileyd lib

5188 FommlaC12ED702 CAS:111-81-5 MolWeisht-198 Rethndec0

Conplame: 10-Undecencic scid. methd ester (CAS) §5 Methyl 10-mdacencate $$ METHYL UNDEC-10-ENOATE $§ Methnd undecenate $§ Mathnd undacen

100 E T

B0 )

601 1 W./‘xr"-\
40 5 . . 5 o
2H ] 54 | | o

7 |I i ||| I |||| EI=||I| 11 |||| || } I||I

R o o e B B B LI o A s e o R e
il 30 4 50 60 70 0 %0

Hit#4 Entry-241477 Library Wilev® hib
SE9] FormlaC1SHR0O02 CAS:124-10-7 MolWeight:242 Retindex-(
ConpMame: Tetradscanoic acid, methnd ester (CAS) 35 Methyl ponstate $5 Methyd tetradecanoate $3 Methy] n-tetradecanoate 55 Myristic acd metind ester 351
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Hit#:] Entry=339710 Library: Wileyd lib
SI:91 FormulaC1SH3602 CAS:6929-04-0 MolWeight:284 Rethndex:0
CompMame Hemdecancic acid, 15-methyl, mefind ester (CAS) §8 METHYL-15-METHVL HESADEC ANOATE $8 Methy] ischeptadecanoate §5 Methyd 151
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Hit#:2 Entry:366296 Library: Wileyd lib
SI:00 Formmla:C19H3602 CAS:2462.842 Mol Weight:206 Retlndex:0
CompName-9-Octadecencic acid, methyd ester (CAS) $% METHYL OCTADEC-9-ENOATE $5 Methyl 9-octadecencate $$ METHYL OLEATE $$ Methyi (9E)-
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Hit#2 Eniry-400779 Library-Wiley® hib
SI92 Formnmla-C20FH002 CAS:1731-94-8 MolWeight:312 Rethndex:0
ConpMName NONADEC ANCIC ACID, METHYL ESTER. 3% METHYL NONADECANOATE 55 NCMNADECANCIC ACID METHYL ESTER. $§ AI3-36454 §
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Hit#:2 Entry-475839 Library: Wileyd hb
S8 FormulaC2IHM02 CAS:1120-34-9 MolWeight:352 Rethnde(
Conpliame: 1 3-Docosencic aod, methyl ester, (Z)- (CAS) 38 Methy aucate 58 Erucie acid methy] ester 28 Mathyd (Z)-13 docosencate 59 Meathyd 13-docosanc:
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Hit#:1 Entry:320378 Library-Wiley9. lib
SI90 Fommla:C25H5002 CAS:2442-49-1 MolWeight:382 Retlndex:0

CompName: Tetracosanoic acid. methyl ester (CAS) $8 Methyl lignocerate $5 Methyl tetracosanoate 38 Lignocenic acid methyl ester 3 tetracosanoic (24 : O)acic
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