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Elyana, D. 2016. Transesterifikasi Minyak Hasil Pengolahan Limbah Industri Pengalengan
Ikan dengan Katalis KOH/Zeolit Alam menggunakan Variasi Jumlah Metanol.
Skripsi. Jurusan Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi, Universitas Islam Negeri
Maulana Malik lbrahim Malang. Pembimbing | : Rachmawati Ningsih, M. Si.
Pembimbing Il : Umaiyatus Syarifah, M.A. Konsultan : Susi Nurul Kholifah, M.Si.

Kata Kunci: Transesterifikasi, KOH/Zeolit alam, Metil ester, KGMS

Biodiesel merupakan sumber energi terbarukan yang tersusun dari senyawa metil
ester dengan atom karbon C-12 sampai C-22. Metil ester dapat dikonversi dari senyawa
trigliserida yang berasal dari minyak hewani, salah satunya minyak yang diperoleh dari
limbah hasil pengolahan industri pengalengan ikan. Penelitian ini bertujuan untuk
melakukan transesterifikasi dengan katalis KOH/Zeolit alam mengunakan variasi jumlah
metanol.

Reaksi transesterifikasi dilakukan menggunakan katalis heterogen berupa zeolit
alam yang telah diaktivasi dengan KOH 20 %. Proses transesterifikasi dilakukan di dalam
refluks selam 3 jam dengan suhu 60 °C . Pada reaksi ini dilakukan variasi terhadap jumlah
metanol yang ditambahkan (1:9, 1:12, dan 1:15). Selanjutnya produk dari reaksi akan
dilakukan diuji kualitasnya dengan analisis densitas, kadar air, asam lemak bebas, analisis
bilangan iod, serta identifikasi kandungan senyawa metil ester dengan KGMS.

Hasil penelitian menunjukkan rendemen terbesar didapat pada perbandingan 1:9
sebesar 91 %, untuk perbandingan 1:12 sebesar 87,4 % dan pada perbandingan 1:15
sebesar 86,6 %. Metil ester yang dihasilkan diuji kualitasnya meliputi uji kadar air pada
1:9, 1:12, dan 1:15 sebesar 3,49 %, 6,27 %, dan 4,65 %, untuk uji asam lemak bebas
diperoleh 0,047 mg-KOH/g, 0,053 mg-KOH/g, dan 0,048 mg-KOH/g, untuk uji densitas
sebesar 0,881 g/mL, 0,871 g/mL, dan 0,876 g/mL, serta uji angka iod sebesar 113,30 g/100
g, 126,14 g/ 100 g, dan 119,25 g/100 g. Identifikasi menggunakan KGMS diperoleh
senyawa metil miristat, metil palmitoleat, metil palmitat, metil linoleat, metil oleat, metil
stearat, metil eiksopentaenoat, dan metil dokosaheksanoat.

ABSTRAK

XV



Elyana, D. 2016. Transesterification of Oil Waste Processing Fish Canning Industry with
Catalyst KOH/Nature Zeolite use Variation Number of Methanol . Skripsi.
Chemistry Departement, Faculty of Science and Technology, State Islamic
University of Maulana Malik Ibrahim Malang. Supervisor | : Rachmawati Ningsih,
M. Si. Supervisor Il : Umaiyatus Syarifah, M. A. Consultant : Susi Nurul
Kholifah,M. Si.

Keywords: Transesterification, KOH/Nature zeolite, Methyl ester, GCMS

Biodiesel is a renewable energy source that is the composed of methyl ester with
carbon atom C6 to C22. Methyl ester can be converte from triglycerides from animal oil
such derived oil from the processing of waste fish canning industry. The study is to conduct
transesterification with catalyst KOH/Nature zeolite using variation number of methanol.

Transesterification reaction is carried out using herterogeneous catalyst in the form
of nature zeolite that has activated with 20 % KOH. Process of transesterification perform
in refluz for 3 hours with a temperature of 60 °C. Reaction has been performed on variation
number of methanol which added (1:9, 1:12, and 1:15). Furthermore, the product of
reaction will be quality tested by analysis of density, water content, free fatty acid, and
iodine value.

Results of transesterification showed the largest yield obtained in a ratio of 1:9 amount to 91
%, for a ratio 1:12 to 87,4 % and ratio 1:15 of 86,6 %.The result methyl ester quality test
of water content on 1: 9, 1:12, and 1:15 3.49%, 6.27% and 4.65%, for the test of free fatty
acids obtained 0.047 mg-KOH / g, 0.053 mg-KOH / g, and 0,048 mg-KOH / g, to test the
density of 0.881 g/ mL, 0.871 g/ mL, and 0.876 g/ mL, and test iodine number of 113.30
g/100 g, 126.14 g / 100 g, dan119,25 g / 100 g. Product from transesterification reaction
be identified using GCMS and obtained eight methyl myristate, methyl palmitoleic, methyl
palmitate, methyl linoleate, methyl oleate, methyl stearate, methyl eiksopentaenoat, and
methyl dokosaheksaenoat.
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1.1 Latar Belakang

Minyak bumi merupakan sumber energi yang tidak dapat diperbaharui,
semakin banyak kebutuhan energi maka ketersediaan minyak bumi akan berkurang.
Energi alternatif banyak dikembangkan untuk mengatasi masalah tersebut, salah
satunya yaitu pembuatan biodiesel. Biodiesel merupakan bahan bakar terbarukan
yang dapat disintesis dari minyak/lemak nabati ataupun hewani. Biodiesel
diidentifikasi oleh Omidvarborna, dkk. (2016) sebagai senyawa metil ester dengan
atom karbon C12-Cz, karbonil (C=0), dan ikatan (C-O-C) serta dengan adanya
ikatan rangkap. Emisi dari biodiesel cukup ramah lingkungan, karena tidak
ditemukannya sulfur dalam komposisinya.

Indonesia mempunyai keanekaragaman sumber daya laut yang melimpah
sebagai contoh hasil laut adalah ikan. Salah satu industri pengolahan ikan berada di
Kecamatan Muncar Banyuwangi, limbah cair yang dihasilkan industri di Muncar
mencapai 14.200 m%hari (DKP-KB, 2012). Dampak pembuangan limbah ini
berakibat pada rusaknya biota air, pencemaran lingkungan, dan juga menganggu
kesehatan masyarakat. Hal tersebut dapat dijelaskan pada QS. ar-Rum (31):41 yang

menyebutkan adanya kerusakan di Bumi.

-

Artinya: “Telah nampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan perbuatan
tangan manusia, supaya Allah merasakan kepada mereka sebagian dari (akibat)
perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke jalan yang benar)”.



Lafadz 3k ,@J; yang berarti “Telah nampak kerusakan” makna S
“kerusakan” yang bermakna kekeringan, pencemaran, dan hilangnya berkah.

Istilah ,J\ “daratan” dan yang dimaksud fJ\ adalah “lautan” bermakna adanya

pencemaran di laut/air (Qurthubi, 2009). Surat ar-Rum (31) ayat 41 juga
menjelaskan telah nampaknya kerusakan di bumi akibat perbuatan tangan manusia
dapat dimaksud dengan pencemaran lingkungan yang disebabkan oleh keberadaan
limbah cair industri perikanan di Muncar. Limbah cair tersebut berbahaya bagi
kesehatan masyarakat sekitar. Kerusakan alam tersebut merupakan kehendak Allah
SWT dan sekaligus balasan bagi perbuatan mereka, agar mereka tidak lagi
mengerjakan perbuatan-perbuatan yang berdampak negatif bagi lingkungan.

Limbah cair yang dihasilkan dari industri pengalengan ikan selain memberi
dampak negatif, limbah tersebut masih dapat dilakukan pengolahan lebih lanjut
untuk memperoleh minyaknya. Minyak yang diperoleh memiliki kandungan
trigliserida yang merupakan penyusun utama minyak nabati maupun minyak
hewani. Adanya trigliserida ini berpotensi untuk pembentukkan senyawa metil
ester.

Pembentukan metil ester dari minyak hasil samping industri pengalengan
ikan dilakukan melalui reaksi transesterifikasi dikarenakan mengandung asam
lemak bebas sebesar 1,45 % (Prasetyo, 2012). Transesterifikasi merupakan tahapan
konversi trigliserida menjadi alkil ester, melalui reaksi dengan alkohol, sehingga
menghasilkan produk samping berupa gliserol. Menurut Zabeti (2009) reaksi
transesterifikasi tanpa penggunaan katalis akan berjalan sangat lambat serta

membutuhkan tekanan dan suhu tinggi. Fatmawati dan Shakti (2013), menyatakan



bahwa katalis yang biasa digunakan pada reaksi transesterifikasi yaitu katalis
homogen basa yang dapat mempercepat reaksi.

Fatmawati, dan Shakti (2013), menggunakan limbah minyak ikan menjadi
metil ester dengan katalis NaOH. Penelitian ini didapatkan konversi maksimal
sebesar 80,59 %, dengan penambahan 3,5 gram NaOH dan perbandingan minyak :
metanol = 1:6. Penelitian Ningtyas, dkk. (2013), melakukan tahap transesterifikasi
dari limbah minyak dari pengolahan ikan dengan menggunakan katalis NaOH 1,5
% (dari berat total reaktan) dan perbandingan minyak:methanol = 1:6 menghasilkan
rendemen sebesar 80,96 %. Akan tetapi proses pemurnian yang relatif rumit serta
biaya yang cukup tinggi sehingga diperlukan alternatif lain seperti penggunaan
katalis heterogen (Atadashi dan Aroua, 2011).

Sistem dari katalis heterogen padat mempunyai kelebihan dibanding dengan
katalis homogen yaitu menyederhanakan penanganan akhir produk (tidak
memerlukan waktu pemisahan dan pemurnian yang lama), katalis dapat digunakan
kembali setelah diaktifasi, dan tidak ada reaksi pembentukan sabun. Selain itu,
katalis heterogen tidak korosif dan lebih ramah lingkungan. Katalis heterogen lebih
meminimalkan biaya dan pencucian air serta mengurangi tahap netralisasi untuk
memisahkan dan merecovery katalis (Buchori, dkk., 2015).

Kusuma, dkk. (2011) menyebutkan bahwa beberapa bahan padat telah
dikembangkan untuk katalis heterogen maupun support katalis dalam produksi
biodiesel. Kusuma, dkk. (2011) melakukan modifikasi zeolit alam dengan metode
impregnasi KOH sehingga dapat digunakan untuk transesterifikasi minyak kelapa
sawit. Intarapong, dkk. (2013) juga mengatakan bahwa zeolit alam mordenit dapat

digunakan sebagai support katalis. Sifat dasar katalis serta komposisi kimianya juga



berperan penting dalam transesterifikasi. Dengan demikian, KOH/mordenit dapat
menghasilkan konversi yang tinggi dalam produksi biodiesel. KOH yang
diimpregnasikan pada zeolit hanya akan menempel dipermukaan. Penelitian Noiroj,
dkk. (2009) hasil XRD ( X-Ray Diffraction ) menunjukkan munculnya fasa K>O
pada 26, KoO memiliki aktivitas katalitik yang tinggi. Menurut Kusuma, dkk.
(2011), terbentuknya K>O merupakan indikasi bahwa KOH yang terdapat pada
permukaan zeolit berubah menjadi K>O selama proses kalsinasi.

Menurut Intarapong, dkk. (2013), proses transesterifikasi minyak sawit
menggunakan katalis KOH/mordenit menghasilkan 96,7 % metil ester dengan
kondisi optimum. Kusuma, dkk. (2011) memanfaatkan zeolit alam sebagai katalis
dalam proses pembuatan metil ester. KOH/zeolit yang digunakan sebesar 100 g/
100 mL menghasilkan konversi biodiesel maksimal yaitu 96,44 % pada suhu reaksi
60 °C selama 2 jam dengan perbandingan mol minyak metanol 1:7 dan katalis
sebanyak 3 % berat minyak kelapa sawit.

Pembuatan biodiesel dari sawit juga dilakukan oleh Zulfadli, dkk. (2015)
dilakukan dengan variasi perbandingan molar metanol:minyak = 6:1; 8:1; dan 10;1
dan suhu reaksi = 50 °C, 60 °C, dan 70°C. Biodiesel tertinggi yang diperoleh adalah
sebanyak 95,84 % dengan rasio molar metanol : minyak = 8:1dan kondisi operasi
suhu reaksi 60 °C serta konsentrasi katalis KOH/Zeolit alam 7,36 %. Utomo (2011)
mensintesis biodiesel dari minyak goreng sawit dengan variasi % katalis
NaOH/Zeolit alam, 5 %, 10 %, 12 %, dan 15 % serta variasi konsentrasi NaOH
yang diimpregnasikan, 0,5 M; 0,75 M; dan 1 M. Biodiesel tertinggi yang dihasilkan
dari 5 % katalis NaOH/katalis zeolit yang diimpregnasi dengan NaOH 1 M,

diperoleh rendemen sebesar 66,18 %.



Penelitian Arifin dan Latifah (2015), melakukan pembuatan biodiesel
dengan perbandingan mol minyak : metanol = 1:6, 1:8, 1:10, dan 1:12. Sintesis
biodiesel dari minyak goreng bekas dengan katalis zeolit alam termodifikasi
melalui reaksi transesterifikasi menghasilkan konversi metil ester maksimal sebesar
96,95 % yang diperoleh dari rasio 1:12. Penelitian selanjutnya yang akan dilakukan
adalah transestrifikasi minyak hasil samping industri pengalengan dengan
menggunakan perbandingan molar minyak dan metanol dengan variasi 1:9, 1;12,
dan 1:15. Katalis yang digunakan yaitu zeolit alam yang diimpregnasi dengan
KOH. Zeolit alam yang telah diimpregnasi dengan KOH akan dianalisis
kristalinitasnya menggunakan instrumen XRD (X-ray Diffraction), untuk analisis
metil ester yang dihasilkan akan dikarakterisasi dengan KGMS (Kromatografi Gas

Spektroskopi Massa).

1.2 Rumusan Masalah
1. Berapakah rendemen metil ester yang dihasilkan melalui reaksi
transesterifikasi dengan variasi penambahan metanol?

2. Bagaimana karakteristik metil ester yang dihasilkan?

1.3 Tujuan Penelitian
1. Untuk mengetahui rendemen metil ester yang dihasilkan melalui reaksi
transesterifikasi dengan penambahan metanol.

2. Untuk mengetahui karakteristik metil ester yang dihasilkan.



1.4 Batasan Masalah

1.

Sampel yang digunakan adalah minyak ikan hasil pengolahan limbah cair
industri pengalengan ikan yang diperoleh dari kawasan Muncar Banyuwangi .
Katalis heterogen yang digunakan merupakan zeolit alam dari daerah Malang
yang diimpregnasi dengan KOH 20 % .

KOH/zeolit alam dikarakterisasi menggunakan XRD (X-Ray Diffraction).
Zeolit alam yang digunakan dalam konversi minyak sebesar 10 % (b/b) dari
berat total reaktan.

Variasi perbandingan mol minyak ikan : metanol (1:9, 1:12, dan 1:15).
Produk yang dihasilkan dianalisis menggunakan KGMS (Kromatografi Gas
Spektroskopi Massa).

Karakterisasi metil ester meliputi uji kadar air, asam lemak bebas, penentuan

densitas, serta bilangan iod.

1.5 Manfaat Penelitian

1.

2.

Mampu memanfaatkan limbah ikan yang bisa memberikan dampak negatif
bagi lingkungan menjadi senyawa metil ester yang dapat digunakan sebagai
sumber energi alternatif.

Mampu memahami proses transesterifikasi menggunakan katalis heterogen

berupa zeolit alam.
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2.1 Minyak Hasil Pengolahan Limbah Industri Pengalengan lkan
Indonesia merupakan negara maritim dengan hasil laut terutama ikan yang
melimpah. Segala sesuatu yang hidup di laut halal untuk dikonsumsi salah satunya

adalah ikan, sebagaimana sabda Rasulullah SAW dalam Hadits berikut:

515 B assa ) 4 4 U sl A2 o s e A e A J3s J6
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(s 2ty G B335 sl G55 231 dsdiog 4 Bl 122

“Dari Abu Hurairoh radiyallahu’anhu, dia berkata: Rasulullah shallallahu’alaihi
wasallam bersabda tentang laut, “Thohur (suci dan mensucikan) airnya dan halal
bangkai (di dalam)-nya”(dikeluarkan oleh imam yang empat dan Ibnu Abi
Syaibah, lafadz tersebut darinya, dan hadits ini dishahihkan oleh Ibnu Khuzaimah
dan At Tirmidzi (No. 69), juga diriwayatkan oleh Imam Malik, Imam As Syafi’i,
dan Imam Ahmad)

Ikan banyak dimanfaatkan oleh manusia sebagai bahan pangan, dalam
hadits tersebut menjelaskan dihalalkannya segala sesuatu yang ada dalam laut
yaitu ikan. Menurut Sulastri, S (2004) lemak dalam daging ikan mengandung 95
% senyawa trigliserida dan asam-asam lemak berantai lurus. ikan juga merupakan
sumber protein hewani akan tetapi daging ikan sangat mudah membusuk sehingga

perlu dilakukan pengolahan salah satunya yaitu dengan proses pengalengan.

Industri pengalengan  ikan banyak dijumpai di Muncar, Muncar
merupakam salah satu kecamatan di kabupaten Banyuwangi yang dikenal sebagai

kawasan industri pengolahan ikan. Selama proses pengolahan ikan berupa



pengalengan akan menghasilkan fraksi cair yang mengandung minyak ikan (Dewi,
2013). Fraksi cair ini memiliki kandungan minyak yang cukup besar, setiap 1 ton
ikan lemuru yang diproses akan menghasilkan minyak sebanyak 50 kg (Khirzin,

2014).

2.1.1 Karakteristik Minyak

Minyak ikan hasil pengolahan limbah masih memiliki kandungan
trigliserida yang berpotensi untuk Pembentukan metil ester. Pembentukan metil
ester sangat bergantung pada kualitas minyak yang dihasilkan. Menurut Khirzin
(2014), beberapa penelitian tentang minyak ikan biasanya menggunakan uji asam
lemak bebas, kadar air, dan uji angka penyabunan untuk menentukan kualitas
minyak.
a). Uji Asam Lemak Bebas

Uji asam lemak bebas menunjukkan adanya kandungan asam lemak bebas
dalam minyak. Menurut Hajamini, dkk. (2016), untuk reaksi transesterifikasi
kandungan asam lemak bebas harus kurang dari 2,5 %. Asam lemak bebas yang
lebih dari 2,5 % dalam reaksi transesterifikasi menyebabkan terjadinya reaksi
penyabunan dengan adanya katalis yang bersifat basa.
b) Angka Penyabunan

Angka penyabunan dinyatakan sebagai jumiah alkali yang digunakan untuk
menyabunkan sejumlah minyak. Penelitian Dewi (2013) menyebutkan bahwa, dari
hasil pengukuran angka penyabunan pada limbah didapatkan angka penyabunan
sebesar 112 mg/g. Menurut Diah (2011), angka penyabunan tinggi (> 500) akan
mengganggu reaksi transesterifikasi.

). Kadar Air



Kadar air yang tinggi dalam minyak akan mempercepat terjadinya hidrolisis
pada minyak. Menurut aziz, dkk (2012), syarat kadar air pada minyak adalah 1 %.
Janah (2012) menyebutkan bahwa kadar air minyak limbah sebesar 0,93 %.
Berdasakan SNI 2006 untuk biodiesel sebesar 0,5 %.

2.1.2 Kandungan Asam Lemak pada Minyak

Berdasarkan penelitian Hidayat (2012), asam lemak yang terkandung dalam
minyak limbah hasil samping industri di Muncar Banyuwangi meliputi 5 asam
lemak jenuh dan 8 asam lemak tak jenuh. Berdasarkan hasil analisis GC-MS dapat
diketahui terdapat 3 asam lemak yang memiliki % area relatif tertinggi adalah asam
oleat 32,06 % ; asam palmitat 30,33 % ; dan asam miristat 7,8 %. Asam oleat
bersifat tak jenuh karena adanya ikatan rangkap, sedangkan asam palmitat dan asam

miristat merupakan asam lemak jenuh.

2.2 Biodiesel

Biodiesel merupakan bahan bakar cair yang digunakan untuk mesin diesel
dan didapat dari sumber energi terbarukan. Menurut Wibisono (2007) biodiesel
merupakan bahan bakar yang terdiri dari ester alkil dari asam-asam lemak.
Pembuatan biodiesel diharapkan dapat memenuhi standar nasional biodiesel.

Adapun kriteria standar biodiesel dapat dilihat pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1 Standar Nasional Biodiesel

Parameter Satuan Nilai
Massa jenis pada 40 °C Kg/m?® 850-890
Air dan sedimen % vol Maks 0,5
Angka asam Mg-KOH/g Maks 0,8
Angka lodium % massa 9 g-12/100 g Maks 115

(Mukhibin, 2010)



Kualitas bahan bakar diesel dapat ditunjukkan dengan angka setana. Angka setana
menunjukkan seberapa cepat bahan bakar terbakar secara spontan setelah kontak
dengan udara. Penentuan angka setana (CN) dapat dilakukan dengan menggunakan
persamaan angka setana sebagai fungsi dari angka iodin (1V) dan saponifikasi (SN)
dengan rumus :

CN = 46,3 + 5458/SN — 0,225 x IV

Panjang rantai hidrokarbon menyebabkan tingginya angka setana pada biodiesel
dibandingkan dengan solar (Indartono, 2006; Setyawardhani, dkk., 2008). Menurut

SNI (2006) untuk angka setana pada biodiesel minimal 50.

2.3 Zeolit Alam

Zeolit alam merupakan kelompok mineral yang dihasilkan dari proses
hidrotermal pada batuan beku basa. Menurut Hasibuan (2012), secara kimiawi
zeolit termasuk golonan mineral silika dan dinyatakan sebagai alumina silika
terhidrasi, berbentuk halus, dan merupakan hasil produk sekunder yang stabil pada
kondisi permukaan karena berasal dari proses sedimentasi, pelapukan maupun
hidrotermal. Kondisi batuan, tanah dan lingkungan tempat pembentukan
mempengaruhi sifat-sifat fisik, kimia, dan struktur zeolit alam sehingga terdapat
beberapa macam jenis zeolit alam. Zeolit alam yang banyak ditemukan pada batuan
sedimen adalah klonoptiloit, khabasit, heulandit, mordenit, filipsit, analkim,
laumontit, dan wairakit (Darius, 2005; Prasetya, 2012). Adapun struktur dasar zeolit

dapat dilihat pada Gambar 2.1.
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Gambar 2.1. Struktur Dasar Zeolit

Struktur zeolit berasal dari sangkar terbuka terbentuk dari rantai tetrahedral
[AIO]> dan [SiO4]* (Suminta,S., 2006). Zeolit banyak ditemukan dalam batuan,
struktur zeolit terdiri dari unit-unit tetranedral AlOs* dan SiO4 yang saling
berhubungan melalui atom O di dalam strukturnya, Si*". lkatan Al-O-Si
membentuk struktur kristal sedangkan logam alkali atau alkali tanah adalah sumber
kation yang dapat dipertukarkan (Sutarti,1994).

2.3.1 Zeolit Alam Malang

Penelitian Suminta, S. (2006) menyebutkan bahwa dari hasil analisis dapat
dikonfirmasi bahwa zeolit alam Malang termasuk dalam mordenit grup. Mordenit
merupakan salah satu mineral yang terkandung dalam zeolit, dengan rumus empiris
(Ca,Naz,K2)AlzSi10024.7H20). Sistem kristal mordenit adalah ortorombit. Biasanya
ditemukan dalam batuan vulkanik bersama-sama dengan Stilbit dan Heulandit.
Mordenit merupakan salah satu jenis zeolit alam dengan rasio Si/Al yang tinggi.
Hal ini menyebabkan mordenit memiliki stabilitas termal yang tinggi untuk
dehidrasi terjadi pada range 80-4000 °C (Rahmawati, 2008). Menurut Hapsari
(2006), zeolit alam mordenit memiliki kandugan Si sedang dengan perbandingan

Si/Al = 5 yang termasuk sangat stabil.
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2.3.2 Aktivasi Zeolit Alam

Zeolit alam banyak digunakan sebagai katalis untuk berbagai reaksi,
modifikasi dengan alkali pada zeolit alam dapat meningkatkan kinerjanya
(Intarapong, dkk., 2013). Zeolit alam memiliki kandungan logam pengotor seperti
Na, K, Ca, Mg dan Fe (Lestari, 2010). Dilakukan beberapa tahapan untuk
mengaktivasi zeolit yaitu preparasi zeolit, dealuminasi, impregnasi, dan kalsinasi.
a). Preparasi Zeolit

preparasi zeolit dapat dilakukan dengan perendaman akuades, pemanasan
serta pengayakan. Perendaman dengan akuades bertujuan untuk melarutkan
pengotor seperti debu. Pemanasan pada zeolit dilakukan untuk mengeluarkan air
yang terdapat pada rongga permukaan zeolit, pemanasan pada suhu 120 °C tidak
akan merusak struktur zeolit (Utomo, 2011). Pengayakan 250 mesh dilakukan untuk
memperbesar luas permukaan sehingga akan memaksimalkan kinerja zeolit. Pada
zeolit alam masih banyak terkandung logam-logam pengotor yang menganggu
penempelan sisi aktif pada permukaan zeolit, sehingga perlu dihilangkan dengan
direndam dalam asam kuat.
b). Impregnasi

Impregnasi adalah teknik penempelan inti aktif ke dalam permukaan zeolit.
Menurut Utomo (2011), tujuan dari penempelan ini adalah untuk memperluas
permukaan aktif zeolit sehingga akan memaksimalkan kinerja katalis. Penempelan
inti aktif dapat dilakukan dengan perendaman zeolit menggunakan KOH, yang

menyebabkan kation K™ menempel pada permukaan pori zeolit.

12



c). Kalsinasi

Kalsinasi bertujuan untuk mengubah K* pada zeolit menjadi bentuk
oksidanya KO bersifat basa. Penelitian Kusuma, dkk. (2013), menggunakan suhu
450 °C selama 4 jam untuk proses transesterifikasi. Selama proses kalsinasi KOH
diubah menjadi kalium oksida, K:O memiliki sifat katalitik yang tinggi untuk
transesterifikasi. Peningkatan jumlah KOH dalam struktur zeolit sebanding dengan
peningkatan K>O yang bertindak sebagai sisi aktif untuk transesterifikasi, sehingga
meningkatkan hasil metil ester.

2.3.3 Karakterisasi Zeolit Menggunakan X-RD (X-ray Diffraction)

Metode XRD (X-Ray Diffraction) merupakan metode analisis kualitatif
yang memberikan informasi mengenai suatu mineral. Setiap mineral mempunyai
pola difraktogram yang spesifik, difraktogram yang memiliki pola pemisahan
dengan puncak-puncak yang jelas dan intensitasnya yang tajam memiliki
kristalinitas yang baik (Aji, dkk., 2009). Prinsip dari XRD adalah, jika berkas sinar-
X yang memiliki panjang gelombang sama dengan jarak antar kisi kritasl maka
sinar yang dihamburkan akan ditangkap oleh detektor dan diterjemahkan sebagai
puncak difraksi. Bagian yang tidak dihamburkan akan menembus menuju lapisan
kedua dari atom dan dihamburkan sebagian, sehingga yang tidak terhambur akan
lewat dan menuju lapisan ketiga dan seterusnya (Purba, dkk., 2009).

Zeolit yang akan digunakan pada penelitian ini adalah zeolit alam Malang.
Zeolit alam Malang banyak mengandung mineral mordenit (50 % - 85 %). Setiadi
dan Pertiwi (2007), mengatakan kristalinitas mordenit dalam zeolit alam Malang

cukup tinggi yatu sebesar 44,1 %. Berikut adalah difraktogram hasil XRD dari
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zeolit alam Malang yang dilakukan oleh Botianovi (2012), seperti pada Gambar

2.2.
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Gambar 2.2 Difraktogram Zeolit Alam Malang (Botianovi, 2012)

Difraktogram hasil karakterisasi zeolit alam Malang pada gambar 2.2
menunjukkan puncak pada 20 = 12.44° 19.73°% 20.81° 22.00°; 23.56° 24.19%
25.09°% 26.60°; 27.90°; 30. 44°; 31.27°; 34.98°; 36.50°; 37. 44°; 39. 41°; 40.25°; 42.
40° 45.74° dan 48.20° (Botianovi, 2012). Kusuma, dkk. (2011) melakukan
modifikasi zeolit alam menggunakan KOH, dan pada pola XRD (X-ray
Diffcraction) untuk zeolit termodifikasi menunjukkan munculnya fasa K>O pada 28
=12.3% 25.6° 29.6° 32° 38.8°% 41.6° 48.9° 51.3° 53.6° 55 ; 57.8°; 60.9 ¢
dan 62.8°. Hasil ini juga sesuai pada Penelitian Noiroj, dkk. (2009), KOH yang

diubah menjadi kalium oksida dapat diamati pada pola XRD (X-ray Diffraction).

2.4 Pembentukan Metil Ester melalui Reaksi Transesterifikasi
Transesterifikasi adalah reaksi pembentukan metil ester asam lemak (Fatty
Acids Methyl Esters / FAME) atau biodiesel dan gliserol dengan mereaksikan
trigliserida dalam minyak nabati atau lemak hewani dengan alkohol rantai pendek.
Trigliserida merupakan triester dari gliserol, monogliserida dan digliserida dapat
diperoleh dari trigliserida dengan mensubstitusikan dua dan satu asam lemak
dengan gugus hidroksi. Alkohol rantai pendek yang sering digunakan adalah

metanol karena kereaktifannya yang tinggi (Utomo, 2011).
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Trigliserida merupakan triester dari gliserol dan asam-asam lemak yaitu
asam karboksilat dengan rantai hidrokarbon (C6 sampai C30). Trigliserida
merupakan penyusun utama minyak nabati. Selain trigliserida dalam lemak juga
terdapat monogliserida dan digliserida. Transesterifikasi biasa disebut dengan
alkoholisis adalah tahap konversi dari trigliserida menjadi metil ester, melalui
reaksi dengan alkohol, dan menghasilkan produk samping yaitu gliseol. Reaksi

transesterifikasi trigliserida menjadi metil ester adalah :

I
HC—0—C—R, R,COOCH; H,C—OH
‘ ” katalis
HC—O—C—R,  +3CH,OH | el . R,COOCH;, + HC—OH
0 '
1 RsCOOCH; H,C—OH
HZC—O—C—R3
wrialiserid Hetakiol metil ester gliserol
il sl (biodiesel)

Gambar 2.3 Reaksi Transesterifikasi

Faktor-faktor yang berpengaruh pada reaksi transesterifikasi untuk menghasilkan
metil ester dengan rendemen tertinggi adalah pengaruh kadar air dan asam lemak
bebas, perbandingan molar alkohol, suhu dan lama reaksi, jenis katalis, dan
konsentrasi katalis.
a). Pengaruh kadar air dan lemak bebas

Minyak ikan yang akan ditransesterifikai menurut Aziz, dkk (2012) harus
lebih kecil dari 1, jika kadar air lebih dari 1 maka akan dilakukan perlakuan khusus
untuk mengurangi kadar air dalam minyak ikan. Selain itu semua bahan yang
digunakan harus bebas dari air, karena air akan bereaksi dengan katalis. Kandungan

asam lemak menurut Hajamini, dkk. (2016) disarankan kurang dari 2,5 %, jika lebih

15



dari 2,5 % reaksi transesterifikasi akan terganggu adanya reaksi saponifikasi dengan
penggunaan katalis basa.
b). Perbandingan molar alkohol dengan minyak
Secara stoikiometri, setiap 1 molekul trigliserida membutuhkan 3 mol

alkohol untuk membentuk 3 senyawa alkil ester dan 1 senyawa gliserol. Menurut
Handayani (2010), semakin banyak jumlah alkohol yang digunakan, maka konversi
yang diperoleh akan bertambah. Penelitian Sanchez, dkk. (2015), menggunakan
perbandingan mol metanol : jojoba oil sebesar 1:6, 1:9, dan 1:12. Hasil maksimal
untuk konversi biodiesel sebesar 95 % pada rasio 1:12.
¢). Suhu reaksi

Zulfadli, dkk. (2015), melakukan pembuatan biodiesel menggunakan zeolit
teraktivasi dengan variasi suhu pada tahap transesterifikasi. Suhu reaksi yang
digunakan adalah 50 °C, 60 °C, dan 70 °C. Biodiesel yang dihasilkan semakin
meningkat seiring dengan meningkatnya suhu reaksi, akan tetapi pada suhu 70 °C
mengalami penurunan. Hal ini dimungkinkan karena titik didih dari metanol sekitar
64,5 °C, sehingga pada suhu 70 °C diasumsikan metanol telah menguap sehingga
mengalami penurunan rendemen biodiesel. Hasil biodiesel tertinggi diperoleh pada
kondisi reaksi dengan suhu 60 °C sebesar 95,84 %.
d). Waktu reaksi

Penelitihan Wirasito, dkk. (2014) mengkonversi metil ester dengan variasi
waktu reaksi selama 1-4 jam. Waktu reaksi selama 1 jam menghasilkan metil ester
sebesar 77,59 %. Waktu reaksi dinaikkan menjadi 2 jam hasil konversi mengalami
peningkatan sebesar 86,40 % sampai dimana waktu 3 jam menghasilkan produk

maksimal sebesar 91,66 %. Namun setelah reaksi berlangsung selama 4 jam produk
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biodiesel yang dihasilkan mengalami penurunan menjadi 76,72 %. Menurut
Kusuma, dkk. (2011) reaksi transesterifikasi bersifat reversible sehingga terjadi
pergeseran kesetimbangan ke arah reaktan, dimana waktu reaksi yang terlalu lama
akan menyebabkan produk yang terbentuk berubah kembali menjadi reaktan.
e). Jenis katalis
Katalis dalam reaksi transesterifikasi berfungsi untuk mempercepat reaksi

terbentuknya biodiesel. Penelitian Kusuma, dkk. (2011) melakukan sintesis
biodiesel dari minyak kelapa sawit menggunakan katalis KOH/zeolit, biodiesel
yang dihasilkan adalah 96,44 %. Penelitian Utomo (2011) mensintesis biodiesel
dari minyak goreng menggunakan zeolit alam yang diimpregnasi dengan NaOH
dan menghasilkan biodiesel sebesar 66,18 % dengan kondisi optimum pada reaksi
transesterifikasi. Penggunaan Kkatalis basa KOH dalam transesterifikasi
memberikan hasil biodiesel yang lebih besar.
f). Konsentrasi katalis

Penambahan konsentrasi zeolit sebagai katalis akan meningkatkan biodisel
yang dihasilkan dari reaksi transesterifikasi. Penambahan katalis pada kondisi
optimum akan memaksimalkan hasil reaksi, jika penggunaannya berlebih biodiesel
yang dihasilkan akan menurun Naluri, dkk. (2015). Penelitian Arifin dan Latifah
(2015) melakukan sintesis biodiesel dari minyk goreng bekas dengan variasi jumlah
katalis sebesar 2,5 %; 5 %; 7,5 %; dan 10 % b/b total minyak dan metanol.
Rendemen biodiesel tertinggi yang diperoleh adalah 94, 48 % pada penggunaan
rasio mol minyak : metanol sebesar 1:12, konsentrasi sebesar katalis 10 % b/b total

reaktan, dan waktu reaksi selama 3 jam.
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2.5 Reaksi Transesterifikas Menggunakan Katalis KOH/zeolit alam
Tranesterifikasi merupakan reaksi perubahan senyawa ester menjadi
senyawa ester lainnya. Umumnya dalam pembentukan senyawa ester diperlukan
reaksi antara asam lemak dengan suatu alkohol. Senyawa alkohol yang paling
sering digunakan adalah metanol, karena kereaktifannya yang tinggi (Utomo,
2011). Transesterifikasi membutuhkan suatu Kkatalis untuk mempercepat

terbentuknya produk, berikut adalah mekanisme reaksi tranesterifikasi trigliserida

menggunakan katalis KOH/zeolit alam :

1) KO + 2CH,OH === 2CH,0K + H* + "OH
CHOK === K" + CH;O
2) RCOO-CH RCOO-CH
L +CH,O0®0 ——— Ll OCH — . RCOO-CH,
RCOO- CH 3 RCOO- CH i ——= , + CHyCOOR
i i RCOO- CH
CH, -OCR CH,-O-C—R . _
Il (l) : CH,-0
trigliserida  © jon metoksida zat antara ion digliserida  metil ester
3 RCOO-CH, . HocHy HO-CH,
RCOO-CH RCOO-CH 3 _. RCOO:CH  4+(CH,COOR
CH, ~OH CHZ—O—(lz—R CH, -0
% W o
digliserida ion metoksida zat antara ion monogliserida ~ metil ester
4) HO"CH, 7 HO-CH, Cl)CH3 HO"CH,
Rcoo-(l':H * CHO OEOICR HO'CH  +CHsCOOR
CH, -OH HO'CH, O HO-CH;
monogliserida  ion metoksida zat antara gliserol ~ metil ester

Gambar 2.4 Mekanisme Reaksi Transesterifikasi (Kusuma, 2013)

Pembentukan senyawa metil ester melalui transesterifikasi dimulai dari
pembentukan ion metoksida dari reaksi sisi aktif katalis KOH/zeolit alam dengan

metanol. lon metoksida yang cukup reaktif menyerang karbonil pada trigliserida
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yang selanjutnya akan terbentuk zat antara tetrahedral. Zat antara tetrahedral dapat
mengalami penataan ulang yang akan mengarah pada pembentukan ion digliserida
serta satu molekul metil ester. lon digliserida memungkinkan untuk bereaksi
dengan metanol dan terbentuklha ion metoksida dan bereaksi dengan digliserida
untuk menghasilkan monogliserida serta satu molekkul metil ester. Monogliserida

yang diserang oleh ion metoksida akan terbentuk satu molekul metil ester.

2.6 Analisis Metil Ester

Analisis biodiesel yang dilakukan pada penelitian ini meliputi analisis
menggunakan instrumen KGMS, kadar air, kadar asam lemak bebas, dan densitas.
2.6.1 KGSM (Kromatografi Gas Spektroskopi Massa)

Kromatografi gas adalah teknik pemisahan suatu senyawa yang mudah
menguap berdasarkan perbedaan distribusi pada fasa diam dan fasa gerak. Fase
gerak berupa gas (helium, argon atau nitrogen) untuk fase diam berupa padatan
(kolom). Fase gerak yang berupa gas ini akan mengelusi solute dari ujung kolom
lalu menghantarkannya ke detektor. Komponen yang terpisah menuju detektor dan
akan menghasilkan sinyal listrik yang besarnya proposional dengan komponen
tersebut. Sinyal diperkuat oleh amplifier dan selanjutnya oleh pencatat (recorder)
dituliskan sebagai kromatogram berupa puncak. Komponen vyang tersebut
dianlasisa secara kualitatif berdasarkan nilai waktu retensinya (Tr) (Frayekti, 2013).

Spektroskopi massa adalah teknik analisis berdasarkan pemisahan berkas
ion-ion dengan perbandngan massa dan muatan serta penukuran intensitas dari
berkas ion-ion tersebut. Prinsip dari spektroskopi massa adalah, molekul-molekul

senyawa organik yang ditembak dengan berkas elektron dan diubah menjadi ion-
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ion positif yang bertenaga tinggi yang dapat dipecah-pecah menjadi ion-ion lebih
kecil. Lepasnya elektron dari molekul akan menghasilkan radikal kation
(Sastrohamidjojo, 2007).

Metode kromatografi gas dilakukan untuk mengidentifikasi senyawa yang
terkandung dalam metil ester hasil transesterifikasi, serta analisis spektroskopi
massa digunakan untuk menentukan fragmentasi asam lemak jenuh dan tak jenuh
serta letak ikatan rankap jenis asam lemak (Ningtyas, dkk., 2013). Berdasarkan
Ningtyas, dkk. (2013) jenis ester rantai pendek bersifat lebih polar dibandingkan
ester rantai panjang. Jenis ester dengan rantai yang lebih panjang akan bertahan
dalam kolom, sedangkan ester rantai pendek akan lolos bersama fasa gerak keluar
dari kolom. Rantai pendek polar akan lebih awal muncul dibandingkan rantai
panjang non polar, jika kolom yang digunakan bersifat non polar.

Berdasarkan hasil analisis asam lemak bebas yang terdapat pada minyak
ikan hasil samping industri pengalengan dengan menggunakan KGSM,

kromatogram yang diperoleh dapat dilihat pada Gambar 2.5.

[ ’

Gambar 2.5 Kromatogram KGMS Minyak lkan (Dewi, R.R., 2013)
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Kromatogram pada Gambar 2.5 menunjukkan banyaknya senyawa yang terdapat
dalam sampel minyak ikan hasil samping industri. Kromatogram menunjukkan
adanya 17 puncak dengan waktu retensi sertaarea yang berbeda-beda, dapat
diketahui bahwa dalam sampel tersebut terdapat 17 senyawa yang dapat dipisahkan.
Sedangkan untuk spektra MS menunjukkan komposisi asam lemak bebas dalam
minyak ikan (Hidayat, 2012). Spektra MS untuk asam lemak bebas yang memiliki

% area relatif dapat dilihat pada Gambar 2.6.

Gambar 2.6 Spektra Massa Senyawa Metil Oleat (BM = 296) (Fatmawati, 2012).

Puncak dasar m/z 55 berasal dari C4H7", puncak pada m/z 222 dihasilkan karena
lepasnya gugus C3HeO2 dari molekul m/z 296, selanjutnya lepasnya gugus CH> dari
puncak m/z 222, m/z 208, m/z 194, dan m/z 180 menghasilkan m/z 166. Puncak
m/z 67 dihasilkan karena lepasnya gugus C4Hg dari m/z 124, lepasnya gugus CH>
dari m/z 67 menghasilkan m/z 54, lepasnya gugus CHzO dari m/z 296 menghasilkan
puncak dengan m/z 265. Mekanisme fragmentasi untuk senyawa metil oleat

diusulkan pada Gambar 2.7.
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Gambar 2.7 Mekanisme Fragmentasi Metil Oleat ( Fatmawati, 2012).

2.6.2 Kadar Air

Kadar air yang diijinkan oleh SNi (2006) untuk biodiesel adalah kurang
dari 0,5 %. Menurut Setiawati dan Edwar (2012), kadar air yang tinggi akan
memperbesar kemungkinan untuk terjadinya reaksi hidrolisis yang mengakibatkan
kenaikan kadar asam lemak bebas. Kandungan air dalam biodiesel juga dapat

menyebabkan turunnya panas pembakaran.
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2.6.3 Kadar Asam Lemak Bebas

Angka asam adalah jumlah miligram KOH yang digunakan untuk
menetralkan asam lemak bebas yang terdapat dalam satu gram minyak atau lemak.
Berdasarkan standar yang telah ditetapkan angka asam maksimal yang terdapat
pada biodiesel maksimal sebesar 0,8 mg-KOH/g (SNI, 2006). Kandungan asam
yang tinggi menyebabkan biodiesel bersifat korosif.
2.6.4 Uji Bilangan lod

Bilangan lod menunjukkan banyaknya ikatan rangkap pada rantai

hidrokarbon. Mulyadi (2011) menyatakan bahwa angka iod berpengaruh pada besar
kecilnya angka setana, angka setana menunjukkan seberapa cepat bahan bakar
terbakar secara spontan. Semakin besar angka iod maka perhitungan angka setana
semakin kecil. Berdasarkan SNI 2006 standar angka iod yang telah ditetapkan yaitu
maksimal 115 g iod/100 g.
2.6.5 Massa Jenis

Massa jenis dapat menjadi indikator banyaknya pengotor yang terdapat
pada biodiesel. Zat pengotor yang mungkin terkandung dalam biodiesel meliputi
gliserol, sabun, asam-asam lemak yang tidak terkonversi menjadi metil ester, sisa
katalis, air, ataupun sisa metanol yang terdapat dalam biodiesel (Setiawati dan
Edwar, 2012). Berdasarkan SNI (2006) massa jenis biodiesel yang diperbolehkan

untuk biodiesel berkisar antara maks. 850-890 kg/m?.
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BAB IlI

METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Pelaksanaan Penelitian
Penelitian ini dilaksanakan pada bulan April — Juni 2016 di Laboratorium
Jurusan Kimia Fakultas sains dan Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana

Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah corong pisah, penyaring
200 mesh, seperangkat alat refluks, oven, labu leher tiga, piknometer, desikator,
magnetic stirrer, termometer 100 °C, neraca analitik, hot plate, seperangkat alat
titrasi ,Tanur, XRD (Pan Analitycal Export Pro) dan KGMS (Varian Cp3800 —
Saturn 2200)
3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah Minyak hasil
pengolahan limbah industri pengalengan ikan di Muncar Banyuwangi, aseton 96%,
NaOH (Merck), KOH (Merck), HCI 6 M, Etanol 96 %, akuades, metanol(Merck),
zeolit alam, asam oksalat, indikator PP, pH universal, Na,SO4 anhidrat dan

Alumunium foil.
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3.3 Tahapan Penelitian

1. Analisis minyak hasil samping industri pengalengan ikan.
2. Preparasi zeolit alam.

3. Aktivasi zeolit.

4. Pembuatan metil ester melalui reaksi transesterifikasi.

5. Analisis metil ester.

3.4 Rancangan Percobaan

Penelitian ini bersifat dekskriptif kuantitatif yang tujuannya untuk
eksploratif, yaitu untuk mengkonversi minyak yang diperoleh dari minyak hasil
pengolahan limbah industri pengalengan ikan menjadi biodiesel melalui proses
transesterifikasi menggunakan katalis heterogen berupa zeolit alam yang diperoleh
dari daerah Malang dan diimpregnasi dengan KOH. pembentukkan metil ester atau
biodiesel membutuhkan reaktan berupa trigliserida dari minyak serta metanol.
Penelitian ini akan menggunakan variasi mol metanol dengan perbandingan 1:9,
1:12, dan 1:15. Hasil konversi minyak akan dianalisis dengan instrumen KGSM

(Kromatografi Gas Spektroskopi Massa).

3.5 Prosedur Kerja
3.5.1 Analisis Minyak Hasil Samping Industri Pengalengan Ikan
3.5.1.1 Analisis Kadar Air (Aziz dkk, 2012)
Cawan porselen di oven selama 15 menit, lalu dimasukkan ke dalam

desikator. Sebanyak 5 gram minyak (W) dimasukan ke dalam cawan porselen dan
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ditimbang (W>), dipanaskan selama 4 jam pada suhu 110 °C. Cawan didinginkan

dalam desikator dan ditimbang (Ws).

, W, —Ws
kadar air(%) = W %X 100 %
1

Keterangan:
W1 : berat sampel (g)
W : berat cawan + sampel minyak sebelum dipanaskan (g)

W3 : berat cawan + sampel minyak setelah dipanaskan (g)

3.5.1.2 Analisis Asam Lemak Bebas (SNI, 2012)

Sebanyak 2 gram minyak dilarutkan dengan 10 mL etanol 96 % dalam
Erlenmeyer dan dipanaskan pada suhu 40 °C. Selanjutnya ditambah 2 tetes
indikator fenolftalein, lalu dilakukan titrasi dengan KOH 0,1 N hingga

menghasilkan warna merah muda.

FFA(%) = - x 100
)= massa sampel (g) X 1000

Keterangan:
Vv : volume KOH
N : normalitas KOH

BM : berat molekul asam lemak dominan yang terkandung dalam minyak ikan

3.5.1.3. Analisis Bilangan Penyabunan (SNI, 1998)
Sebanyak 2 gram minyak dimasukkan ke dalam Erlenmeyer 250 mL,
ditambahkan KOH-alkohol 0,5 N sebanyak 25 mL. Setelah itu dipanaskan hingga

lemak tersaponifikasi (30 menit). Kemudian didinginkan dan dititrasi dengan 0,5 N
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HCI menggunakan 0,5-1 mL indikator fenolftalein sampai menjadi tidak berwarna.
Jumlah bilangan penyabunan dalam sampel dihitung dengan rumus : bilangan
penyabunan (mg KOH yang digunakan untuk saponifikasi 1 gram lemak)

56,1 x N x (Vb —Vs)
w

Bilangan Penyabunan (mg/g) =

Vb =Volume HCI 0,5 N yang diperlukan blanko (mL)
Vs =Volume HCI 0,5 N yang diperlukan sampel (mL)
N = Normalitas HCI 0,5 N
W = Berat sampel (g)
3.5.1.4 Penentuan Densitas (Aziz dkk, 2012)
Piknometer dibilas dengan akuades, lalu dengan aseton, dan dikeringkan
dengan hairdryer. Ditimbang piknometer (W1). Piknometer diisi dengan sampel
minyak, bagian luarnya dilap hingga kering dan ditimbang (W>).

W, =W

Densitas (g/mL) = 7

Keterangan :
p :densitas (g/mL)
W, : massa piknometer + sampel (g)
W1 : massa piknometer (g)
3.5.2 Preparasi Zeolit Alam

Serbuk zeolit alam sebanyak 100 gram direndam dalam 200 mL akuades
sambil diaduk dengan pengaduk magnet selama 24 jam pada suhu kamar (25 °C)
(Trisunaryanti dkk., 2005), disaring dan endapan yang diperoleh dikeringkan dalam
oven pada suhu 120 °C selama 4 jam. Selanjutnya, endapan digerus sampai halus

sehingga lolos dalam penyaring 250 mesh (Botianovi, 2012).
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3.5.3 Aktivasi Zeolit Alam

Zeolit alam sebanyak 80 gram digerus sampai halus sehingga lolos dalam
penyaring 100 mesh. Direndam dalam larutan HCI 6 M sebanyak 250 mL dan
diaduk menggunakan magnetic stirrer selama 1 jam, setelah selesai sampel zeolit
dicuci dengan aquades hingga pH netral. Zeolit dikeringkan dalam oven selama 24
jam pada suhu 60 °C (Burris, L.E., dan Juanger,C.G., 2015). Selanjutnya di
impregnasi dengan larutan KOH. Zeolit alam direndam dalam larutan KOH 20 %
sebanyak 200 mL. Setelah 3 hari, zeolit dipisahkan dari larutannya. Zeolit yang
tertahan di kertas saring kemudian dikeringkan dalam oven bersuhu 120 °C selama
2 jam untuk menghilangkan kandungan air. Setelah 24 jam, dikalsinasi pada suhu
450 °C selama 4 jam (Arifin dan Latifah, 2015). Zeolit kemudian dikarakterisasi
dengan XRD.
3.5.4 Karakterisasi Zeolit Menggunakan XRD

Zeolit modifikasi dianalisis menggunakan teknik difraksi sinar-X (XRD)
untuk identifikasi fase kristal dan kekristalan katalis dengan radiasi Cu Ka (A =
1.5406 Z\) pada 40 kV dan 30 mA, 260 05-50 ° dan kecepatan scan 0,02 °/detik (Erlina

dkk., 2013).

3.5.5 Pembentukan Metil Ester Melalui Reaksi Transesterifikasi (Arifin dan
Latifah, 2015)

Proses transesterifikasi dilakukan dalam labu leher tiga berkapasitas 500 mL
dengan mencampurkan minyak ikan dan metanol dengan menggunakan katalis K-
Zeolit. Variasi perbandingan mol minyak ikan dan metanol yang digunakan yaitu
1:9, 1:12, dan 1:15. Penambahan katalis KOH-Zeolit sebanyak 10 % b/b dari total

reaktan dengan KOH 20 %. Proses transesterifikasi dilakukan selama 3 jam pada
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suhu 60 °C dan disertai pengadukan dengan kecepatan 300 rpm. Setelah proses
selesai, selanjutnya campuran didiamkan dalam corong pisah selama 24 jam.
Setelah terpisah, diambil lapisan atas (biodiesel) dan dimurnikan dengan akuades
panas sebanyak 10 % dari volume minyak dan didiamkan dalam corong pisah.

Setelah 1 jam, lapisan atas diambil dan ditambah 1 % b/b Na>SO4 anhidrat.

3.5.6 Analisis Metil Ester

3.5.6.1 Analisis dengan KGMS
Analisa metil ester menggunakan KGMS QP2010S SHIMADZU. produk

metil ester yang dihasilkan dari reaksi transesterifikasi diambil sebanyak 1uL

kemudian diinjeksikan dalam alam KGMS yang telah dikondisikan sebagai berikut:

Jenis kolom :VF 5 MS
Panjang kolom :30cm

ID 10,25 mm

Gas pembawa : Helium
Sistem ioniasi : Electron Impact (EI)
Energi ionisasi : 70 ev

Suhu kolom BINC

Suhu injektor :310°C
Injection mode : Split
Tekanan gas pembawa : 16,5 kPa
Kec. Aliran gas : 0,5 mL/Menit
Suhu detektor :250°C

3.5.6.2 Analisis Asam Lemak Bebas (SNI, 2012)

Sebanyak 2 gram minyak dilarutkan dengan 10 mL etanol 96 % dalam

Erlenmeyer dan dipanaskan pada suhu 40 °C. Selanjutnya ditambah 2 tetes
indikator fenolftalein, lalu dilakukan titrasi dengan KOH 0,1 N hingga

menghasilkan warna merah muda.
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V XN x56,1
massa sampel (mg)

Angka Asam (mg KOH — g) =

Keterangan:

V  :volume KOH (mL)
N  :normalitas KOH (0,1 N)

BM : berat molekul KOH (56,1 g/mol)

3.5.6.3. Analisis Penentuan Densitas (Aziz dkk, 2012)
Ditimbang piknometer bersih (W31). Piknometer diisi dengan sampel
minyak, bagian luarnya dilap hingga kering dan ditimbang (W>).

W, —w,
%4

Densitas(g/mL) =

Keterangan :

p :densitas (g/mL)

W : massa piknometer + sampel (g)
W1 : massa piknometer (g)

3.5.6.4 Analisis Kadar Air (Aziz dkk, 2012)

Cawan porselen di oven selama 15 menit, lalu dimasukkan ke dalam
desikator. Sebanyak 5 gram minyak (W) dimasukkan kedalam cawan porselen dan
ditimbang (W>), dipanaskan selama 4 jam pada suhu 110 °C. Cawan didinginkan
dalam desikator dan ditimbang (Ws).

W, — W.
—Z " 3%100%

kadar air(%) = W
1
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Keterangan:
W1 : berat sampel (g)
W5 : berat cawan + sampel minyak sebelum dipanaskan (g)

W3 : berat cawan + sampel minyak setelah dipanaskan (g)

3.5.4.5 Analisis Angka lodin (Cahya,R.A., 2014)

Sebanyak 0,25 gram minyak ikan dimasukkan ke dalam Erlenmeyer tertutup,
kloroform ditambahkan sebanyak 15 mL untuk melarutkan minyak. Pereaksi Hanus
ditambahkan juga sebanyak 25 mL ke dalam Erlenmeyer tertutup dan dibiarkan di
tempat gelap selama 30 menit. Selanjutnya, ditambahkan 10 mL larutan KI 15 %
dan dikocok sampai homogen, sebanyak 100 mL aquades ditambahkan. Dititrasi
dengan larutan standar Na»S203 0,1 N sampai warna kuning larutan hampir hilang
ditambahkan 2 tetes indikator amilum sebelum titik akhir titrasi. Goyang-goyang
Erlenmeyer dengan cepat lalu titrasi dilanjutkan sampai warna biru menghilang.
Bilangan iod dalam sampel dihitung dengan rumus:

(Vs—Vb)xNx12,69

Bilangan Iod (g iod/100g) = >

Bilangan iod = Jumlah g iod yang mengadisi 100 g lemak

Vs = Volume Na2S203 untuk titrasi sampel (mL)
Vb = Volume NazS>03 untuk titrasi blanko (mL)
N = Normalitas Na2S203 (N)

wW = Berat sampel ()

3.6 Analisis Data
Data yang diperoleh pada penelitian ini yaitu presentase biodiesel hasil
transesterifikasi. Data yang diperoleh disajikan dalam bentuk table dan grafik

hubungan antara hasil penelitian dengan variable (variasi penambahan metanol)
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langkah berikutnya adalah mencari kondisi yang optimum dari variable tersebut.
Presentase biodiesel dihitung dengan menggunakan rumus :

berat metil ester
% Rendemen = - x 100%
berat minyak awal
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BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Analisis Minyak Hasil Pengolahan Limbah Pengalengan lkan

Analisis yang dilakukan untuk mengetahui kualitas minyak yang digunakan
meliputi: kadar air, asam lemak bebas, bilangan penyabunan dan penentuan
densitas. Kualitas minyak yang digunakan sangat berpengaruh terhadap hasil reaksi
transesterifikasi. Adapun hasil analisis kualitas minyak hasil pengolahan limbah
industri pengalengan ikan untuk pembentukan senyawa metil ester ditunjukkan
pada Tabel 4.1.

Tabel 4.1 Hasil Analisis Kualitas Minyak.

Parameter Hasil Standar
Kadar Air 0,264 % 1%
Asam Lemak Bebas 0,666 % 2,5%
Bilangan Penyabunan 130 mg/g 500 mg/g
Massa Jenis 0,91 g/mL 0,91 g/MI

4.1.1 Analisis Kadar Air

Kadar air yang tinggi mengakibatkan terjadinya reaksi hidrolisis trigliserida
sehingga akan memperbesar angka asam pada sampel minyak Analisis kadar air
pada penelitian ini dilakukan dengan menimbang sampel minyak ikan seberat 5
gram akan dipanaskan dalam oven dengan suhu 110 °C dengan waktu 4 jam.
Pemanasan tersebut dilakukan untuk mengetahui sejumlah air yang terdapat di
dalam minyak. Persentase kadar air diperoleh dengan menghitung selisih antara
minyak ikan sebelum dan sesudah dipanaskan, berat yang hilang dihitung sebagai

kadar air dalam minyak.
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Kadar air pada minyak yang digunakan untuk pembuatan metil ester
berdasarkan Aziz, dkk., (2012) sebesar 1 %. Sampel minyak ikan hasil pengolahan
industri memiliki kadar air sebesar 0,264 %. Minyak ikan yang digunakan memiliki
kadar air lebih kecil dibandingkan standar yang ditetapkan.

4.1.2 Asam Lemak Bebas

Analisis asam lemak bebas bertujuan untuk mengetahui besar asam lemak
yang terkandung dalam minyak. Asam lemak bebas yang tinggi akan mengganggu
reaksi transesterifikasi, dengan adanya katalis basa menyebabkan terjadi reaksi
samping yaitu pembentukan sabun. Minyak yang dianalisis ditambahkan etanol
panas untuk melarutkan asam lemak bebas. Asam lemak bebas yang telah
bercampur dengan etanol dititrasi dalam keadaan panas dengan NaOH. Titik akhir
titrasi ditandai dengan terjadinya perubahan warna karena adanya indikator PP.

Minyak ikan yang digunakan menurut Hajaimini, dkk., (2016) harus
memiliki kandungan asam lemak bebas yang kurang dari 2,5 %. Kandungan asam
lemak bebas pada sampel sebesar 0,666 %. Sampel minyak yang digunakan
memiliki kandungan asam lemak bebas lebih kecil dibandingkan standar yang
ditetapkan sehingga minyak dapat digunakan dalam reaksi transesterifikasi.

4.1.3 Bilangan Penyabunan

Bilangan penyabunan menunjukkan tinggi rendahnya komposisi asam
lemak yang terkandung dalam minyak yang dianalisis. Semakin tinggi bilangan
penyabunan menunjukkan bahwa semakin pendek rantai karbon (C) penyusun asam
lemak pada minyak. Sebaliknya semakin kecil bilangan penyabunan menunjukan
bahwa semakin panjang rantai karbon (C) yang terkandung dalam asam lemak pada

minyak.
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Analisis bilangan penyabunan dilakukan dengan menambahkan sejumlah
minyak ikan dengan KOH-Alkohol. Penggunaan KOH dilakukan untuk
membentuk sabun dari molekul trigliserida pada minyak dengan KOH akan
terbentuk suatu garam asam lemak. Fungsi penggunaan alkohol pada analisis
penyabunan yaitu sebagai pelarut asam lemak bebas yang selanjutnya akan bereaksi
dengan KOH sehingga terjadi reaksi penyabunan. Selanjutnya KOH yang berlebih
akan dititrasi dengan HCI menggunakan indikator PP.

Hasil analisis bilangan penyabunan minyak hasil pengolahan limbah
industri pengalengan ikan sebesar 130. Menurut Diah (2011) angka penyabunan
yang melebihi 500 mg/g akan menganggu reaksi pembentukan metil ester. Hasil
pengukuran bilangan penyabunan pada sampel yang akan digunakan masih di
bawah standar maksimum.

4.1.4 Massa Jenis

Massa jenis dapat menjadi indikator adanya pengotor pada minyak hasil
pengolahan limbah industri pengalengan ikan. Menurut Wibawa (2006) Massa jenis
ekstrak minyak ikan pada suhu kamar sebesar 0,94 g/mL. Penelitian Defandi (2015)
menyatakan bahwa massa jenis minyak ikan sebesar 0,91 g/mL, hampir sama
dengan massa jenis minyak ikan yang dilaporkan oleh Wibawa (2006). Massa jenis
minyak ikan hasil pengolahan limbah industri pengalengan ikan yang akan
digunakan dalam tranesterifikasi sebesar 0,91 g/mL sama dengan hasil yang telah

dilaporkan oleh Defandi (2015).
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4.2 Preparasi Zeolit Alam

Penelitian ini menggunakan zeolit alam Malang yang telah diaktivasi
dengan HCI untuk menghilangkan kation pengotor logom dan selanjutnya
diaktivasi dengan KOH. Zeolit alam yang belum diaktivasi terlebih dahulu
dilakukan preparasi untuk menghilangan pengotor yang larut dalam air. Preparasi
zeolit dilakukan dengan perendaman menggunakan akuades. Perendaman
dilakukan selama 24 jam dengan strirrer, proses ini bertujuan untuk melarutkan
pengotor yang terdapat pada zeolit. Proses selanjutnya yaitu penyaringan dan
pemanasan dilakukan untuk menghilangkan air pada rongga permukaan zeolit.
Pemanasan pada suhu 120 °C selama 4 jam. Menurut Utomo (2011) pemanasan
pada suhu 120 °C tidak akan merusak struktur zeolit. Pengayakan 220 mesh

dilakukan untuk memperbesar luas permukaan dari zeolit.

4.3 Aktivasi Zeolit Alam

Aktivasi zeolit alam bertujuan untuk menempelkan sisi aktif ke dalam
pori—pori zeolit. Pada zeolit alam masih terkandung banyak kation pengotor yang
menutupi pori-pori zeolit. Sehingga perlu dilakukan perendaman menggunakan

HCI 6 M untuk menghilangkan kation pengotor. Proses tersebut dapat dilihat pada

Gambar 4.1.
o _o_M o H
~ \si_/ \A_I,’/ \Si,l/ + HCl —= /O\Si/O\A-I/O\Si/ +MCl
A% 4% d ™ VAR AR BA
I R A R o e

|
Gambar 4.1 Pergantian Kation

Gambar 4.1 menjelaskan bahwa kation pengotor pada permukaan zeolit dapat

digantikan H* dari HCI. Proses perendaman ini menyebabkan zeolit bersifat asam
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untuk itu dilakukan pencucian menggunakan akuades hingga diperoleh pH netral.
Sisa-sisa akuades yang tertinggal dalam pori zeolit dapat dihilangkan melalui
proses pemanasan.

Proses penempelan inti aktif ke dalam permukaan zeolit bertujuan untuk
memaksimalkan kinerja zeolit sebagai katalis. Penempelan inti aktif dilakukan
dengan merendam zeolit alam dalam KOH 20 %. K* dari KOH akan menempati

permukaan zeolit dapat dilihat pada Gambar 4.2.

ORESC

i o
H . 5
/O\Si/O\AI/O\Si/ +KOH — * \Si.'/ \/AI,'/ \ISL’/
d~ 4 4 J=3 ST %
? C|) ? c|> C|) | [ [ [

Gambar 4.2 Impregnasi KOH Pada Zeolit Alam

KOH yang menempel pada zeolit berpengaruh pada pembentukan fasa K>O. Proses
kalsinasi dilakukan dengan pemanasan pada zeolit pada suhu tinggi, untuk
penelitian ini menggunakan suhu 450 °C selam 4 jam. Proses kalsinasi bertujuan
untuk mengubah KOH bentuk oksidanya yaitu K>O. K>O inilah yang bertindak
sebagai sisi aktif untuk memaksimalkan kinerja zeolit sebagai katalis.

Menurut Kusuma, dkk. (2013) senyawa K* yang melekat pada permukaan
zeolit selama kalsinasi akan teroksidasi menjadi bentuk oksidanya. K.O merupakan
senyawa yang bersifat basa dan memiliki ativitas katalitik yang tinggi dalam reaksi
transesterifikasi dibandingkan H* pada zeolit yang cenderung bersifat asam.
Semakin banyak gugus K20 yang terbentuk akan meningkatkan kebasaan dari

katalis.
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4.4 Karakterisasi KOH/Zeolit Alam

Karakterisasi zeolit alam yang telah diaktivasi dengan KOH dapat dilakukan
dengan menggunakan XRD. Analisis XRD bertujuan untuk melihat kristalinitas
yang baik serta adanya puncak K>O dari zeolit yang telah diaktivasi, difraktogram
yang memiliki pola dengan pemisahan dengan puncak-puncak yang jelas serta
insentitas yang tajam menunjukkan bahwa zeolit tersebut memiliki kristalinitas
yang baik. Hasil analisi sampel zeolit yang telah di impregnasi dengan

menggunakan KOH menunjukan difraktogram hasil XRD pada Gambar 4.3.

— K2
d.KOH/Zeolit alam ‘ k=Kz20

AN L EA LY,

b. Zeolit alam

Intensitas (%)

f
WM,WW‘VUWM \«I \MMM\AWMJ (VO

0 10 20 30 40 50
2 teta (°)

Gambar 4.3 Pola XRD a. KOH/Zeolit alam dan b. Zeolit Alam

Gambar 4.3 menunjukkan adanya perbedaan pada pola difraktogram untuk zeolit
alam dengan KOH/Zeolit Alam terutama untuk puncak 26 XRD zeolit alam dan

KOH/Zeolit yang ditampilkan pada Tabel 4.2.
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Tabel 4.2 Puncak 20 XRD Zeolit Alam dan KOH/Zeolit Alam

Zeolit Alam KOH/Zeolit alam
20(°) Intensitas % 20(°) Intensitas %

19,8938 6,78 19,8900 3,3
21,0334 21,18 20,9675 15,57
22,2355 10,65 22,1306 6,93
23,6906 7,34 23,6700 1,86
24,3425 13,56 24,3393 5,64
25,5581 4,23 25,5586 1,7
26,7233 100,00 26,7502 100
28,0787 34,04 28,0379 17,24
30,5967 7,04 30,3279 2,02

- = 31,0100 4,18
35,2490 6,69 35,2500 1,03
36,6446 10,61 36,6505 7,87
37,6074 4,17 37,5900 1,05

- - 39,0100 5,01
39,6248 8,51 39,5864 5,08
40,4424 3,75 40,4193 2,15
42,5905 10,86 42,5750 5,35
45,9391 5,09 45,9220 2,43

Tabel 4.2 menunjukkan bahwa hasil XRD KOH/Zeolit terdapat fasa K>O pada 20
= 31,01° dan 39,01°. Adanya fasa K-O menunjukkan bahwa KOH pada permukaan
zeolit telah berubah menjadi bentuk oksidanya melalui proses kalisinasi. Zeolit
alam dan KOH/zeolit alam, dari hasil XRD dapat diketahui terjadi penurunan
intensitas pada KOH/zeolit alam. Penurunan intensitas disebabkan karena
ketidakteraturan struktur dari zeolit karena adanya kation yang menempel pada

pori-pori zeolit.

4.5 Reaksi Transesterifikasi Minyak Hasil Pengolahan Limbah Industri
Reaksi transesterifikasi merupakan pembentukan senyawa metil ester dari
reaksi antara trigliserida dengan metanol. Reaksi transesterifikasi dilakukan

didalam refluks untuk mencegah adanya metanol yang menguap karena pemanasan.
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Transesterifikasi membutuhkan suatu Kkatalis untuk mempercepat reaksi
terbentuknya senyawa metil ester. Penelitian ini menggunakan waktu reaksi selama
3 jam berdasarkan penelitian Wirasito, dkk. (2014) dapat menghasilkan produk
secara maksimal. Secara stoikiometri setiap satu mol trigliserida membutuhkan tiga
mol metanol untuk membentuk senyawa metil ester.

Reaksi transesterifikasi bersifat reversible sehingga terjadi pergeseran ke
arah reaktan. Waktu reaksi yang terlalu lama akan mengakibatkan produk yang
terbentuk berubah menjadi reaktan sehingga dapat mengurangi senyawa metil ester
yang dihasilkan (Kusuma, dkk., 2011). Reaktan pada reaksi dibuat berlebih dengan
tujuan agar kesetimbangan lebih bergeser ke arah produk. Reaksi transesterifikasi
menghasilkan produk samping berupa gliserol yang mana pada akhir reaksi
dilakukan penambahan akuades panas untuk menghilangkan gliserol serta

mengendapkan sisa katalis.

Tahap awal yaitu adsorpsi metanol pada permukaan zeolit, reaksi akan
berlangsung di permukaan. Metanol sendiri merupakan suatu nukleofil yang lemah,
dengan adanya sisi aktif K* pada zeolit dapat membantu dalam pembentukan ion

metoksida yang merupakan nukleofil kuat.

4

2CH,OK + H + OH

K,O + 2CHsOH

CHOK =—== K+ CH;0O:

Gambar 4.4 Pembentukan lon Metoksida (Kusuma, 2013)

lon metoksida terbentuk karena adanya reaksi antara K.O dengan metanol. lon
metoksida memiliki aktivitas katalitik yang tinggi. Tahapan selanjutnya adalah

pembentukan zat antara tetrahedral dengan penyerangan PEB (pasangan electron
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bebas) pada ion metoksida terhadap atom karbon yang dapat dilihat pada Gambar

4.5,
R'COO—CH, R'COO—CH,
| N | OCH;
R"COO—CIZH + CH;Q: =—=  R'COO—CH '
|
HZC—OﬁR'” H,C——O—C—R"
{0 ‘
:0F
Tetrahedral

Gambar 4.5 Pembentukan Zat Antara Tetrahedral

lon metoksida yang reaktif mampu menyerang C=0 (karbonil) yang ada pada
trigliserida, yang mengakibatkan terputusnya ikatan w pada C=0O sehingga muatan
atom —O” menjadi negatif. Penyerangan ini mengarah pada pembentukan zat antara
tetrahedral. Zat antara tetrahedral dapat mengalami penataan ulang yang akan

mengarah pada pembentukan ion digliserida dan senyawa metil ester dapat dilihat

pada Gambar 4.6.
R'COO—CH,
OCh3 R'COO—CH,
R"COO—CH
H,C——O0—C—R R"COO——CH +  CH3O00CR™

or Metil Ester

(|)“> H2(|:
Gambar 2.6 Pembentukan Metil Ester

Zat antara tetrahedral mengalami penataan ulang, dimana PEB (Pasangan Elekiron
Bebas) dari atom —O° membentuk rangkap kembali dengan C=0 karbonil yang
menyebabkan terlepasnya ikatan C-O sehingga menghasilkan senyawa metil ester
dan ion digliserida. Tahap selanjutnya adalah pembentukan senyawa digliserida

dapat dilihat pada Gambar 4.7
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R'COO—CH, R'COO—cCH;,

4+

R"COO——CH + H R"COO——CH
Digliserida

Gambar 4.7 Pembentukan Digliserida

lon digliserida bereaksi dengan H* dari hasil reaksi samping pembentukan ion
metoksida. lon digliserida dimungkinkan juga dapat bereaksi dengan metanol
seperti yang ditunjukkan pada Gambar 4.8 berikut:

Hzc_:@:—/\ H,C—OH
0 | o |

1

R,—C—O—CH +  CHsOH
= |

R;—C—O—CH,

Gambar 4.8 Pembentukan Senyawa Digliserida dan lon Metoksida
lon metoksida mampu bereaksi kembali dengan digliserida untuk menghasilkan
monogliserida dan senyawa metil ester. Monogliserida yang terbentuk akan
diserang pula oleh ion metoksida membentuk metil ester lainnya dan senyawa
glliserol. Produk-produk yang diperoleh selanjutnya akan didesorpsi dari
permukaan katalis.

Menurut penelitian Darnoko dan Ceryan (2000) pembentukan digliserida
dari trigliserida membutuhkan waktu yang lebih lama dibandingkan pembentukan
monogliserida dari digliserida, sedangkan pembentukan senyawa metil ester
memiliki waktu yang lebih cepat. Rendemen senyawa metil ester yang diperoleh

dari reaksi transesterifikasi dapat dilihat pada Tabel 4.3.
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Tabel 4.3 Rendemen Metil Ester

Rasio mol Rendemen metil ester (%)
1:9 91
1:12 87
1:15 86

Tabel 4.3 menunjukkan bahwa pada perbandingan 1:9 memberikan nilai
rendemen yang paling besar yaitu 91 %, untuk perbandingan 1:12 rendemen yang
dihasilkan sebesar 87 % sedangkan pada perbandingan 1:15 diperoleh rendemen
sebesar 86 %. Kenaikan rasio mol metanol memberikan penurunan pada rendemen
yang dihasilkan, hal ini dikarenakan bahwa trigliserida yang terkandung dalam
minyak telah habis bereaksi dengan metanol pada 1:9. Menurut Intarapong, et al.,
(2013), Metanol yang terlalu berlebih dapat melarutkan gliserol yang
mengakibatkan proses pemisahan menjadi lebih sulit sehingga memberikan

penurunan pada kadar metil ester.

4.6 Analisis Metil Ester

Analisis metil ester dilakukan untuk mengetahui karakteristik serta kualitas
metil ester yang dihasilkan dari reaksi transesterifikasi. Analisis yang dilakukan
pada penelitian ini meliputi analisis kadar air, analisis densitas, analisis asam lemak
bebas, analisis bilangan iod, serta analisis dengan KGMS (Kromatografi Gas
Spektroskopi Massa).
4.6.1 Analisis Kadar Air

Analisi kadar air bertujuan untuk mengetahui besaran air yang terdapat pada
metil ester (biodiesel) yang dihasilkan. Menurut SNI (2015), kadar air yang
diijinkan untuk biodiesel adalah kurang dari 0,5 %. Hasil analisis kadar air dapat

dilihat pada Tabel 4.4.
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Table 4.4 Hasil Analisis Kadar Air

Rasio mol Kadar air (%)
1:9 3,49
1:12 6,27
1:15 4,65

Analisis kadar air dilakukan dengan pemanasan pada suhu 120 °C untuk
menguapkan air yang terdapat pada biodiesel. Dari penelitian tersebut didapatkan
hasil analisis kadar air minimal pada perbandingan metanol 1:9 dengan kadar air
sebesar 3,49 % untuk perbandingan methanol 1:12 diperoleh kadar air sebesar 6,27
% sedangkan pada perbandingan 1:15 kadar air sebesar 4,65 %. Kadar air yang
tinggi disebabkan pemisahan produk pada saat pencucian produk metil ester dengan
air kurang maksimal sehingga masih banyak air yang tertahan dalam produk. Kadar
air yang tinggi dapat dikurangi dengan penambahan Na»SOs anhidrat untuk
mengikat sisa air yang terdapat dalam hasil reaksi.

4.6.2 Analisis Asam Lemak Bebas

Analisis asam lemak bebas pada metil ester bertujuan untuk mengetahui
besar asam lemak yang dibebaskan saat hidrolisis. Reaksi hidrolisis terjadi karena
adanya trigliserida yang dihidrolisis oleh air. Penetapan asam lemak bebas
maksimal yang terdapat pada metil ester sebesar 0,8 mg-KOH/g berdasarkan SNI

(2015). Hasil analisis asam lemak bebas ditunjukkan pada Tabel 4.5.

Table 4.5 Analisis Asam Lemak Bebas

Rasio mol Asam lemak bebas (mgKOH/q)
1:9 0,047
1:12 0,053
1:15 0,048

Analisis asam lemak bebas dilakukan dengan titrasi asam basa dimana asam

lemak bebas akan dititrasi dengan KOH sehingga membentuk suatu garam. Titik
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akhir titrasi ditandai dengan perubahan warna karena adanya indikator PP yang
bekerja pada rentang pH 8,3-10. Penelitian yang telah dilakukan pada perbandingan
1:9 diperoleh asam lemak bebas sebesar 0,047 mg-KOH/g, perbandingan 1:12
sebesar 0,053 mg-KOH/g dan perbandingan 1:15 sebesar 0,048 mg-KOH/g. Hasil
analisis asam lemak bebas masih di bawah standar yang ditetapkan SNI 7182:2015.
4.6.3 Analisis Densitas

Analisis densitas menunjukkan adanya pengotor dalam metil ester yang
dihasilkan. Berdasarkan SNI (2015) densitas jenis metil ester yang diperbolehkan
berkisar antara 0,85-0,89 g/mL. Hasil analisis densitas dapat dilihat pada Tabel 4.6.

Table 4.6 Analisis Densitas

Rasio mol Densitas (g/mL)
1:9 0,881
1:12 0,871
1:15 0,876

Analisis densitas dilakukan menggunakan piknometer 25 mL dengan menghitung
berat produk dan dibandingkan dengan volume piknometer. Densitas yang
diperoleh dari metil ester hasil transesterifikasi untuk perbandingan metanol 1:9
sebesar 0,881 g/mL, perbandingan 1:12 sebesar 0,871 g/mL dan perbandingan 1:15
sebesar 0,876 g/mL. Hasil densitas tersebut masih memenuhi standar yang telah
ditetapkan oleh SNI 7182:2015.
4.6.4 Uji Bilangan lod

Bilangan iod menunjukkan angka ketidakjenuhan senyawa metil ester yang
dihasilkan. Metil ester yang tidak jenuh mampu mengikat iod, banyaknya iod yang
diikat menunjukkan jumlah ikatan rangkap. Semakin banyak ikatan rangkap pada

senyawa metil ester maka derajat ketidakjenuhan akan semakin tinggi.
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Gambar 4.9 Reaksi Analisis Bilangan lod (Nielsen, 2003)

Penetapan bilangan iod dilakukan dengan melarutkan sampel dalam pelarut
kemudian ditambahkan senyawa halogen untuk mengadisi ikatan rangkap.
Selanjutnya dilakukan penambahan larutan KI untuk mengurangi kelebihan IBr
menjadi iod bebas (I2). lod bebas yang berlebih dititrasi menggunakan larutan
standar Na»S»>03 yang telah distandarisasi dan ditambahkan pati sebagai indikator.

Berdasarkan SNI angka iod pada metil ester maksimal sebesar 115 g/100g.

Hasil analisis bilangan iod dapat dilihat pada Tabel 4.7.

Table 4.7 Analisis Bilangan lod

Rasio mol Bilangan iod (g/100g)
1:9 113,30
1:12 126,14
1:15 119,25

Penamabahan metanol dengan perbandingan 1:9 diperoleh angka iod sebesar
113,30 g/100 g, perbandingan 1:12 diperoleh angka iod sebesar 126,14 g/100 g, dan
pada perbandingan 1:15 diperoleh angka iod sebesar 119,25 g/100 g. Angka iod ini
berpengaruh pada besarnya angka setana yaitu angka yang menunjukkan seberapa
cepat bahan bakar dapat terbakar secara spontan, semakin tinggi angka iod maka

angka setana yang dimiliki oleh senyawa metil ester akan semakin rendah.
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4.6.5 Analisis KGMS

Analisis KGMS bertujuan untuk mengetahui jumlah senyawa yang dapat
dipisahkan dari hasil reaksi. Pada umumnya senyawa biodiesel tersusun atas ester
dari asam lemak dengan atom karbon antara C-12 sampai C-22 (Arita, dkk., 2008).
Analisis ini menghasilkan puncak-puncak yang menunjukan jenis metil ester yang

spesifik. Hasil analisis KGMS dapat dilihat pada Gambar 4.10.

Kellimpahan

waktu retensi (Menit)

Gambar 4.10 Kromatogram Senyawa Metil Ester

Hasil KGMS menunjukkanp adanya 8 senyawa yang dapat dipisahkan
dengan nilai Rf yang berbeda sehingga dapat dibandingkan dengan standar.
Menurut Handayani (2010) suatu senyawa dapat dikatakan mempunyai kemiripan
dengan standar apabila senyawa tersebut memiliki berat molekul yang samaa, pola
fragmentasi yang mirip, serta memiliki indeks kemiripan yang tinggi.

Komponen pada peak 1 dengan Rt = 21,920 menit memberikan puncak-
puncak dengan m/z sebagai berikut: 243, 213, 199, 157, 143, 129, 100, 74, 69, 43

dan 39. Berdasarkan pendekatan literatur menggunakan spetra massa menunjukkan
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bahwa komponen dengan Rt = 21,920 adalah senyawa metil 12-metil tridekanoat

(metil miristat). Spetra massa komponen dengan Rt = 21,920 dan metil miristat

dapat dilihat pada Gambar 4.11.

§
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] 143.0

e 2431 E

39) 68.8 100:9 129.0 157.0 i

25% ' 2131 ] =
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m/z

Gambar 4.11 Spektra MS Rt = 21,920

Intensitas (%)

Gambar 4.11 spektra MS di atas menunjukkan ion molekuler 242 (M) yang
berasal dari C15H3002™. Puncak dasar m/z 74 sebagai puncak dasar (base peak)
yang berasal dari C3HsO-" Terbentuk melalui penataan ulang Mc Lafferty. Pecahan
m/z 43 berasal dari CzH7" yang terbentuk dari lepasnya gugus C12H2402. Untuk m/z
199 berasl dari C12H2302" dengan terlepasnya CsHs sedangkan pada m/z 157
berasal dari lepasnya CsHe. Puncak-puncak pada m/z 143, 129, dan 10 merupakan
deret ChH2n+102 yang dihasilkan dari pemutusan ikatan C-C. Perkiraan fragmentasi

pada puncak dasar pada m/z 74 dapat di lihat pada Gambar 4.12.

HoH
! /\/\/\/\/\/\)J\
. +e —>
OCHj

H

S
.0
H - CyoHpg
) ‘\_:_o*- —_—
m/z = 242 ~ CH; OCHj
. miz =74
OCH;,

(base peak)
Gambar 4.12 Perkiraan Pola Fragmentasi Senyawa Metil Miristat

Komponen pada peak 2 dengan Rt = 23,839 menit menunjukan puncak-
puncak dengan nilai m/z sebagai berikut: 269, 237, 218, 193, 161, 137, 119, 97, 94,

74, 55, dan 53. Berdasarkan pendekatan literatur dapat diperkirakan senyawa
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tersebut merupakan metil 9-heksadekanoat (metil palmitoleat). Spektra MS untuk

senyawa pada Rt=23,839 dan senyawa metil palmitoleat dapat dilihat pada Gambar

100%7
5
~ 75%] —
o
2 5o R 2371 3
5 25% 1609 P " 2690 3
K= i “l. e ) t

......... R TR ==

m/z

Gambar 4.13. Spektra MS Rt = 23,839

Gambar 4.13 menunjukkan bahwa ion molekuler (M™) senyawa ini yaitu
268 berasal dari C17H320,™ . Pecahan dengan m/z 55 (base peak) berasal dari CsH7*
yang diperoleh dari lepasnya C12H220 pada m/z 237 yang merupakan CisH290™
berasal dari m/z 268 yang kehilangan CHsO pada C17H2202™. Perkiraan fragmentasi
pada puncak dasar pada m/z 55 dapat di lihat pada Gambar 4.14.
NN N NN

QH
[¢]
m/z 268 miz 237

l

H,C —C
NF \CH3

H
m/z 55

Gambar 4.14 Perkiraan Pola Fragmentasi Senyawa Metil Palmitoleat

Komponen pada peak 3 dengan Rt = 24,050 menit memberikan puncak-
puncak dengan nilai m/z sebagai berikut: 270, 227, 185, 157, 143, 101, 74, 69, dan
43. Berdasarkan lliteratur dapat diperkirakan bahwa senyawa pada Rt=24,050
merupakan senyawa 12-metil heksadekanoat (metil palmitat). Spetra MS untuk

komponen pada Rt 24,050 dan metil palmitat dapat dilihat pada Gambar 4.15.
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Gambar 4.15 menunjukkan bahwa ion molekuler (M*) dengan m/z 270 yang
berasal dari C17H3402 ™ . Puncak dengan m/z 74 sebagai base peak yang berasal
dari C3HeO2™ Terbentuk dari penataan ulang Mc Lafferty. Pecahan m/z 227 yang
berasal dari Ci4H270,"™ Dengan terpecahnya CsH;"sebagai m/z 43. Sedangkan
untuk m/z 185, 157, 143, 101, 74, 69, dan 43 merupakan deret CyH2n+102 yang
berasal dari pemutusan C-C. Perkiraan fragmentasi pada puncak dasar pada m/z 55

dapat di lihat pada Gambar 4.16.

penataan ulang Mc. Lafferty
-+
0 CH, T+
A CH 2
[ HC/O\ /C\C/\/\/\/\/\/\/ ® :| _ H3C/ \C/ I
3
OH

m/z 270 m/z 74

CH,
“

-
H,
A CH ———
S S /\/\/\/\/\/\/ ¢ ”
HsC C QH

m/z 43

Gambar 4.16 Perkiraan Pola Fragmentasi Senyawa Metil Palmitat

Komponen pada peak 4 dengan Rt = 25,673 memiliki nilai m/z sebagai
berikut: 262, 178, 149, 121, 97, 95, 68, 67, dan 41. Berdasarkan literatur senyawa
tersebut merupakan metil 9,12-oktadekanoat (metil linoleat). Spektra MS

komponen dengan Rt=25,673 dan metil linoleat dapat dilihat pada Gambar 4.17.
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Gambar 4.17 Spektra MS Senyawa pada Rt = 25,673 Menit

Intensitas (%)

Gambar 4.17 menunjukkan bahwa ion molekular (M*) dengan m/z 262 yang
berasal dari C1gH30O™ dengan terlepasnya gugus CH3O dari Ci9H340,. Puncak
dengan m/z 67 sebagai base peak berasal dari C4sH7" dengan terlepasnya C1sH270sx.
Pada m/z 178 diperoleh dari C12H180™ dengan terlepasnya CsH12 dari ion molekuler
(M"). Pecahan m/z 149 berasal dari C11Hi7™ dengan lepasnya CgH170.. Pecahan
m/z 95 berasal dari terlepasnya CsH4™ dari fragmen m/z 149. Sedangkan untuk m/z
121 diperoleh dari dari terlepasnya C2Hs". Perkiraan fragmentasi pada puncak
dasar pada m/z 67 dapat di lihat pada Gambar 4.18.

Y r

H .
A d PO o A S a2
HSC/O\C/?\/\/\/\/\/\/\/\/CH‘} - [ c g R —
I H

]
OH

m/z 262

Gambar 4.18 Perkiraan Pola Fragmentasi Senyawa Metil Linoleat

Komponen pada peak 5 dengan Rt = 25,729 menit memberikan puncak
untuk spektra MS pada m/z 55, 74, 95, 123, 151, 180, 222, 246, 265, 296.

Berdasarkan literatur senyawa pada Rt = 25,729 merupakan senyawa metil 9-
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oktadekanoat (metil oleat). Spektra MS untuk senyawa pada Rt = 25,729 menit serta

standar senyawa metil oleat dapat dilihat pada Gambar 4.19.

:

75%

g
3

25%

Intensitas (%)

0%

Gambar 4.19 Spektra MS Senyawa pada Rt = 25,729 Menit

Gambar 4.19 menunjukkan bahwa ion molekuler (M*) senyawa adalah 296
berasal dari C19H3s02" untuk puncak dasar diperoleh m/z 55 berasal dari C4Ha*.
m/z 265 diperoleh dari C1gH3sO™ dengan lepasnya CHsO pada ion molekuler.
Pecahan m/z 222 didapat dari C1sH32™,sedangkan untuk puncak m/z 180 berasal
dari Ci3H24™. m/z 123 berasal dari CoH14™, untuk pecahan m/z 95 dipeoleh dari

C7H11*. Perkiraan fragmentasi pada puncak dasar pada m/z 55 dapat di lihat pada

Gambar 4.20.
CH
cZ
H l
| . H cH, OH
Hac/O\ﬁ/T\/\/\/\/\/\/\/\/CH3 . ﬁ¢ R C e N
H
° OH /2 265
miz 296 me
H CoH
C3H, g 25
Hac/?\/\/\/\/\/\/\/CHK T H3c\c/c\/\/\/\/\/CH3
miz 222 m/z 180
LS S e e e L ch\/\/\/\c&CHz — HC AN 2 ——
C ¢ c
. ¢

m/z 151 m/z 123 m/z 95

m/z 55

Gambar 4.20 Perkiraan Pola Fragmentasi Senyawa Metil Oleat
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Komponen pada peak 6 dengan Rt = 25,951 menunjukkan puncak-puncak
m/z sebagai berikut: 298, 255, 227, 199, 171, 143, 111, 74, dan 43. Berdasarkan
literatur dapat diperkirakan bahwa senyawa tersebut merupakan metil oktadekanoat
(metil stearat). Spektra MS untuk senyawa Rt=25,951 dan senyawa standar metil

stearat dapat di lihat pada Gambar 4.21.

:5“7’:://"2 429 740 ]
S 75% 3
R & s o 199.1 255.2 298.0 _
é 25% I i 1{39 171.0 227.0 l I _
E 0% .Tl Jl I.In| JIJ.H id]lT al. Lo ! L L l A [ h I. A l /] | .l ]

"'éo'"”rr”1$o“"”"'1£o'"l'n'/zl"'zéo """"" 280 TR b o

Gambar 4.21 Spektra MS Rt = 25,951 Menit

Gambar 4.21 menunjukkan ion molekuler (M*) m/z sebesar 298 yang
berasal dari C19H330". Pecahan m/z 74 sebagai puncak dasar (base peak) yang
didapat dari C3sHsO." yang terbentuk karena adanya penataan ulang Mc Lafferty.
Pecahan m/z 59 berasal dari C2H30." sedangkan untuk pecahan m/z 43 diperoleh
dari C3H7". Pecahan m/z 255, 199, 143, dan 111 merupakan deret CnH2n+102 yang
berasal dari pemutusan rantai C-C. Perkiraan fragmentasi pada puncak dasar pada

m/z 55 dapat di lihat pada Gambar 4.22.

HeX

' /\/\A/\/\/\/\/\)J\ _
te —
OCH;
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H 'é/
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X . CH;, QOCH,
OCH;
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(base peak)

Gambar 4.22 Perkiraan Pola Fragmentasi Senyawa Metil Stearat
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Komponen pada peak 7 dengan Rt = 27,214 menit memberikan puncak-
puncak dengan nilai m/z sebagai berikut: 215, 187, 161, 131, 105, dan 79.
Berdasarkan literatur dapat diperkirakan bahwa pada Rt = 27,214 merupakan
senyawa metil 5,8,11,14,17-Eikosapentaenoat. Spektra MS untuk komponen pada

Rt=27,214 dan standar untuk eiksopentanoat dapat dilihat pada Gambar 4.23.

~100%
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50%
25%
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Gambar 4.23 Spektra MS pada Rt = 27,214

Gambar 4.23 menunjukkan bahwa ion molekuler (M) dengan m/z 215 yang
berasal dari CisH23™ dengan puncak dasar pada m/z 79 diperoleh dari CeH7*.
Pecahan m/z 187 berasal dari CisH2™, untuk m/z 10 diperoleh dari Ci2Hi7™.
pecahan m/z 131 berasal dari C1oHis™ dan untuk pecahan m/z 105 diperoleh dari

CsH13™. Perkiraan fragmentasi pada puncak dasar pada m/z 55 dapat di lihat pada

Gambar 4.24.
o
/\/\/\/\/\/\/\/\/\/g\ e S L. Hie : CoHy
C X = o A X =z X =4 Scp, —
z o
m/z 316 He? m/z 215
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AN F A U G N R N 2 g \CHZ — >
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HC CH
Ha S HC N " C\ /\/\
N Xy ——— XN T X
H
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Gambar 4.24 Perkiraan Pola Fragmentasi Senyawa Metil Eiksopentanoat
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Komponen pada peak 8 dengan Rt = 28,752 memberikan puncak-puncak
dengan nilai m/z sebagai berikut: 199,159,131,105,79,41. Berdasarkan literatur
bahwa senyawa pada Rt = 28,752 merupakan metil 4,7,10,13,1,19-
Dokosahexaenoat. Spektra MS untuk Rt = 28,752 dan standar metil

Dokosahexaenoat dapat dilihat pada Gambar 4.25.

o 100%
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Gambar 4.25 Spektra MS Rt = 28,752 Menit

Gambar 4.25 menunjukkan bahwa ion molekuler dengan m/z 199 berasal
dari C15H19™, sebagai base peak diperoleh dari CsH7™ dengan m/z 79. Pecahan 159
diperoleh dari C12H15* sedangkan pada m/z 131 didapatkan dari pecahan CioH11*
Pecahan dengan m/z 105 diperoleh dari CsHg™ dengan terlepasnya C2Ho. Perkiraan

fragmentasi pada puncak dasar pada m/z 55 dapat di lihat pada Gambar 4.26.

H o i 2 deo R “CaH,
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m/z = 159
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Gambar 4.26 Perkiraan pola fragmentasi senyawa metil dokosaheksanoat
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Hasil analisis KGMS untuk produk dari transesterifikasi menunjukkan
adanya 8 senyawa metil ester yang dapat dipisahkan. Kandungan metil ester dapat
ditunjukan pada Tabel 4.8.

Tabel 4.8 Senyawa Metil Ester Hasil Analisis KGMS

Waktu %
Peak Retensi Jenis Senyawa
. Senyawa
(menit)
1. 21,920 H, H, Hy Hy H, o 16,98
/O\/\/\/\/\/\/\/
H,;C C
g ” H2 H2 H2 H2 H2 Hz
[e]
metil miristat (C—15'0)
H, H, H, H, g
2 23bgt Hc/o\c/\/\/\/\/C /\/\/ 9.75
3 I He Hy H, A i, Rz R,
(¢}
metil palmitoleat (C:17'1)
H, H, H, H, pad P
S eg.048 Hc/o\c/\/\/\/\/\/\/\/ 28,45
, | Re H, Hy Fy H, Re Re
(0]
Metil palmitat (C=17:0)
H, H, H, H, H, Ha
= 2301 HSC/O\C/C\ﬁ/C\E/C\E/C\E4E\g/g\&/c\ﬁ/°\ﬁ/c”ﬁ 2,51
o
Metil linoleat (C=19:2)
H, H, H H, H, H, H,
5. 25,729 /O\/\/\/\/\/C\/\/\/\/ 7,95
HC ‘C HZ H2 H2 i H2 H2 H2 H2
o
Metil oleat (C=19:1)
H, H, H, Hy H, H, H, H,
6. 25,952 Hac/o\ﬁ/c\g/c\a/c\g/c\a/c\a/c\ﬁ/c\ﬁ/c\ﬁ/m3 9,25
Metil stearat (C=19:0)
(¢}
AN GRS ¥ L s e e LN J
HaC ﬁé \ﬁz/ %ﬁ/ \g4 \ﬁz/ xﬁ/ \54 \(H:Z/ \ﬁz/ N7
Metil eikosapentanoat (C=21:5)
8. 28,751 . " " ﬁ 9,57

ﬂ/\/\/&/\/\/&/\/\/&/\/\/

Metil dokosaheksanoat (C= 23: 6)

Data pada Tabel 4.8 menunjukkan bahwa dalam hasil transesterifikasi terdapat
delapan senyawa yang dapat dipisahkan. Persentase dari masing-masing senyawa
dapat diperoleh dari perbandingan luas area masing-masing puncak dengan luas
area total. Delapan senyawa tersebut memiliki nilai Rt (Retention time) masing-

masing yang menunjukkan setiap senyawa memiliki waktu pemisahan yang
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bergantung pada jumlah atom karbon serta jumlah ikatan rangkap. Semakin panjang
ranti karbon suatu metil ester menyebabkan senyawa tersebut lebih terdistribusi
pada fasa diam yaitu kolom (non polar), sehingga nilai Rt lebih besar. Semakin
banyak ikatan rangkap menyebabkan senyawa tersebut lebih terdistribusi pada fasa
gerak sehingga nilai Rt lebih kecil Hasil analisis KGMS menunjukkan adanya
senyawa metil ester jenuh dan tidak jenuh, senyawa yang jenuh memiliki persentase
sebesar 55,68 % sedangkan untuk senyawa yang tidak jenuh sebesar 44,32 %.
Senyawa yang jenuh merupakan metil ester yang tidak mempunyai ikatan
rangkap dan memiliki titik didih yang lebih tinggi sehingga tahan terhadap panas.
Dikatakan jenuh karena atom karbon telah mengikat hidrogen secara maksimal.
Senyawa yang tidak jenuh merupakan metil ester yang mengandung minimal satu
ikatan rangkap. Banyaknya ikatan rangap akan menyebabkan tingginya angka iodin
pada senyawa metil ester, sehingga kemampuan senyawa metil ester untuk terbakar

secara spontan akan semakin kecil.

4.7 Pemanfaatan Minyak Hasil Pengolahan Limbah Industri Pengalengan
Ikan dalam Perspektif Islam

Allah SWT menciptakan alam dengan segala isinya yang ada di bumi ini
untuk keberlangsungan hidup dan kebutuhan hidup manusia. Segala penciptaan
Allah SWT adalah suatu kebenaran dan tidak ada yang sia-sia. Begitu juga Allah
SWT telah menciptakan lautan dengan segala makhluk hidup yang ada di
dalamnya, dan Allah SWT menciptakan manusia yang dibekali dengan akal pikiran
sehingga menjadikannya untuk memikirkan pemanfaatan dari yang Allah SWT

ciptakan. Salah satu pemanfaatan dari adanya lautan dengan segala jenis ikan
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adalah berdirinya industri-industri pengalengan ikan, seperti yang dijelaskan firman
Allah SWT dalam surat an-Nahl (16):14 sebagai berikut:

z [

ls SN 5 st Bl b el b Ul 4 ST 52 A ) 3

. 5 }°L:,}Q/// o, 1 {‘:a:, .
41 £ OypSid (Sageliad £s 158505 4

“Dan Dialah, Allah yang menundukkan lautan (untukmu), agar kamu dapat
memakan daripadanya daging yang segar (ikan), dan kamu mengeluarkan dari
lautan itu perhiasan yang kamu pakai; dan kamu melihat bahtera berlayar
padanya, dan supaya kamu mencari (keuntungan) dari karunia-Nya, dan supaya
kamu bersyukur” (OS an Nahl : 14).

Istilah ,>=J\ “lautan” dan istilah s>%2.55 dapat diartikan mengambil

ikan dari lautan . Lafadz s¢bib 5 15235 “dan supaya kalian mencari dari
karunia-Nya” (Jalalain, 2008). Surat an-Nahl (16):14 menjelaskan bahwa Allah

SWT telah menciptakan lautan dengan kekayaan laut (ikan) yang melimpah, agar
dapat dimanfaatkan dalam industri pengalengan ikan.

Proses industri pengalengan ikan akan menghasilkan limbah cair yang
berdampak negatif bagi kesehatan masyarakat di sekitar industri. Dalam limbah
tersebut masih terdapat kandungan minyak ikan. Minyak yang sudah dipisahkan
dari limbah cair memiliki kandungan trigliserida yang berpotensi untuk
pembentukan senyawa metil ester atau biodiesel. Pemanfaatan limbah untuk
menjadi bahan bakar terbarukan menunjukkan bahwa manusia sebagai khalifah
yang mempunyai tugas serta tanggung jawab terhadap alam sekitar. Seperti halnya
Allah SWT telah menciptakan manusia sebagai khalifah agar senantiasa menjaga
dan melestarikan Bumi sebagaimana dijelaskan dalam surat Al-Bagarah (2) : 30

Allah SWT berfirman :
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“Dan (ingatlah) tatkala Tuhan engkau berkata kepada Malaikat:
Sesungguhnya Aku hendak menjadikan di bumi seorang khalifah. Berkata mereka:
Apakah Engkau hendak menjadikan padanya orang yang merusak di dalam nya
dan menumpahkan darah, padahal kami bertasbih dengan memuji Engkau dan
memuliakan Engkau ? Dia berkata : Sesungguhnya Aku lebih mengetahui apa yang
tidak kamu ketahui”.

Lafadz &5 di sini adalah makhluk yang menggantikan makhluk yang

sebelumnya (Asy-Syaukani, 2008). Ayat ini menjelakan bahwa Allah SWT
menjadikan khalifah di bumi untuk memanfaatkan, menjaga, dan melestarikan
lingkungan sekitar, sehingga kelak keberlangsungan hidup generasi-generasi
selanjutnya akan terjaga. Seperti halnya pemanfaatan ikan pada industri
pengalengan, yang mana proses pengolahan menghasilkan limbah cair industri
yang mengakibatkan kerusakan-kerusakan. Akan tetapi, limbah cair dari industri
pengalengan yang telah dipisahkan sehinga diperoleh minyak ikan yang masih bisa
dimanfaatkan dengan dilakukan pengolahan lebih lanjut sehingga diperoleh
senyawa metil ester.

Pembentukan metil ester atau biodiesel pada penelitian ini dilakukan
dengan menggunakan reaksi transesterifikasi. Hasil dari reaksi transesterifikasi
pada penelitian ini diperoleh kadar senyawa metil ester yang dapat digunakan
sebagai bahan bakar alternatif (biodiesel). Allah SWT telah membatasi sesuatu
dengan tempat, waktu, ukuran, dengan kemaslahatan dan ketelitian yang tersurat

dalam Al-Qamar(54): 49.
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“Sesungguhnya Kami (Allah) menciptakan segala sesuatu menurut ukurannya”

Lafadz ).u.’ “ukuran” dapat diartikan sebagai kadar (Qurthubi, 2009).

Allah SWT telah menetapkan segala sesuatu berdasarkan apa yang telah ditetapkan
ilmu-Nya. Dengan demikian tidak ada satu pun peristiwa yang terjadi melainkan
atas kehendak-Nya. Begitu juga adanya kadar senyawa metil ester yang paling
tinggi diperoleh sebesar 91 %, sudah atas kehendak Allah SWT. Makhluk tidak ikut
campur padanya selain dalam hal usaha dan upaya. Kadar paling tinggi diperoleh
pada perbandingan 1:9 (minyak:metanol) menunjukkan bahwa molekul trigliserida

telah bereaksi seluruhnya dengan metanol yang digunakan.
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BAB V

PENUTUP

5.1 KESIMPULAN

5.2

Penelitian ini menghasilkan kesimpulan sebagai berikut:

Hasil dari transesterifikasi minyak ikan dengan variasi penambahan metanol
1:9, 1:12 dan 1:15 menghasilkan rendemen sebesar 91 %, 87 %, dan 86 %.
Berdasarkan analisis menggunakan KGMS terdapat delapan senyawa metil
ester yang teridentifikasi. Karakteristik metil ester yang dilakukan pada
perbandingan 1:9, 1:12, dan 1:15 meliputi uji kadar air sebesar 3,49 %,
6,27 %, dan 4,65 %. Uji asam lemak bebas sebesar 0,047 mg-KOH/g, 0,053
mg-KOH/g dan 0,058 mg-KOH/g. Densitas metil ester sebesar 0,88 g/mL,
0,87 g/mL, dan 0,88 g/mL. Angka iod metil ester sebesar 113,215 g/100 g,

126,09 ¢/100 g, dan 119,155 g/100 g.

Saran

Berdasarkan dari hasil penelitian yang dilakukan disarankan untuk:
Mengadakan penelitian lanjutan karakteristik biodiesel yang dihasilkan
diuji sifat fisiknya meliputi: uji viskositas, titik kabut, dan titik nyala.
Kadar air yang relatif tinggi dapat diminimalisir dengan pemisahan ulang

serta penambahan Na;SO4 anhidrat.
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Lampiran 1

Diagram Kerja Penelitian

Minyak Hasil Samping
Pengalengan Ikan

A 4

1. Analisis kadar air

2. Analisis ALB

3. Analisis bilangan
penyabunan

4. Analisis penlentuan densitas

¥

Variasi mol reaktan minyak :
metanol ( 1:9, 1:12, 1:15)

Preparasi Zeolit Alam
Direndam dalam akuades,
diaduk, dioven, digerus hingga
lolos 250 mesh

A 4

Aktivasi Zeolit Alam
Direndam dalam HCI 6 M,
Dioven, diimpregnasi dengan
KOH 20 %, dikalsinasi

.

P
<

Transesterifikasi
Suhu 60 °C selama 3 jam,
pengadukan

Pemisahan dan pemurnian

produk (metil ester + gliserol)
|

l

Metil ester (biodiesel)

1. Analisis dengan KG-SM

2. Analisis kadar air

3. Analisis ALB

4. Analisis angka iod

5. Analisis penentuan densitas

Konsentrasi katalis

Analisis
XRD

yang digunakan
sebesar 10 %
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Lampiran 2
DIAGRAM KERJA

1. Uji Kadar Air

Cawan porselen

— dioven 15 menit

— dimasukkan dalam desikator

— ditambah 5 g minyak

— ditimbang sampai konstan

— dioven selama 4 jam pada suhu 110 °C

— didinginkan dalam desikator dan ditimbang

Hasil

2. Pembakuan NaOH 0,1 N

larutan NaOH 0,1 N 5 mL

— ditambah 2 tetes indikator fenolftalein
— dititrasi dengan H2C204 (Asam Oksalat) 0,1N

Hasil

3. Uji Asam Lemak Bebas

Minyak 2 gram

— dilarutkan dengan 10 mL etanol 96 %
— dipanaskan pada suhu 40 °C
—ditambah 2 tetes indikator fenolftalein
— dititrasi dengan NaOH 0,1N

Hasil

4. Penentuan Bilangan Penyabunan

2 gram minyak

— dimasukkan ke dalam Erlenmeyer 250 mL

— ditambahkan KOH-alkohol 0,5 N sebanyak 25 mL

— dipanasan hingga lemak tersaponifikasi (30 menit).

— didinginkan dan dititrasi dengan 0,5 N HCI menggunakan 0,5-1 mL
indikator fenolftalein

Hasil
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5. Pembakuan Natrium tiosulfat

0,05-0,1 gram KIOs3

—dikeringkan dalam oven

—dimasukkan dalam Erlenmeyer 250 mL dengan akuades 50 mL
—ditambahkan 10 mL Kalium lodida 20 %

—ditambahkan 2,5 mL HCI 4 N

—dititrasi dengan natrium tiosulfat 0,1 N sampai larutan berwarna

kuning

—ditambahkan 2-3 mL indikator amilum 1%
— dititrasi kembali sampai warna biru hilang

Hasil

6. Penentuan Bilangan lod

0,25 gram minyak

dimasukkan ke dalam Erlenmeyer tertutup

ditambahakan sebanyak 15 mL kloroform

ditambahkan juga sebanyak 25 mL reagen hanus

dibiarkan di tempat gelap selama 30 menit

ditambahkan 10 mL larutan KI 15 %

dikocok sampai homogen

ditambahkan 100 mL akuades

dititrasi dengan larutan standar Na2S>030,1 N sampai warna kuning
hamper hilang

ditambahkan 2 tetes indikator amilum sebelum titik akhir titrasi
dititrasi kembali dengan Na»S>030,1 N

Hasil

7. Penentuan Densitas

Piknometer

— dibilas dengan akuades

— dibilas dengan aseton

— dikeringkan dengan hairdryer

— ditimbang

— ditambah minyak

—dilap bagian luar piknometer hingga kering
— ditimbang hingga konstan

Hasil
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8. Preparasi Zeolit

Zeolit alam 100 aram

—direndam dalam 200 mL akuades

— diaduk dengan pengaduk magnet 24 jam pada suhu kamar
—disaring

— dikeringkan dalam oven

— digerus sampai halus hingga lolos dalam penyaringan 250 mesh

Hasil

9. Aktivasi Zeolit Alam

Zeolit alam 80 gram

—digerus hingga lolos dalam penyaring 100 mesh

— direndam dalam larutan HCI 0,5 M selama 60 menit sambil diaduk

— dicuci dengan aquades hingga pH netral

— dikeringkan dalam oven selama 6 jam pada suhu 150 °C

— direndam dalam larutan KOH 1 M dan dibiarkan selama 3 hari

— dipisahkan zeolit dari larutan KOH

— dikeringkan dalam oven selama 2 jam pada suhu 120 °C , setelah
24 jam

— dikalsinasi pada suhu 450 °C selama 4 jam

— dikarakterisasi dengan XRD

Hasil
10.  Pembuatan Biodiesel Melalui Reaksi Transesterifikasi
Minyak ikan : metanol (Variasi Metanol)
— dilakukan dalam labu leher tiga berkapasitas 500 ml
— ditambah K-Zeolit 10 % b/b dengan variasi konsentrasi KOH 1 M
— dilakukan transesterifikasi pada suhu 60 °c selama 3 jam
— diaduk dengan kecepatan 300 rpm
—didiamkan dalam corong pisah selama 24 jam
| |
Lapisan atas(biodiesel) lapisanbawah
(air + gliserol)
— dimasukkan dalam corong pisah
— ditambah aquades panas 10 % dari volume minyak
— didiamkan selama 1 jam
[ |
Lapisan atas (biodiesel) lapisan bawah (air + sisa metanol)
— ditambah 1 % b/v Na>SO4 anhidrat
— didekantasi
Hasil
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11. Analisis Biodiesel
a. Analisa dengan GC-MS

Biodiesel 1 uL

—diinjeksikan ke tempat injeksi sampel pada instrument GC
—dilakukan analisis

Spektra

b. Uji Asam Lemak Bebas

Minyak 2 gram

— dilarutkan dengan 10 ml etanol 96 %
— dipanaskan pada suhu 40 °C

— ditambah 2 tetes indikator fenolftalein
— dititrasi dengan NaOH 0,1N

Hasil

c. Pembakuan Natrium tiosulfat

0,05-0,1 gram Kl1Os3

— dikeringkan dalam oven

— dimasukkan dalam Erlenmeyer 250 mL dengan akuades 50 mL

— ditambahkan 10 mL kalium iodida 20 %

— ditambahkan 2,5 mL HCI 4 N

— dititrasi dengan natrium tiosulfat 0,1 N sampai larutan berwarna

kuning

— ditambahkan 2-3 mL indikator amilum 1%
— dititrasi kembali sampai warna biru hilang

Hasil

d. Penentuan

Bilangan lod

0,25 gram

minyak

dimasukkan ke dalam Erlenmeyer tertutup

ditambahakan sebanyak 15 ml kloroform

ditambahkan juga sebanyak 25 mL reagen hanus

dibiarkan di tempat gelap selama 30 menit

ditambahkan 10 mL larutan KI 15 %

dikocok sampai homogen

ditambahkan 100 mL akuades

dititrasi dengan larutan standar Na;S:03 0,1 N sampai warna
kuning hamper hilang

ditambahkan 2 tetes indikator amilum sebelum titik akhir titrasi
dititrasi kembali dengan Na»>S>030,1 N

Hasil
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e. Penentuan Densitas

Piknometer

— dibersihkan dengan akuades

— dibersihkan dengan aseton

— dikeringkan dengan hairdryer
—ditimbang

—diisi dengan sampel

— dilap bagian luarnya hingga kering
— ditimbang

Hasil

72



Lampiran 3.

PEMBUATAN LARUTAN

1. Pembuatan NaOH 0,1 N

N NaOH = M NaOH X a
massa/mr NaOH

N NaOH = 7 Xa
massa/40 g/mol
01N = 01L

massa NaOH = 0,4 gram

Cara pembuatan:

Ditimbang 0,4 gram NaOH dan dimasukkan ke dalam beaker glass 100 mL, lalu
ditambah aquades secukupnya dan diaduk hingga homogen. Selanjutnya
dimasukkan kedalam labu ukur 100 mL. Ditambah aquades sampai tanda batas dan
dihomogenkan.

2. Pembuatan H2C204 0,1 N
N H26204 == MH26204 Xa
massa/mr H,C,0
N H,C,0, = /V 2L2Uy
__ massa/126 g/mol
B 0,1L
massa NaOH = 0,63 gram

01N

Cara pembuatan:

Ditimbang 0,63 gram H2C>04 dan dimasukkan ke dalam beaker glass 100 mL, lalu
ditambah aquades secukupnya dan diaduk hingga homogen. Selanjutnya
dimasukkan kedalam labu ukur 100 mL. Ditambah aquades sampai tanda batas dan
dihomogenkan.

3. Pembuatan Na2S2030,1 N

N Nat e T massa 1000
atrium tiosulfat = BE 06 1000 L
01N Massa 1/mL
, = ———— x1/m
126 9TaMm
mol

massa Natrium tiosulfat = 12,6 gram
Cara pembuatan :
Ditimbang 12,6 gram Natrium tiosulfat dan dimasukkan ke dalam beaker glass 100
mL selanjutnya ditambahkan akuades hingga homogen dan dimasukkan ke dalam
labu takar 1000 mL, ditandabataskan.

4. Pembuatan KOH 20 %
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20 gram KOH = 100 mL akuades
40 gram KOH = 200 mL akuades
massa KOH = 40 gram

Cara pembuatan:

Ditimbang 40 gram KOH dan dimasukkan ke dalam beaker glass 100 mL, lalu
ditambah aquades secukupnya dan diaduk hingga homogen. Selanjutnya
dimasukkan kedalam labu ukur 200 mL. Ditambah aquades sampai tanda batas dan
dihomogenkan.

5. Pembuatan HCI 0,5 M
pxX10 X%
MHC = ———

Mr
1,19 g/ml x 10 x 37
36,5

MHCl = 12,06 M

M; xV, HCl = M, x V,HCl

12,06 M xV; =0,5M x 250 mL

V, HCl = 10,4mL

Cara pembuatan:
Dipipet 10,4 mL HCI dan dimasukkan kedalam labu ukur 250 mL. Ditambah
aquades sampai tanda batas dan dihomogenkan.

6. Pembuatan KI 15 % (w/v)
15 gram
15 % =

100 mL
Cara pembuatan :

Ditimbang 15 gram Kalium iodida p.a dan larutkan dalam 100 mL akuades.

7. Indikator Amilum 1% (w/v)
105 = 1 gram
°~ 100 mL

Cara pembuatan :
Ditimbang 1 gram amilum p.a dan larutkan dalam100 mL akuades selanjutnya
dididihkan selama 3 menit.

8. KOH-alkohol 0,5 N
massa/mr KOH

N KOH = v xa
massa/56%
0,5 = 1
025L

massa KOH = 7 gram

Cara pembuatan :

Ditimbang KOH sebanyak 7 gram dimasukkan ke dalam beaker glass 100 mL,
ditambahkan sedikit akuades selanjutnya dimasukkan ke dalam labu takar 250 mL
dan ditandabataskan dengan etanol 95 % sampai 250 mL.
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Lampiran 4.

PERHITUNGAN

9. Jumlah reaktan yang digunakan
BM minyak ikan = asam oleat + asam palmitat + asam miristat
=296 g/mol + 270 g/mol + 242 g/mol
= 808 g/mol
p minyak ikan = 0,924 g/mL
BM methanol =32 g/mol
p metanol =0,790 g/mL

e Volume minyak = 100 mL

e massa minyak = p X volume
massa minyak = 0,924 g/mL X 100 g

massa minyak = 92,400 gram

¢ mol minyak = massa minyak/BM minyak
92,400 g

| minyak = —————
mol minya 808 g/mol

mol minyak = 0,114 mol

Variasi Penambahan Metanol

e mol metanol = 9/1 X mol minyak

mol metanol = 9/1 X 0,114 mol

mol metanol = 1,026 mol

e massa metanol = BM X mol
massa metanol = 32 £ X 1,026 mol
mol

massa metanol = 32,832 gram
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volume metanol = massa/p

32,832gram

volume metanol = (WTg/mL

volume metanol = 41,560 mL

mol metanol = 12/1 X mol minyak

mol metanol = 12/1 % 0,114 mol

mol metanol = 1,368 mol

massa metanol = BM X mol

massa metanol = 32 - X 1,368 mol

mol

massa metanol = 43,776 gram

volume metanol = massa/p

43,776 gram

volume metanol = 0,790 g/mL

volume metanol = 55,413 mL

mol metanol = 15/1 X mol minyak

mol metanol = 15/1 X 0,114mol

mol metanol = 1,710 mol

massa metanol = BM X mol

massa metanol = 32 - X 1,710 mol
mol

massa metanol = 54,720 gram

volume metanol = massa/p

54,720gram

volume metanol = (NTg/mL

volume metanol = 69,266 mL
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10.

untuk perbandingan 1:9

berat total reaktan = 92,400 gram + 32,832 gram
berat total reaktan = 125,232 gram

untuk perbandingan 1:12

berat total reaktan = 92,400 gram + 43,776 gram
berat total reaktan = 136,176 gram

untuk perbandingan 1:15

berat total reaktan = 92,400 gram + 54,720 gram
berat total reaktan = 147,120 gram

Penggunaan katalis zeolit

Untuk perbandingan 1:9

10 % dari berat total reaktan = 0,100 x 125,232 gram
= 12,523 gram

Untuk perbandingan 1:12

10 % dari berat total reaktan = 0,100 x 136,176 gram
= 13,618 gram

Untuk perbandingan 1:15

10 % dari berat total reaktan = 0,100 x 147,120 gram
= 14,712 gram
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Lampiran 4.

PERHITUNGAN

11.  Jumlah reaktan yang digunakan
BM minyak ikan = asam oleat + asam palmitat + asam miristat
=296 g/mol + 270 g/mol + 242 g/mol
= 808 g/mol
p minyak ikan = 0,924 g/mL
BM methanol =32 g/mol
p metanol =0,790 g/mL

e Volume minyak = 100 mL

e massa minyak = p X volume
massa minyak = 0,924 g/mL X 100 g

massa minyak = 92,400 gram

¢ mol minyak = massa minyak/BM minyak
92,400 g

| minyak = —————
mol minya 808 g/mol

mol minyak = 0,114 mol

Variasi Penambahan Metanol

e mol metanol = 9/1 X mol minyak

mol metanol = 9/1 X 0,114 mol

mol metanol = 1,026 mol

e massa metanol = BM X mol
massa metanol = 32 £ X 1,026 mol
mol

massa metanol = 32,832 gram
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volume metanol = massa/p

32,832gram

volume metanol = (WTg/mL

volume metanol = 41,560 mL

mol metanol = 12/1 X mol minyak

mol metanol = 12/1 % 0,114 mol

mol metanol = 1,368 mol

massa metanol = BM X mol

massa metanol = 32 - X 1,368 mol

mol

massa metanol = 43,776 gram

volume metanol = massa/p

43,776 gram

volume metanol = 0,790 g/mL

volume metanol = 55,413 mL

mol metanol = 15/1 X mol minyak

mol metanol = 15/1 X 0,114mol

mol metanol = 1,710 mol

massa metanol = BM X mol

massa metanol = 32 - X 1,710 mol
mol

massa metanol = 54,720 gram

volume metanol = massa/p

54,720gram

volume metanol = (NTg/mL

volume metanol = 69,266 mL
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2,

untuk perbandingan 1:9

berat total reaktan = 92,400 gram + 32,832 gram
berat total reaktan = 125,232 gram

untuk perbandingan 1:12

berat total reaktan = 92,400 gram + 43,776 gram
berat total reaktan = 136,176 gram

untuk perbandingan 1:15

berat total reaktan = 92,400 gram + 54,720 gram
berat total reaktan = 147,120 gram

Penggunaan katalis zeolit

Untuk perbandingan 1:9

10 % dari berat total reaktan =0,100 x 125,232 gram
= 12,523 gram

Untuk perbandingan 1:12

10 % dari berat total reaktan = 0,100 x 136,176 gram
= 13,618 gram

Untuk perbandingan 1:15

10 % dari berat total reaktan = 0,100 x 147,120 gram
= 14,712 gram
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Karakteristik Minyak Hasil Pengolahan Limbah Pengalengan Ikan

1. Analisis Kadar Air

. W, —Ws
kadar air(%) = ————x 100 %
W
No  Sebelum  Setelah di W1 (Q) W2-W3 (Q) Kadar air
dioven(g) oven (g) (%)
1 34,1239 34,1111 5,000 0,0128 0,256
2 33,4178 33,4046 5,000 0,0132 0,264
3 35,5106 35,49,54 5,000 0,0152 0,304

2. Analisis Asam Lemak Bebas

V XN X BM

x 100
massa sampel (g) x 1000

FFA(%) =

No  Beratsampel (g) Vol titrasi (mL) Asam lemak bebas (%)

il 2,0173 0,75 0,666
2. 2,0187 0,70 0,621

3. Penentuan Densitas
Berat piknometer kosong = 23,2687 g
Berat piknometer+minyak= 46,0823 g

_ 46,0823 — 23,2687

Densitas (%) = 25l

= 0,913 g/mL

4. Analisis Penyabunan
56,1 xN x (Vb — Vs)

Bilangan Penyabunan (mg/gr) =

W
No  Berat sampel (g) Volume titrasi (mL) A. Penyabunan (mg/g)
1. 2,0978 15,3 133,98
2. 2,0480 15,4 130,80
Perhitungan Rendemen Biodiesel
1. Perbandingan minyak : metanol (1:9)
Berat Minyak = 91,3 gram
Berat Metil Ester = 83,38 gram
] 83,38 gram
% Metil Ester = ———=91%
91,3 gram

2. Perbandingan minyak : metanol (1:12)
Berat Minyak = 91,3 gram
Berat Metil ester = 79,56 gram
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79,56 gram

% Metil Ester = ——— = 87,14 %

91,3 gram

3. Perbandingan minyak : metanol (1:15)
Berat Minyak = 91,3 gram

Berat Metil ester = 79,

04 gram

79,04 gram

% Metil Ester = ——— = 86,57 %

91,3 gram

Perhitungan Hasil Analisis Kualitas Biodiesel

1. Analisis Asam Lemak Bebas

V XN % 56,1
Angka Asam (mg KOH — g) = massdsaegelimg)
Volume titrasi  Berat sampel Angka Asam
1:9 0,25 mL 2,1599 g 0,045 mg KOH/g
0,25 mL 2,0095 g 0,049 mg KOH/g
1:12 0,30 mL 2,2323 g 0,053 mg KOH/g
0,30 mL 2,1039 g 0,056 mg KOH/g
1:15 0,20 mL 1,9906 g 0,039 mg KOH/g
0,30 mL 2,0241 g 0,058 mg KOH/g

2.  Analisis Kadar Air

: W; — W,
kadar air(%) = ———x 100 %

W, —W;
W3-W> (g) W>2-W: (g) Kadar air (%)
1:9 0,169 5,0121 3,37
0,171 5,0030 3,42
0,185 5,0450 3,67
1:12 0,314 5,0291 6,24
0,274 5,0370 5,44
0,358 5,0177 7,13
1:15 0,222 5,0157 4,43
0,231 5,0145 4,61
0,246 5,0169 4,90

3. Analisis Penyabunan

Bilangan Penyabunan (mg/g) =

56,1 x N x (Vb — Vs)

W
Berat Sampel (g)  Volume Titrasi (mL)  Angka penyabunan
1:9 2,3378 12,9 148,78 mg KOH-g
1:12 2,0241 10 211,71 mg KOH-g
1:15 2,2441 11,2 176,07 mg KOH-g
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4. Angka lod
(Vs —Vb) xNx12,69

Bilangan Iod (g iod /100 g) = ”

Berat sampel (g)  Volume titrasi (mL)  Angka iod g iod/100 g

1:9 0,4750 18,50 112,89
0,4745 18,30 113,54
1:12 0,4732 13,70 126,00
0,4740 13,55 126,18
1:15 0,4730 16,40 118,92
0,4727 16,25 119,39

5. Angka Setana
5458
CN = 46,3 + SN 0,225 X 1V

Angka Penyabunan Angka lod AngkaSetana
1:9 148,78 mg KOH-g 113,215 g/100g 54,12
1:12 211,71 mg KOH-g 126,09 g/100g 40
1:15 176,07 mg KOH-g 119,155 g/100g 47
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Kellimpahan

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG

Intensitas (%)

waktu retensi (Menit)

NO R R AREA

1. 21,920 2450000

2. 23,841 1407031

S 24,044 4249189

4. 25,674 362453

5. ASW2D) 1147585

6. 25,952 1334581

7. 27,208 2096942

8. 28,751 1381638

Spektra MS (Rt=21,920) dan Standar Metil Miristat
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Spektra MS (Rt= 25,673) dan Standar Metil Linoleat
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Lampiran 7

DOKUMENTASI

Gambar 1 Perendaman dengan HCI

Gambar 7 Metil ester

Gambar 2 Pencucian zeolit

Gambar 5 Produk reaksi

Gambar 8 titrasi ALB me
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Gambar 3 Perendaman

Gambar 6 Pencucian

Gambar 9 Titrasi Minyak
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