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RINGKASAN

Mono dan diasilgliserol (MDAG) merupakan emulsifier sintetis yang digunakan
dalam industri pangan dan non-pangan. Industri pangan menggunakan MDAG
pada produk roti, kue, dan margarin. Umumnya MDAG digunakan sebagai bagian
dari produk lemak dan sering dihubungkan dengan emulsifier lainnya. MDAG
memiliki sifat lipofilik, hal ini menyebabkan MDAG sangat baik sebagai
emulsifier water in oil yang dapat digunakan dalam produk margarin. MDAG
dapat diperoleh melalui proses gliserolisis. Proses gliserolisis adalah reaksi antara
triasilgliserol (TAG) dan gliserol menggunakan katalis alkali pada suhu tinggi.
Tujuan dari penelitian ini adalah mengetahui pengaruh metode aktivasi katalis dan
suhu reaksi pada reaksi gliserolisis dengan bahan baku minyak kelapa terhadap
karakteristik fisikokimia MDAG. Produk MDAG dibuat melalui proses gliserolis
menggunakan minyak kelapa dan gliserol sebagai substratnya dengan rasio mol
1:2,3 dengan penambahan katalis MgO sebanyak 2% (b/b). Produk terbaik yang
dihasilkan dari penelitian adalah perlakuan suhu 175°C dan katalis MgO+Aquades
yang menghasilkan TAG 30,21+1,49%, DAG 25,89+0,79%, MAG 4,31+0,70%,
slip melting point 22,8-24,7, dan asam lemak bebas 0,78%.

Kata kunci: emulsifier, gliserolisis, katalis MgO, MDAG, minyak kelapa
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SUMMARY

Mono and diacylglycerol (MDAG) is a synthetic emulsifier used in the food and
non-food industries. The food industry uses it in bakery products, cakes, and
margarine. MDAG is used as part of fat products and is often associated with
other emulsifiers. MDAG has lipophilic properties, this makes MDAG very good
as a water in oil emulsifier that can be used in margarine products. MDAG can be
obtained through the glycerolysis process. Glycerolysis process is a reaction
between triacylglycerol (TAG) and glycerol using an alkali catalyst at high
temperature. The purpose of this study was to determine the effect of the catalyst
activation method and reaction temperature on the glycerolysis reaction with
coconut oil as raw material on the physicochemical characteristics of MDAG. The
MDAG product was made through the glycerol process using coconut oil and
glycerol as the substrate with a mole ratio of 1:2,3 with the addition of 2% MgO
as a catalyst. The best product that resulted from the research was the treatment
at 175 temperature and the MgO+Aquades catalyst which resulted in the of TAG
30,21£1,49%, DAG 25,89+0,79%, MAG 4,31+0,70%, slip melting point 22.8-
24.7, and fatty acids. free 0.78%.

Keywords: catalyst MgO, coconut oil, emulsifier, glycerolysis, MDAG
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Minyak kelapa merupakan minyak nabati yang diekstrak dari inti kelapa
matang yang dipanen dari pohon kelapa. Terdapat dua jenis utama minyak kelapa
yaitu minyak kopra (CO) dan minyak kelapa murni (VCO). Kedua minyak
tersebut dihasilkan melalui proses ekstraksi yang berbeda. Minyak kopra
diproduksi melalui proses penghancuran inti kelapa kering untuk diekstrak
minyaknya (Wallace, 2019). Kemudian minyak disuling, dikelantang, dan
dihilangkan baunya. Minyak kelapa murni diproses dengan cara membuat parutan
inti kelapa basah kemudian diekstrak, selanjutnya didiamkan dan dipisahkan
antara minyak dan santan dengan berbagai teknik (Wallace, 2019).

Minyak kelapa merupakan senyawa trigliserida yang tersusun atas
berbagai asam lemak dan 90% diantaranya merupakan asam lemak jenuh
(Ketaren, 1986). Asam lemak jenuh pada minyak kelapa terdiri atas asam laurat,
miristat dan palmitat (Syah, 2005). Berdasarkan kandungan asam lemak, minyak
kelapa digolongkan ke dalam minyak asam laurat karena memiliki kandungan
asam laurat yang tinggi (44-52%) dibandingkan dengan asam lemak lainnya.
Berdasarkkan tingkat ketidakjenuhannya, minyak kelapa tergolong dalam minyak
yang tidak mengeras (non drying oils) karena bilangan iod minyak kelapa berkisar
antara 7,5-10,5 (Ketaren, 2005). Minyak kelapa yang belum dimurnikan
mengandung beberapa komponen non lemak seperti fosfatida, gum, sterol (0,06-

0,08%), tokoferol (0,003%) dan asam lemak bebas kurang dari 5%, sedikit protein



dan karoten (Ketaren, 1986). Minyak merupakan salah satu golongan lipida yang
bersifat non polar. Ciri dari lipida yaitu larut dalam pelarut orgaik seperti eter,
benzene, kloroform (Syamsul, 2010).

Minyak kelapa memiliki banyak keunggulan di bidang industri pangan
dan non pangan (Mulyana, 2007). Keunggulan di bidang non pangan, minyak
kelapa dapat digunakan sebagai bahan pembuatan sabun dan kosmetik (Syah,
2005). Keunggulan minyak kelapa pada pengolahan pangan, dapat digunakan
untuk menggoreng makanan, dimana bahan makanan yang digoreng menjadi
kering karena kehilangan kandungan air. Hal ini disebabkan oleh titik didih
minyak kelapa yang tinggi (Polii, 2016). Selain itu minyak kelapa dapat dijadikan
bahan baku pembuatan produk emulsifier. Penelitian mengenai pembuatan
emulsifier dengan bahan baku minyak kelapa sudah pernah diteliti. Penelitian dari
Nurchoriani (2012) mengenai gliserolisis minyak kelapa dengan Kkatalis
CH3;COOK sebanyak 1% menghasilkan MDAG (mono dan diasilgliserol) sebesar
65,07%. Hasil gliserolisis antara minyak kelapa dan gliserol mentah murni dengan
katalis enzim lipase dan suhu 40°C dari penelitian Pinyaphong et al., (2012)
menghasilkan monoasilgliserol 28,69%, diasilgliserol 20,53%, asam lemak 9,96%
dan tiasilgliserol 40,82%.

MDAG (mono dan diasilgliserol) merupakan produk turunan dari minyak
kelapa (Mulyana, 2007). MDAG adalah pengemulsi yang cukup luas
penggunaannya sebanyak 75% pada industri pangan. MDAG digunakan pada
pengolahan cokelat, roti, biskuit, margarin, dan es krim (Moonen & Bas, 2015).
MDAG memiliki molekul yang terdiri dari bagian hidrofilik pada gugus OH dan

bagian lipofilik pada gugus ester asam lemak sehingga MDAG dapat digunakan



sebagai pengemulsi. MDAG merupakan pengemulsi water-in-oil (w/0)
(Mardaweni et al., 2017).

Produksi MDAG dapat melalui reaksi gliserolisis. Reaksi gliserolisis
merupakan reaksi antara triasilgliserol dengan gliserol pada kondisi suhu tertentu
dengan atau tanpa penambahan katalis. Metode gliserolisis memiliki keunggulan
yaitu lebih ekonomis karena lemak lebih murah dibanding asam lemak pada reaksi
esterifikasi. Penggunaan gliserol pada proses gliserolisis juga lebih sedikit
(Sipayung, 2017). Proses gliserolisis memerlukan suhu yang tinggi untuk reaksi.
Suhu tinggi dapat meningkatkan misibilitas antara minyak dan gliserol, serta
membantu katalis mengikat hidrogen dari gliserol untuk membentuk alkoksi
(Zhong et al., 2013). Penggunaan suhu tinggi sekitar 200-260°C serta
penambahan Kkatalis alkali akan menghasilkan monogliserida, digliserida,
trigliserida, dan fraksi gliserol yang tidak bereaksi (Putri et al., 2020).

Penelitian mengenai produksi MDAG melalui proses gliserolisis telah
banyak dilakukan. Penelitian sintesis MDAG menggunakan FHPKO (Fully
Hydrogenated Palm Kernel Oil) dengan perbandingan FHPKO : gliserol (1:1,5
dan 1:2,3) yang ditambahkan katalis NaOH 1% oleh Triana (2014) menghasilkan
MAG 47,72% dan 47,02%. Produk MDAG dengan rasio mol substrat 1:1,5
mengalami peningkatan MAG sebesar 3,70% sedangkan pada substrat 1:2,3
kenaikan MAG 23,09%. Penelitian yang dilakukan Hapsari (2020) adalah
menggunakan campuran bahan baku FHPKO dan minyak kelapa menunjukkan
hasil optimum pada rasio mol substrat FHPKO : gliserol (1:2,3) dengan katalis
NaOH 1,97%. Diperoleh fraksi MAG dan DAG yang besar sehingga fraksi TAG

tidak terdeteksi. Penelitian sintesis MDAG dengan bahan baku stearin : gliserol



(1:2,3) dan katalis NaOH 0,5% vyang dilakukan Arwani (2017) menghasilkan
produk akhir dengan nilai asam lemak bebas 1,64%, slip melting point 49,5-50°C
dan warna kuning kecoklatan.

Proses reaksi gliserolisis dipengaruhi oleh beberapa faktor diantaranya
suhu reaksi, jenis dan konsentrasi katalis, rasio molar gliserol dan minyak,
intensitas pencampuran dan waktu reaksi (Kombe et al., 2013). Reaksi gliserolisis
dapat berjalan cepat dengan adanya katalis. Katalis merupakan senyawa kimia
yang dapat mempercepat reaksi (Subagjo, 2018). Katalis yang dapat digunakan
pada reaksi gliserolisis adalah katalis enzim, katalis basa, dan katalis asam.
Katalis enzim memiliki kekurangan yaitu tidak dapat bekerja pada suhu tinggi dan
harganya yang mahal (Kaewthong et al., 2005). Menurut Mazubert et al., (2013)
kekurangan dari katalis asam yaitu laju reaksi lambat, katalis sulit dipisahkan dari
reaksi, pencucian katalis menyebabkan kontaminasi produk reaksi. Katalis basa
memiliki kelebihan diantaranya laju raksi gliserolisis cepat, harga yang murah,
dan katalis mudah dipisahkan. Penelitian ini menggunakan katalis basa heterogen.
Katalis basa heterogen lebih menguntungkan karena mudah dipisahkan dari
produk reaksi dan dapat digunakan beberapa kali dengan efisiensi yang hampir
sama (Faba et al., 2012). Katalis basa heterogen juga lebih stabil pada perlakuan
termal sehingga reaksi gliserolisis dapat dilakukan pada suhu tinggi (Subagjo,
2018).

Katalis basa heterogen yang digunakan pada penelitian ini adalah MgO
(Magnesium Oksida). MgO merupakan oksida yang bersifat basa tinggi (pKa =
26) (Ulfa & Pramesti, 2015). Katalis MgO memiliki morfologi bola seperti bunga,

sarang dan trapesium. Katalis MgO berhasil diterapkan pada transesterifikasi



gliserol dan dimetil karbonat, dan menghasilkan gliserol karbonat lebih dari 99%
(Ji, 2019). MgO merupakan material keramik organik yang sangat penting karena
potensi kimia dan elektroniknya yang memberikan sifat magnetik, optis,
elektronik, termal, mekanis. MgO juga memiliki fleksibilitas dan reaktivitas yang
tinggi serta dapat dihilangkan dengan cara melarutkan MgO pada larutan asam
tanpa menimbulkan kesulitan (Julkapli & Bagheri, 2016). Menurut Subagjo,
(2018) penggunaan katalis heterogen sebagai katalis, berlangsung di permukaan
katalis. Oleh sebab itu katalis heterogen harus menyediakan permukaan yang luas.
Sedangkan komponen aktif katalis umumnya tidak memiliki permukaan yang luas
sehingga tidak seluruh permukaan aktivnya dapat kontak dengan reaktan. Maka
dari itu katalis perlu diaktivasi untuk memperluas permukaan kontak antara
komponen aktif dan reaktan tanpa mengurangi aktivitas intrinsik komponen itu
sendiri.

Impregnasi merupakan cara untuk meningkatkan aktivitas katalitik dari
katalis. Prinsip dari impregnasi yaitu memasukkan prekursor ke pori-pori katalis
yang disertai dengan pengadukan dan pemanasan sehingga mempengaruhi
karakteristik dari katalis seperti kebasaan katalis, luas permukaan dan komposisi
dari katalis (Oko & Feri, 2019). Proses impregnasi pada penelitian ini bertujuan
untuk meningkatkan kebasaan katalis. Katalis KOH digunakan karena memiliki
energi ionisasi yang kecil sehingga lebih cepat membentuk suatu produk (Riyanti
et al., 2012). KOH akan masuk ke dalam pori-pori katalis MgO sehingga dapat
memperbesar kebasaan katalis (Oko & Feri, 2019). Semakin besar konsentrasi
KOH yang ditambahkan untuk proses impregnasi maka kebasaan katalis semakin

besar (Buchori et al., 2018). KOH dapat dijadikan penyangga katalis karena



kebasaannya yang tinggi dan sumber daya yang lebih murah (Nayebzadeh et al.,
2016). Adanya aquades yang diembankan pada MgO akan menghasilkan
pembentukan basa Mg(OH), yang dapat meningkatkan pori-pori katalis MgO
semakin membesar (Cimino et al., 2019). Gugus OH dari Mg(OH), berkontribusi
pada situs basa lemah MgO (Puriwat et al., 2010).

Mulviani et al., (2018b) melaporkan bahwa sintesis biodisel melalui
transesterifikasi minyak goreng bekas dengan katalis cangkan kerang darah yang
diimprgegnasi dengan KOH 5% menghasilkan biodisel optimum sebesar 81,74%.
Perolehan tersebut menunjukkan bahwa kebasaan ketalis berperan dalam konversi
trigliserida menjadi biodisel. Hartono et al., (2022) melaporkan produksi biodisel
dengan bahan baku minyak jelantah menggunakan Kkatalis bentonit yang
diimpregnasi KOH 26% (b/b) menghasilkan 96,5%. Modifikasi katalis cangkang
kepiting dengan KOH dapat meningkatkan nilai kebasaan katalis dari cangkang
kepiting. Kenaikan nilai kebasaan permukaan katalis berpengaruh terhadap nilai
situs aktif basa. Cangkang kepiting sebelum dimodifikasi KOH memiliki
kebasaan permukaan 1,0428 mmol/gram. Setelah dimodifikasi dengan KOH 5%
kebasaan permukaan meningkat menjadi 18,8314 mmol/gram (Astuti et al.,

2019).

Penelitian Purba et al., (2014) mengenai produksi MDAG bahan baku
refined bleached deodorized palm oil (RBDPO) yang direaksikan pada suhu 60°C,
70°C, dan 80°C dengan katalis CaO 4%. diperoleh hasil terbaik pada suhu 70°C.
Kadar MDAG yang diperoleh yaitu 68,6217% dan asam lemak bebas sebesar
0,55%. Penelitian mengenai produksi emulsifier dengan metode gliserolisis telah

banyak diteliti menggunakan berbagai bahan baku, katalis, dan suhu. Namun



produksi emulsifier bahan baku minyak kelapa yang direaksikan pada suhu 165°C

dan 175°C menggunakan katalis MgO teraktivasi aquades dan KOH belum pernah

ada. Penelitian ini bertujuan untuk mengidentifikasi pengaruh aktivasi katalis dan

suhu reaksi gliserolisis sehingga mendapatkan produk MDAG terbaik.

1.2 Rumusan Masalah

1. Bagaimana aktivasi katalis dan suhu dapat mempengaruhi reaksi gliserolisis
minyak kelapa?

2. Bagaimana aktivasi katalis dan perubahan suhu reaksi gliserolisis
mempengaruhi karakteristik produk Mono dan Diasilgliserol (MDAG)?

1.3 Tujuan Penelitian

1. Mengidentifikasi pengaruh aktivasi katalis dan suhu terhadap reaksi
gliserolisis minyak kelapa.

2. Mengidentifikasi pengaruh aktivasi katalis dan suhu reaksi gliserolisis
terhadap karakteristik produk Mono dan Diasilgliserol (MDAG).

1.4 Manfaat

1. Menghasilkan emulsifier nabati dari minyak kelapa

2. Memperoleh metode aktivasi katalis terbaik untuk proses gliserolisis dalam
menghasilkan produk MDAG.

3. Memperoleh suhu terbaik untuk proses gliserolisis dalam menghasilkan
produk MDAG.

4. Menambah informasi mengenai aktivasi katalis dan suhu terbaik pada proses

gliserolisis dalam menghasilkan produk MDAG untuk penelitian selanjutnya.
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2.1 Minyak Kelapa

Minyak kelapa merupakan produk yang dihasilkan dari kopra yang
diolah melalui proses kering (dry coconut process) dan proses basah (wet coconut
process). Minyak yang diperoleh melalui proses kering yaitu dengan cara
pengepresan atau menggunakan pelarut. Sedangkan minyak yang diproses secara
langsung diperoleh dari kelapa segar dengan cara basah. Kedua proses pengolahan
minyak kelapa memiliki perbedaan yaitu minyak hasil pengolahan kering dengan
bahan baku kopra belum siap dikonsumsi karena minyak yang dihasilkan masih
dalam bentuk minyak kasar (crude coconut oil) yang masih memiliki kadar asam
lemak bebas relatif tinggi (Hui, 1996).

Agar layak konsumsi, minyak kelapa yang diolah melalui proses kering
harus melalui beberapa tahap diantaranya refining, bleaching, dan deodorizing.
Produk akhir dari minyak kelapa yang diporses dengan cara kering memiliki
karakteristik bewarna kekuningan, tidak memiliki rasa, dan tidak berbau (Hui,
1996). Pengolahan minyak kelapa cara basah melalui tahap pembuatan santan.
Pengolahan cara basah melalui tiga tahap diantaranya ekstraksi santan, pemisahan
santan menjadi krim dan skim, serta pemecahan emulsi santan untuk
menghasilkan minyak. Produk akhir dari pengolahan basah berupa minyak kelapa
yang dikenal dengan sebutan minyak perawan, minyak kelapa murni atau virgin
coconut oil (VCO) (Karouw, 2013). Minyak kelapa yang diproses dengan cara

basah dapat dikonsumsi langsung tanpa proses pemurnian (Hui, 1996).



Daging buah kelapa tua diperkirakan mengandung minyak mencapai 30-
35%. Minyak kelapa merupakan senyawa trigliserida yang tersusun atas berbagai
asam lemak dan 90% diantaranya merupakan asam lemak jenuh. Minyak kelapa
yang belum dimurnikan mengandung beberapa komponen non lemak seperti
fosfatida, gum, sterol (0,06-0,08%), tokoferol (0,003%) dan asam lemak bebas
kurang dari 5%, sedikit protein dan karoten (Ketaren, 1986). Minyak kelapa
memiliki titik didih tinggi, sehingga dapat digunakan untuk menggoreng makanan
dimana bahan makanan yang digoreng dapat kering karena kehilangan kandungan
air (Polii, 2016). Minyak merupakan salah satu golongan lipida yang bersifat non
polar. Ciri dari lipida yaitu larut dalam pelarut orgaik seperti eter, benzene,
kloroform (Syamsul, 2010).

Berdasarkan kandungan asam lemak, minyak kelapa digolongkan ke
dalam minyak asam laurat. Karena minyak kelapa memiliki kandungan asam
laurat yang tinggi dibandingkan dengan asam lemak lainnya. Berdasarkkan
tingkat ketidakjenuhannya, minyak kelapa tergolonga dalam non drying oils
karena bilangan iod minyak kelapa berkisar antara 7,5-10,5. Asam lemak jenuh
minyak kelapa yaitu kurang dari 90%. Minyak kelapa mengandung 84%
trigliserida dengan tiga molekul asam lemak jenuh, 12% trigliserida dengan 2
asam lemak jenuh dan 4% trigliserida dengan 1 asam lemak jenuh (Ketaren,

2005). Komposisi asam lemak minyak kelapa dapat dilihat pada Tabel 2.1.



Tabel 2.1 Komposisi asam lemak minyak kelapa

Jenis asam Nama asam Rumus Kimia Jumlah
lemak Lemak (%0)
Asam lemak Asam kaproat CH3(CH,),COOH 0,0-0,8
jenuh Asam kaprilat CH3(CH,)sCOOH 5,5-9,5
Asam kaprat CH3(CH;)sCOOH 4,5-95
Asam laurat CH3(CH3)1,COOH 44,0-52,0
Asam miristat CH3(CH2)12COOH 13,0-19,0
Asam palmitat CH3(CH3)14COOCOH 7,5-10,5
Asam stearat CH3(CH3)16COOH 1,0-3,0
Asam arakidat CH3(CH,)1sCOOH 0,0-0,4
Asam lemak Asam CH3(CH3)sCH=CH(CH,);COOH 0,0-1,3
tidak jenuh  palmitoleat
Asam oleat CH3(CH,);CH=CH(CH,);COOH 5,0-8,0

Sumber: Harefa (2018)

Perubahan kimia pada minyak yang dapat terjadi akibat adanya
pemanasan Yyaitu waktu pemanasan, suhu, adanya akselerator, dan komposisi
campuran asam lemak. lama wakti pemanasan mempengaruhi kandungan
senyawa karbonil yang dapat berkurang dan bertambah sesuai dengan
berkurangnya jumlah oksigen. Penggunaan suhu yang tinggi dapat menyebabakan
bilangan peroksida menjadi rendah. Adanya akselerator seperti oksigen dapat
menyebabkan adanya proses oksidasi. Komposisi campuran asam lemak, asam
lemak jenuh yang murni dan berbagai macam trigliserida sintetis jika bertemu
dengan oksigen pada suhu tinggi akan mengakibatkan dehidrogenasi dan
terbentuk persenyawaan tidak jenuh. Kontak antara oksigen dan suhu tinggi
menghasilkan hidroperoksida dan menghasilkan gugusan hidroksil, karbonil, dan
karboksil (Syamsul, 2010)

Minyak kelapa dapat dimanfaatkan sebagai keperluan pangan, seperti
minyak goreng, bahan metega putih dan margarin. Pemanfaatan minyak kelapa
untuk non pangan diantaranya minyak lampu, bahan pembuat sabun dan

kosmetik. Perbadaan minyak kelapa dengan lemak dan minyak pada umumnya
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terletak pada kandungan asam lemak jenuh yang tinggi. Kandungan asam lemak
jenuh yang dimiliki minyak kelapa kurang lebih 90% yang terdiri dari asam laurat,
miristat, dan palmitat (Syah, 2005).

2.2 Emulsifier

Emulisfier merupakan zat yang dapat berperan dalam menjaga kestabilan
minyak dan air, serta menurunkan tegangan permukaan antara dua fase agar tetap
stabil atau teremulsi (Sampepana, 2015). Emulsifier termasuk bahan formulasi
yang berfungsi meningkatkan formasi dan stabilitas emulsi seperti aerasi busa dan
suspensi. Emulsifier memiliki gugus hidrofilik dan lipofilik. Gugus hidrofilik
berfungsi mengikat fase air, sedangkan gugus lipofilik mengikat fase minyak
(Hasenhuettl, 2008). Pada industri pangan emulsifier diaplikasikan pada produk
bakeri, mayonnaise, margarin, minuman yang diformulasi, produk coklat dan
modifikasi adonan. Emulsifier yang umum digunakan yaitu monogliserida,
digliserida dan ester propilen glikol (Hui, 1996).

Emulsifier digolongkan berdasarkan nilai HLB (Hydrophile Lipophile
Balance). HLB merupakan ukuran keseimbangan dan regangan gugus hidrofilik
(menyukai air atau polar) dan lipofilik (menyukai minyak atau non polar) dari dua
fase yang diemulsikan. Nilai HLB berdasarkan pada jenis monoasilgliserol yang
dihasilkan. Emulsifier yang memiliki nilai HLB rendah digolongkan sebagai
emulsifier lipofilik yang dapat digunakan untuk emulsi water in oil (w/0)
contohnya shortening atau mentega. Sedangkan nilai HLB yang tinggi
digolongkan sebagai emulsifier hidrofilik digunakan untuk emulsi oil in water
(o/w) contohnya susu, es krim atau mayonaise (Putri et al., 2018). Berdasarkan

nilai HLB emulsifier dapat diklasifikasikan seperti pada Tabel 2.2
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Tabel 2.2 Nilai HLB dan Aplikasinya

Nilai HLB Aplikasi

3-6 Emulsifier w/o
7-9 Zat Pembasah
8-18 Emulsifier o/w
13-15 Detergent
15-18 Penstabil

Sumber : Becher (1983)

Emulsifier berfungsi memproduksi san menstabilkan emulsi, sebagai
surfaktan atau pengemulsi pangan. Emulsifier yang diaplikasikan pada suatu
produk harus mempertimbangkan berbagai faktor seperti nilai pH, muatan
emulsifier, nilai hidrofilik-lipofilik balance (HLB), titik leleh, jenis sistem emulsi
water in oil (w/o) dan oil in water (o/w) (Anggirasti et al., 2008). Aplikasi
penggunaan emulsifier pada produk pangan dapat dilihat pada Tabel 2.3

Tabel 2.3 Fungsi Emulsifier pada Bahan Pagan

Fungsi Emulsifier Contoh Bahan Pangan
Freeze thaw SSL, Polysorbate 60 Whipped topping, coffe
stabilization wgiteners

Penguat adonan DATEM Roti, rolls

Stabilisasi dispersi Mono/digliserida Peanut butter
Modifikasi Lechitin Cokelat

viskositas

Clouding Polyglycerol ester, SAIB Minuman jeruk
Penghambat kristal Polyglycerol ester, oxystearin  Minyak salad
Antisticking Lechitin Permen

Mengendalikan Polysorbate 80 Es krim

Aglomerasi lemak Polyglycerol ester Topping

Anti stalling SL, CSL Roti

Gloss enhancement  Sorbitan monostearat Confectionery coating
Stabilisasi Propylene glycol ester Kue/ whipped toppings

Sumber : Hasenhuettl (2008)
2.3 Gliserol

Gliserol atau gliserin merupakan suatu senyawa yang terdiri dari 3 gugus
hidroksil (-OH) yang berikatan dengan 3 atom karbon (C). Sehingga gliserol
sering disebut dengan gula alkohol. Nama dagang dari gliserol adalah gliserin.

Keberadaan gugus hidroksi pada gliserol menyebabkan sifat gliserol larut dalam
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air atau disebut hidrofilik. Gliserol memiliki rumus kimia C3HgO3 dengan nama
kimia propane 1,2,3-triol dengan bobot molekul 92,10 dan massa jenis 1,261
g/lem®. Gliserol memiliki titik didih 290°C dan viskositas sebesar 1,5 pa.s. Sifat
gliserol yaitu tidak bewarna, dan tidak berbau. Gliserol memiliki kekentalan
tertentu sehingga jika diaplikasikan dengan bahan pangan dapat meningkatkan
viskositas bahan pangan tersebut (Lindsay, 1985).

Gliserol terbentuk sebagai hasil samping reaksi hidrolisis atau pada
proses pembuatan metal ester (biodisel). Gliserol yang terikat pada produk
MDAG dapat dipisahkan dengan demulsifikasi atau pemecahan emulsi menjadi
komponen penyusunnya. Komponen penyusun tersebut berbentuk skin dan krim.
Komponen yang berbentuk skim vyaitu residu gliserol dan air sedangkan
komponen dalam bentuk krim adalah MAG, DAG, TAG. Bentuk krim berada di
fase non polar, sedangkan skim akan berada pada fase polar (Mursalin et al.,
2017). Rasio gliserol dan asam lemak digunakan untuk menentukan konsentrasi
produk akhir yaitu mono-, di-, dan trigliserol. Pengguanaan rasio antara gliserol
dan asam lemak yang tinggi membutuhkan suhu tinggi untuk reaksi yang
berlangsung cepat. Gliserol dalam jumlah tinggi akan menghasilkan MAG dengan
konsentrasi yang tinggi (Hasenhuettl, 2008).

Gliserol memiliki banyak manfaat diantaranya bahan kosmetik, cat,
otomotif, makanan, pulp dan kertas, produk kesehatan (Wang et al., 2001).
Gliserol juga sering digunakan sebagai pelarut, pemanis, humektan, bahan
tambahan pada industri peledak, sabun cair, permen, pelumas. Gliserol juga
dipakai sebagai komponen antibeku dan sumber nutrisi pada kultur fermentasi

dalam produksi antibiotik. Gliserol banyak ditemukan dalam bentuk gliserida
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pada lemak atau minyak dalam jaringan hewan dan tumbuhan. Gliserol juga
didapat sebagai produk samping hasil hidrolisis lemak dan minyak, selain asam
lemak bebas dan garam logam (sabun) (Melwita et al., 2015). Struktur senyawa

kimia gliserol dapat dilihat pada Gambar 2.1

H,C — OH
I

HC — OH
I

H,C — OH

Gambar 2.1 Struktur Senyawa Kimia Gliserol
Sumber: Melwita et al., 2015

2.4 Mono dan Diasil Gliserol (MDAG)

Mono dan diasilgliserol (MDAG) merupakan emulsifier sintetis yang
digunakan dalam industri pangan dan non-pangan. Industri pangan menggunakan
pada produk roti dan kue, margarin, convenience foods, dan frozen dessert.
Umumnya MDAG digunakan sebagai bagian dari produk lemak dan sering
dihubungkan dengan emulsifier lainnya. MDAG memiliki sifat lipofilik, hal ini
menyebabkan MDAG sangat baik sebagai emulsifier water in oil yang dapat
digunakan dalam produk margarin (N. R. Triana, 2014). MDAG merupakan
emulsi yang paling banyak digunakan dalam industri makanan berstatus GRAS
(generally recognized as life) sehingga aman untuk dikonsumsi. MDAG tidak
memiliki batasan dalam nilai acceptable daily intake (ADI). Sebanyak 70%
MDAG serta turunnannya diproduksi oleh seluruh dunia. MDAG merupakan ester
gliserol dan triasilgliserol yang digunakan untuk membentuk struktur fisik seperti
organel, water in oil (w/o) nanostruktur emulsi, struktur lamellar dalam larutan

hidrofobik, seperti minyak ikan cod, minyak hazelnut. Keunggulan dari MDAG
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ialah digunakan sebagai fat replacer, bahan pengawet serta saniter (Silsia et al.,
2017).

MDAG dapat diperoleh melalui proses gliserolisis. Proses gliserolisis
adalah reaksi antara triasilgliserol (TAG) dan gliserol menggunakan katalis alkali
pada suhu tinggi. Menurut Melwita et al (2015) proses gliserolisis pada kondisi
suhu tinggi dapat menghasilkan monoasilgliserol mencapai hasil 60%, namun
proses tersebut menghasilkan produk yang bewarna gelap. MDAG dapat
dimanfaatkan sebagai emusifier karena memiliki molekul yang terdiri dari bagian
hidrofilik dan lipofilik. Bagian hidrofilik terdapat pada gugus OH dan bagian
lipofilik pada gugus ester asam lemak (Mardaweni et al., 2017). Menurut O’Brien
(2009) karakter dari MDAG adalah tidak memiliki bau dan rasa, memiliki
kelarutan yang terbatas pada minyak kecuali pada suhu tinggi, tidak larut air pada
suhu ruang. MDAG dapat diproduksi melalui tiga proses yang berbeda
diantaranya esterifikasi, hidrolisis, dan gliserolisis.

MDAG terdapat dalam lemak dan minyak secara alami sebagai hasil
hidrolisis yang melepaskan asam lemak bebas dalam jumlah kecil. Terdapat dua
gugus hidroksil bebas pada MAG (monoasilgliserol) yang menunjukkan aktivitas
permukaaan yang lebih kuat dari pada DAG (diasilgliserol). Proses produksi
MDAG dapat melalui metode esterifikasi langsung dan gliserolisis. Esterifikasi
langsung adalah mereaksikan gliserol dengan asam lemak. sedangkan gliserolis
mereaksikan gliserol dengan lemak alami atau hidrogenasi lemak dan minyak.
Produksi MDAG secara kimia dengan metode gliserolisis menggunakan katalis
alkali pada suhu sekitar 200-260°C (Rarokar et al., 2017) akan menghasilkan

monogliserida, digliserida dan trigliserida serta fraksi gliserol yang tidak bereaksi.
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Gliserolisis menghasilkan hasil samping berupa gliserol yang terikat secara emulsi
pada gugus OH dalam produk MDAG (Mursalin et al., 2017). Penggunaan suhu
yang terlalu tinggi selama proses gliserolisis dapat menyebabkan gliserol
berwarna coklat pada produk akhir MDAG (Laksana, 2016). Gliserol yang terikat
pada produk MDAG perlu dipisahkan dengan pemecahan emulsi menjadi
komponen penyusunnya Yyaitu dalam bentuk krim dan skim. Bentuk dari krim
berupa MAG, DAG, TAG yang akan berada pada fase non polar. Bentuk dari
skim berupa gliserol dan air berada pada fase polar (Mursalin et al., 2017). Reaksi

gliserolisis dapat dilihat pada Gambar 2.2.

— OH — OCOR —OH — OH
OH™

. OH 4+ —OCOR —™> | —_OH + [—OCOR

— OH —OCOR L —OCOR —OCOR

Gliserol Minyak/Lemak Monogliserida Digliserida

Gambar 2.2 Reaksi Gliserolisi
Sumber: Hasenhuettl, 2008

2.5 Gliserolisis

Gliserolisis merupakan reaksi penting antara gliserol dengan minyak atau
lemak untuk memproduksi MDAG. Pembentukan mono dan diasilgliserol dapat
melalui proses esterifikasi langsung dan interesterifikasi (gliserolisis). Pada
penggunaan metode gliserolisis terdapat beberapa variabel yang mempengaruhi
proses reaksi gliserolisis yaitu suhu reaksi, jenis dan jumlah katalis, rasio molar

gliserol minyak, intensitas pencampuran dan waktu reaksi (Kombe et al., 2013).
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Reaksi gliserolisis akan berjalan cepat jika menggunakan katalis namun
akan berjalan lambat tanpa katalis. Katalis yang dapat digunakan dalam reaksi
gliserolisis adalah katalis enzim, basa, dan asam. Katalis enzim yang sering
dugunakan adalah enzim lipase. Suhu yang digunakan saat reaksi sekitar 30°C
karena katalis enzim tidak dapat bekerja atau akan mati pada suhu tinggi.
Kelemahan dari katalis enzim adalah harga enzim yang mahal (Kaewthong et al.,
2005). Laju reaksi gliserolisis lebih cepat menggunakan katalis basa dibanding
katalis asam. Katalis basa yang sering digunakan adalah NaOH (Anggoro & Budi,
2008). Penggunaan katalis logam alkali menyebabkan suhu reaksi tinggi yaitu
produk reaksi menjadi gelap dan terbentuk bau yang tidak diinginkan (Noureddini
et al., 2004).

Menurut Shahidi (2005) reaksi interesterifikasi sering digunakan untuk
menganalogikan pertukaran residu asil antara ester dan asam (asidolisis), ester dan
alkohol (alkoholisis), ester dengan ester (transesterifikasi). Asidolisis melibatkan
perpindahan gugus asil antara asam lemak bebas dan TAG. Reaksi asidolisis
terjadi pada kondisi asam. Untuk menghasilkan DAG dan MAG yang dibutuhkan
perlu ditambahkan katalis asam agar mengkatalis hidrolisis sebagian asam lemak
dari TAG. Alkoholis merupakan reaksi esterifikasi antara alkohol dan TAG.
Reaksi alkoholis pada minyak sayur terjadi antara TAG dengan alkohol dapat
menghasilkan campuran alkil ester dan gliserol. Gliserolisis merupakan
pertukaran gugus asil antara gliserol dan TAG. Reaksi gliserolisis TAG dengan
katalis kimia dapat menghasilkan MAG dan DAG dalam jumlah yang besar.
Proses gliserolisis dilakukan dengan mencampurkan TAG dengan gliserol

berlebih pada suhu tinggi dan katalis basa. Campuran reaksi dipertahankan pada
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suhu tinggi sehingga gugus asam lemak dari TAG didistribusikan secara acak di
antara gugus hidroksil yang tersedia dari gliserol.

Gliserol (C3HgO3) merupakan senyawa alkohol sederhana yang memiliki
3 gugus hidroksil yang bersifat hidrofilik. Karakter hidrofilik pada gliserol
menyebabkan gliserol dapat larut dalam air dan bersifat higroskopis. Gliserol
merupakan bahan baku pembuatan monogliserida, digliserida dan trigliserida yang
dapat dilakukan melalui beberapa proses. Pembentukan MAG, DAG, dan TAG
dapat melalui proses gliserolisis, esterifikasi, inesterifikasi secara kimia dan
enzimatis. Asam lemak yang berkaitan dengan gliserol akan membentuk
monogliserida. Trigliserida terbentuk oleh tiga asam lemak yang beresterifikasi
dengan satu molekul gliserol. Gliserolisis adalah metode yang paling umum
digunakan untuk memproduksi MDAG (Fischer, 1998).
2.6 Katalis MgO

MgO (Magnesium Oksida) merupakan oksida yang bersifat basa tinggi
(pKa=26) (Ulfa & Pramesti, 2015). MgO merupakan bahan yang dapat dijadikan
katalis selain digunakan sebagai superkonduktor dan adsorben. Katalis MgO
digunakan pada beberapa proses di industri seperti produksi biodisel (Natewong et
al., 2016), butanol dari etanol (Cimino et al., 2019), adsorpsi CO, dan
penghilangan H,S (Siriwardane et al., 2017), degradasi asam oksalat dengan
proses ozonasi (Haidari et al., 2016). Magnesium dalam bentuk oksida memiliki
sifat tidak beracun, stabil dalam air, dan ramah lingkungan sehingga MgO dapat
diaplikasikan sebagai katalis (Prasetyo et al., 2021). Kelebihan lain dari katalis
MgO adalah mudah digunakan dalam proses sintesis, lebih mudah dikontrol,

ketersediaannya melimpah dan juga relatif murah (Mguni, 2012).
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Katalis MgO merupakan katalis heterogen basa yang telah mengkatalis
berbagai reaksi seperti reaksi transesterifikasi, isomerasi ikatan rangkap dua,
kondensasi silang, reaksi Henry, kopling akohol, dan reaksi transfer hidrogen (Di
et al., 2014). MgO merupakan material keramik organik yang sangat penting
karena potensi kimia dan elektroniknya yang memberikan sifat magnetik, optis,
elektronik, termal, mekanis serta sifat kimia yang unik. MgO yang bersifat basa
dapat dijadikan salah satu pendukung katalis yang menjanjikan karena memiliki
fleksibilitas dan reaktivitas yang tinggi. Perbedaan dengan pendukung oksida
logam alkali yang lain yaitu dapat dihilangkan dengan cara melarutkan MgO pada
larutan asam tanpa menimbulkan kesulitan. Kekurangan dari MgO adalah
stabilitas termalnya rendah, kurang stabil pada kelembaban dan lingkungan berair
serta pada larutan asam sangat mudah terurai atau terdisolusi (Julkapli & Bagheri,
2016).

Transesterifikasi dapat dilakukan jauh lebih lancar dengan MgO
komersial bebas pelarut, menghasilkan produk dalam hasil yang moderat (Chang
et al., 2020). Menurut tes titrasi dan percobaan CO,-TPD (Temperature
Programmed Desorption) dari katalis, aktivitas katalitik MgO yang tinggi terkait
erat dengan konsentrasi situs basa dasar yang lebih tinggi dari katalis MgO yang
dibantu katalisator surfaktan. Selain itu, katalis dapat dengan mudah diperoleh
kembali setelah disentrifugasi, dan digunakan kembali setelah katalis diaktifkan
dan dikalsinasi untuk mengilangkan residu gliserol karbonat dan menghindari

penurunan aktivitas katalitik (Ji, 2019).
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2.7 Impregnasi

Impregnasi merupakan salah satu metode preparasi katalis yang paling
sederhana. Metode impregnasi dilakukan dengan cara mengadsorbsikan
komponen aktif logam dalam larutan ke padatan pengemban. Keuntungan
impregnasi yaitu peralatan yang digunakan sedikit karena tidak ada langkah
pencucian dan penyaringan. Metode impregnasi juga mudah dalam
pengerjaannya. Metode impregnasi juga tepat untuk katalis dengan persen berat
komponen aktif katalis yang kecil, yaitu komponen aktif yang termasuk logam
mulia semacam platina namun diinginkan terdistribusi sempurna sehingga
diperoleh luas permukaan komponen aktif yang besar (Dewi et al., 2016).

Menurut Ariyanti (2012) tahapan impregnasi dilakukan dengan cara
sebagai berikut:

a. Mencuci bahan pengemban lalu dikeringkan dalam oven untuk menguapkan
zat pengotornya. Zat pengotor dalam pengemban dapat menghalangi penetrasi
larutan impregnan ke dalam bahan pengemban.

b. Bahan pengemban katalis dipertemukan dengan larutan garam logam atau
impregnan.

c. Selanjutnya menghilangkan larutan impregnan yang berlebih.

d. Kemudian mengeringkan pada suhu 105-120°C di dalam oven.

e. Setelah katalis kering melakukan kalsinasi pada suhu tertentu untuk
menguapkan pelarut dan dekomposisi garam logam.

f.  Tahap terakhir katalis direduksi dengan gas hidrogen.
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2.8 Faktor yang mempengaruhi reaksi gliserolisis
2.8.1 Katalis

Katalis merupakan bahan kimia yang dapat mempercepat reaksi kimia
pada suhu tertentu namun katalis tersebut tidak ikut bereaksi (Sari, 2016). Katalis
juga berfungsi untuk menurunkan energi aktivasi. Jika jumlah katalis dinaikkan,
maka energi aktivasi akan turun, sehingga laju reaksi akan meningkat (Tasya et
al., 2020). Laju reaksi yang meningkat diakibatkan oleh adanya reaksi baru
dengan energi aktivasi yang lebih rendah. Sehingga katalis berfungsi
mengarahkan suatu reaksi kearah yang diinginkan. Katalis dapat mengarahkan
produk yang diinginkan dengan selektivitas yang lebih tinggi. Terdapat beberapa
jenis katalis diantaranya katalis basa homogen, basa heterogen, asam homogen,
asam heterogen, dan enzim. Tabel 2.4 menunjukkan kelebihan dan kekurangan
dari jenis katalis.

Tabel 2.4 Perbandingan Jenis Katalis (Mazubert et al., 2013)

Jenis Katalis Kelebihan Kelemahan
Basa homogen 1. Kondisi reaksi ringan 1. Pembentukan sabun
2. Laju reaksi cepat (menyebabkan hasil reaksi
3. Murah menurun dan mempersulit
pemisahan produk dengan
katalis)

2. Sensitif terhadap kandungan
asam lemak bebas

Basa heterogen 1. Kondisi reaksi ringa 1. Adanya polusi udara di
2. Katalis mudah sekitar
dipisahkan 2. Pembentukan sabun

3. Laju reaksi lebih cepat 3. Sensitif terhadap asam lemak
4. Mudah dalam regenerasi bebas
4. Pencucian katalis
menyebabkan kontaminasi

pada produk
Asam homogen 1. Memungkinkan terjadi 1. Laju reaksi lambat
reaksi transesterifikasi 2. Katais bersifat korosif
dan esterifikasi secara (H2S0y)
simultan 3. Sulit memisahkan katalis

2. Reaksi ringan
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3. Tidak sensitif terhadap
asam lemak bebas

Asam 1. Memungkinkan terjadi 1. Suhu dan rasio molar minyak
heterogen reaksi transesterifikasi tinggi
dan esterifikasi secara 2. Energi yang terus menerus
simultan 3. Pencucian katalis
2. Pemisahan katalis menyebabkan kontaminasi
mudah produk
3. Katalis dapat digunakan 4. Biaya pengolahan yang tinggi
lagi karena reaksi sintesis rumit

4. Tidak sensitif terhadap
asam lemak bebas

Enzim 1. Membutuhkan 1 1. Biaya mahal
langkah pemurnian 2. Laju reaksi mahal
2.Suhu reaksi lebih rendah 3. Sensitif terhadap alkohol
dari pada katalis basa (biasanya metanol,
homogen menyebabkan deaktifasi)

Proses reaksi katalis heterogen, luas permukaan menjadi faktor yang
penting. Katalis dengan luas permukaan yang besar akan memberikan luas kontak
yang besar antara molekul reaktan dengan katalis, serta mempengaruhi proses
katalisis secara keseluruhan. Molekul reaktan akan bergerak bebas sebelum
mengalami adsoprsi pada permukaan katalis kemudian teraktivasi menghasilkan
produk. Semakin banyak molekul reaktan yang teradsorpsi maka semakin tinggi
peluang terjadinya reaksi katalisis menghasilkan produk (Dewi et al., 2016).

2.8.2 Suhu

Suhu yang digunakan saat reaksi berpengaruh terhadap laju reaksi. Aziz
et al., (2013) melaporkan bahwa semakin tinggi suhu reaksi, dapat menyebabkan
energi kinetik yang dimiliki oleh molekul pereaksi juga semakin besar. Hal ini
akan berdampak pada tumbukan antar molekul reaktan yang semakin banyak
sehingga konversi reaksi semakin besar. Penggunaan suhu yang tinggi
menyebakan gliserol menjadi gosong. Hal ini akan menyebabkan warna produk

akhir menjadi gelap dan bau yang tidak enak (Sipayung, 2017). Reaksi gliserolisis
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produk MDAG menggunakan bahan baku dan perlakuan yang berbeda sudah

banyak diteliti dan dapat dilihat pada Tabel 2.5.

Tabel 2.5 Hasil penelitian gliserolisis produk MDAG

No Bahan baku Katalis Suhu Hasil Sumber
W)
1 Minyak Kelapa CH3;COOK MDAG 65,07% (Nurchoriani,
1% 2012)
2 Minyak Kelapa Enzim 40 MAG 28,69% (Pinyaphong
lipase DAG 20,53% etal., 2012)
Asam lemak
9,96%
TAG 40,82%

3 Refined Ca0 4% 70 Kadar MDAG Nainggolan
Bleached 68.62% etal., (2014)
Deodorized
Palm Oil
(RBDPO)

4 Stearin NaOH 180 MAG Arwani

0.5% 50,33£0,95% (2017)
DAG
28,13+0,63%
TAG 4,49+2,08%
ALB 1,64+0,00%
Titik leleh 49,5-50

5 Fuly NaOH 180 MAG 48,78% Affandi
Hydrogenated  0,5% DAG 30,92% (2017)

Palm Stearin TAG 4,79%
(FHPS)

6  Palm Fatty Methyl 120 MAG 31,05% Mardaweni
Acid Distillate  ester DAG 24,47% etal., (2017)
(PFAD) sulfonic

acid
(MESA)
1,5%
7  Palm Fatty Methyl 150 Rendemen MDAG Rumondang
Acid ester 74% etal., (2016)
sulfonic
acid
(MESA)
1,5%

8  Stearin dan NaOH 3% 80 MAG 15% Subroto et

Olein Sawit DAG 46,7% al., (2018)
TAG 33,18%

9 Fuly NaOH 1% 175 MAG Hapsari
Hydrogenated 54,51%2,8382 (2020)

Palm Kernel DAG
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Oil 45,49%2,8382
(FHPKO) TAG tidak
terdeteksi
Asam lemak bebas
2,88%+0,0567
Titik leleh 28,7-
29,3°C

2.9 Hipotesis

Ho : Aktivasi katalis dan perbedaan suhu reaksi gliserolisis berpengaruh terhadap
reaksi gliserolisis bahan baku minyak kelapa.

H; : Aktivasi katalis dan perbedaan suhu reaksi gliserolisis tidak berpengaruh

terhadap reaksi gliserolisis bahan baku minyak kelapa.
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BAB Il

METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Pelaksanaan

Penelitian dilaksanakan di Laboratorium Kimia dan Biokimia Pangan
Universitas PGRI Semarang. Penelitian ini dimulai pada bulan Februari 2021
hingga Februari 2022.
3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat Penelitian

Peralatan yang digunakan pada aktivasi katalis yaitu timbangan analitik
(Shimadzu ATX224), gelas beker (Iwaki), sudip, magnetic stirer, hotplate (IKA
C-MAG HS7), termometer, pompa vakum (Millipore), kertas saring, cawan petri,
oven (Digital Oven BF-201), mortar, cawan porselein, dan tanur listrik
(Thermolyne). Peralatan yang digunakan pada pembuatan produk MDAG yaitu
gelas beker, timbangan analitik (Shimadzu ATX224), sudip, labu leher tiga,
termometer, kapas, baskom, stirer, hotplate, pipet tetes, corong, tabung sentrifuse,
sentrifuse. Peralatan yang digunakan pada analisis produk yaitu timbangan
analitik (Shimadzu ATX224), gelas beker, buret, pipet volum 1 ml (Iwaki), pipet
volume 5 ml (lwaki), pro pipet, gelas ukur, labu ukur (lwaki), erlenmeyer,
nampan, hot plate, busa, pipa kapiler, magnetic stirer, pipet, kertas kalkir,
termometer, stopwatch, corong (Iwaki), lemari asam, spektroskopi FT-IR (Perkin-

Elmer UATR Spectrum Two).



3.2.2 Bahan Penelitian

Bahan yang digunakan pada aktivasi katalis yaitu MgO (Magnesium
Oksida) (Sinka), Aquadest, KOH (Kalium Hidroksida) teknis. Bahan yang
digunakan pada pembuatan MDAG vyaitu minyak kelapa (Barco), gliserol
(Ecogreen Oleochemicals), dan katalis. Bahan yang digunakan pada analisis
produk adalah asam benzoat, aquadest, etanol pro analisis (Merck), indikator PP,
NaOH pro analisis (Merck), kloroform pro analisis (Merck), hexan pro analisis
(Merck), etil asetat, CBB (Commasie Brilliant Blue), plat TLC Silica gel 60 Fys4
(Merck KgaA).
3.3 Rancangan Percobaan

Rancangan percobaan yang digunakan pada penelitian ini adalah
rancangan acak lengkap faktorial. Faktor pertama pada penelitian adalah suhu
reaksi gliserolisis, suhu yang digunakan yaitu 175°C dan 165°C. Faktor kedua
adalah aktivasi katalis MgO. Katalis yang diteliti yaitu katalis MgO tanpa
aktivasi, katalis MgO yang diaktivasi dengan aquades, katalis MgO yang
diaktivasi dengan KOH. Sebelum katalis digunakan untuk proses gliserolisis,
dilakukan analisis gugus fungsi dan basisistas katalis. Penelitian gliserolisis
dilakukan dua kali ulangan untuk menduga standar eror dari rataan perlakuan.
Kemudian dilakukan analisis kromatografi lapis tipis untuk mengetahui fraksi
MAG, DAG dan TAG dari sampel, analisis slip melting point, dan analisis asam
lemak bebas. Rancangan percobaan disesuaikan dengan suhu dan metode aktivasi
katalis untuk mengetahui pengaruhnya terhadap reaksi. Rancangan percobaan

penelitian tercantum pada Tabel 3.1.
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Tabel 3.1 Rancangan Percobaan Penelitian

Suhu Aktivasi Katalis MgO
Reaksi (°C) MgO tanpa aktivasi MgO+Aquades MgO+KOH
165 165 MgO 165 MgO+Aquades 165 MgO+KOH
175 175 MgO 175 MgO+Aquades 175 MgO+KOH

3.4 Tahap Penelitian
3.4.1 Aktivasi Katalis MgO

Katalis yang digunakan pada proses gliserolisis adalah katalis tanpa
aktivasi (MgO), katalis MgO yang diaktivasi oleh aquades, katalis MgO yang
diaktivasi KOH. Aktivasi katalis dilakukan dengan cara mencampurkan katalis
MgO dengan katalis aktivator. Aktivasi katalis MgO+aquades dilakukan dengan
cara, 10 gram MgO disuspensikan dalam 50 mL aquades. Sedangkan aktivasi
katalis MgO+KOH dilakukan dengan cara 10 gram MgO dengan 2M KOH
disuspensikan dalam 50 mL aquades. Selanjutnya larutan dipanaskan dan diaduk
menggunakan magnetic stirer pada suhu 80°C selama 2 jam. Kemudian disaring
menggunakan kertas saring. Setelah itu katalis dikeringkan dalam oven selama 6
jam sampai kering. Katalis yang sudah kering di kalsinasi menggunakan tanur
selama 4 jam pada suhu 500°C (Manriquez-Ramirez et al., 2013). Proses aktivasi
katalis MgO yang diembankan pada aquades dan KOH dapat dilihat pada Gambar

3.1.
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Serbuk MgO dan larutan pengaktif

v

Pemanasan suhu 80°C selama 2 jam

v

Penyaringan

v

Pengeringan 6 jam

Kalsinasi (suhu 500°C selama 4 jam)

v

Serbuk MgO teraktivasi

Gambar 3.1 Diagram Alir Proses Aktivasi Katalis

3.4.2 Produksi MDAG dengan Reaksi Gliserolisis

Reaksi gliserolisis dilakukan berdasarkan studi literatur Triana (2014)
yang telah dimodifikasi. Produk MDAG (Mono dan Diasilgliserol) diproses
melalui reaksi gliserolis menggunakan minyak kelapa dan gliserol sebagai
substratnya dengan rasio mol 1:2,3 dengan penambahan katalis MgO sebanyak
2% (b/b). Minyak kelapa dan gliserol yang telah ditimbang, dimasukkan ke dalam
labu leher tiga. Kemudian substrat dipanaskan hingga mencapai suhu 165°C dan
175°C sesuai dengan rancangan percobaan sambil diaduk menggunakan magnetic
stirer. Selanjutnya katalis dimasukkan ke dalam labu leher tiga. Lalu dihitung
waktu reaksi gliserolisis selama 6 jam. Selama reaksi berlangsung, dilakukan
pengambilan sampel setiap 1 jam. Kemudian produk reaksi didinginkan hingga
mencapai suhu 70°C. Setelah itu produk MDAG dimasukkan ke dalam tabung

sentrifuse untuk memisahkan produk MDAG dan gliserol menggunakan
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sentrifugasi dengan kecepatan 2.000 rpm selama 10 menit. Produk MDAG yang
telah terpisah berada di bagian atas gliserol. Lalu produk MDAG diambil
menggunakan pipet dan dimasukkan ke dalam botol kaca. Produk MDAG
disimpan di dalam lemari pendingin hingga proses analisis. Diagram alir produksi

MDAG dengan reaksi gliserolisis dapat dilihat pada Gambar 3.2.

Minyak kelapa : Gliserol

(1:2,3)
Katalis Pemanasan suhu 165 °C dan 175 °C
(2% b/b) selama 6 jam
Pemisahan ——_——> Gliserol sisa
Analisi ALB,
Produk ---=> TLC, SMP

Gambar 3.2 Diagram Alir Produksi MDAG

3.5 Analisis Sifat Kimia Katalis
3.5.1 Analisis Gugus Fungsi (FTIR)

Katalis MgO tanpa aktivasi, katalis MgO teraktivasi aquades dan MgO
teraktivasi KOH yang telah berbentuk serbuk diberi kode. Kode MgO untuk
katalis MgO tanpa aktivasi, Kode MgO+Aquades untuk katalis MgO teraktivasi
aquades dan kode MgO+KOH untuk katalis MgO teraktivasi KOH. Kemudian
katalis diletakkan diantara kedua disk KBr pada spektroskopi FT-IR. Lalu kedua

disk ditangkupkan. Dilakukan scaning dengan kisaran panjang gelombang 4000-
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400 cm™. Hasil scaning diperoleh berupa spektra infra merah dimana ada
hubungan antara transmiten dengan bilangan gelombang (Al-Degs et al., 2011).
3.5.2 Analisis Basisitas Katalis

Analisis basisistas katalis mengacu pada penelitian Rahul et al., (2011)
kemudian dimodifikasi dengan penelitian (Ye et al., 2013). Larutan titrasi yang
digunakan adalah asam benzoat 0,01 Mol/Liter yang dilarutkan dengan etanol (Ye
et al., 2013). Analisis basisitas katalis mengacu pada Rahul et al (2011), sampel
sebanyak 1 gram Kkatalis ditambahkan 10 mL aquadest kemudian diaduk
menggunakan magnetic stirrer selama 1 jam dengan kecepatan 125 rpm.
Selanjutnya aquades yang telah tercampur Kkatalis, dipisahkan dari padatan katalis
menggunakan Kkertas saring. Kemudian aquades dengan kondisi jernih
ditambahkan indikator PP sebanyak 1 tetes hingga bewarna merah muda. Lalu
dititrasi dengan larutan asam benzoat 0,01 M hingga warnanya berubah menjadi
jernih kembali. Selanjutnya hitung volume titrasi.

mmol

)

Basisitas katalis (

Volume titrasi (m) X Konsentrasi asam benzoat(M)

Berat sampel (gram)

3.6 Analisis Sifat Fisik dan Kimia MDAG
3.6.1 Analisa Asam Lemak Bebas

Analisis asam lemak bebas mengacu pada AOCS Official Method Ca 5a-
40 (2003). Presentase asam lemak bebas dihitung dari jenis asam lemak dominan
yaitu asam lemak laurat yang terdapat dalam sampel MDAG. Sampel MDAG
harus dalam keadaan cair sebelum ditimbang. Sampel MDAG ditimbang

sebanyak 5 gram dan dimasukkan pada erlenmeyer 300 ml. Kemudian sampel
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dilarutkan ke dalam etanol 95% netral dan ditambahkan 2 ml indikator
fenolftalein. Lalu larutan dititrasi menggunakan larutan NaOH 0,2 N yang sudah
terstandarisasi. Titrasi dilakukan sampai larutan berubah warna menjadi merah
jambu permanen. Warna yang dihasilkan harus bertahan selama 30 detik. Kadar
asam lemak bebas dihitung menggunakan rumus:

Kadar asam lemak bebas sebagai asam laurat (%ALB)

_ mL NaOH x N x 200,3178

= x 1009
Berat sampel (g) x 1000 %
Keterangan:
mL NaOH = volume NaOH yang dibutuhkan untuk titrasi sampel (mL)
N = normalitas larutan NaOH (N)
200,3178 = berat molekul asam lemak (asam laurat)

3.6.2 Analisis Thin Layer Chromatography

Analisis Thin Layer Chromatography (TLC) mengacu pada penelitian
Gunstone, (2006). Analisis TLC bertujuan untuk menganalisis konversi
triasilgliserol, perubahan monoasilgliserol dan diasilgliserol. Produk campuran
MDAG yang telah dilelehkan sebanyak 0,02 gram dilarutkan dalam 0,1 ml
kloroform. Kemudian dimasukkan ke dalam tabung kapiler setinggi 1 cm. Larutan
diaplikasikan pada lempeng TLC yang telah dikeringkan selama 30 menit, dalam
bentuk spot bulat dengan jarak antar spot 2 cm. Kemudian lempeng TLC dielusi
menggunakan campuran pelarut hexan : etil asetat (4:1) yang telah dijenuhkan
selama 30 menit. Setelah dielusi kurang lebih 2 jam lempeng dikeluarkan dari
bejana pengembangan dan dibiarkan beberapa menit sampai uap yang tertinggal

hilang. Kemudian lempeng TLC direndam dengan pewarna yang terbuat dari
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larutan CBB (Commasie Brilliant Blue) 0,01% untuk identifikasi. Spot yang
terbentuk, akan bewarna biru. Hasil spot MAG dan DAG dicetak pada kertas
kalkir kemudian dipotong. Kertas kalkir ditimbang untuk mengetahui berat MAG
dan DAG. Pengukuran masing-masing berat dilakukan dengan area masing-
masing spot (Gunstone, 2006).
3.6.3 Analisis Slip Melting Point

Sampel yang telah dilelehkan, dimasukkan ke dalam tabung kapiler
setinggi 1 cm. Kemudian disimpan di dalam refrigerator pada suhu 4-10°C selama
16 jam. Ikat tabung kapiler pada termometer dan masukkan termometer ke dalam
gelas piala 600 ml berisi 300 ml aquades. Aquades dalam gelas diatur suhunya
mencapai 8-10 °C di bawah titik leleh sampel dan suhu air dipanaskan perlahan
(kenaikan suhu 0,5-1 °C/menit) dengan diaduk menggunakan magnetic stirrer.
Pemanasan dilanjutkan dan suhu diamati dari saat sampel meleleh hingga sampel
naik pada tanda batas atas. Titik leleh dihitung berdasarkan rata-rata suhu dari
ketiga sampel yang diamati (AOCS Official Method CC 3-25, 2003).
3.7 Analisis Data

Analisis data menggunakan software SPSS dengan cara Analysis of

Variance (ANOVA) dengan taraf signifikansi 0,05.
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BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Karakteristik Minyak Kelapa

Analisis yang dilakukan pada minyak kelapa adalah Slip Melting Point
(SMP) yang bertujuan untuk mengetahui efektifitas reaksi. Slip melting point yang
dihasilkan olenh minyak kelapa adalah 23,6-23,8. Menurut penelitian Effendi
(2019) slip melting point minyak kelapa berkisar antara 24°C-26°C. Perbedaan
titik leleh minyak disebabkan karena setiap asam lemak memiliki titik cair
spesifik. Setiap kristal asam lemak memiliki titik leleh yang berbeda, hal ini
disebabkan oleh perbedaan susunan polimorfik dan heterogenitas kristal lemak.
Minyak yang didinginkan dengan cepat akan menghasilkan kristal heterogen dari
campuran trigliserida yang mencair pada suhu rendah dibandingkan kristal lemak
homogen.

Minyak dan lemak terdiri dari berbagai asam lemak berupa trigliserida.
Komponen utama minyak kelapa adalah asam lemak jenuh diantaranya asam
laurat, miristat, dan palmitat. Slip melting point bergantung pada asam lemak dan
penyusunnya yang terdapat pada trigliserida. Asam lemak rantai pendek memiliki
slip melting point yang rendah daripada asam lemak berantai panjang. Semakin
banyak ikatan rangkat yang terdapat pada trigliserida menyebabkan slip melting
point semakin rendah (Effendi, 2019). Minyak yang telah mengalami gliserolisis
memiliki slip melting point lebih tinggi dibanding dengan minyak yang telah
melalui reaksi gliserolisis. Hal ini terjadi karena adanya pembentukan trigliserida

baru dan penataan ulang molekul-molekul asam lemak (Octarya et al., 2019).



4.2 Sifat Kimia Katalis Basa Heterogen
4.2.1 Gugus Fungsi (FTIR)

Spektroskopi FTIR merupakan metode analisis instrumentasi pada
senyawa kimia yang menggunakan radiasi sinar infra merah. Hasil uji gugus

fungsi menggunakan FTIR dapat dilihat pada Gambar 4.1

PerkinElmer Spectrum IR Viersion 10.6.1
Wednesday, March 31, 2021 Z:44 PM
Analyst Administrator

Date Wednesday, March 31, 2021 2:44 PM

1014
100 ———
)
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904
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%T

804

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 450
cm-1
Keterangan:
—— Katalis MgO

—— Katalis MgO + Aquadest
—— Katalis MgO + KOH

Gambar 4.1 Spektrum Gugus Fungsi Katalis dengan FT-IR
FT-IR spektroskopi digunakan untuk mengidentifikasi gugus fungsi pada
katalis MgO dan MgO yang telah dimodifikasi. Sampel dipindai pada kisaran
bilangan gelombang 450 cm™ hingga 4000 cm™. Hasil FTIR dapat dilihat pada
Gambar 4.1 yang menunjukkan puncak pada gelombang serapan 3500 cm™ hingga

4000 cm™ yang dihasilkan oleh gugus O-H (ikatan hidrogen). Gugus O-H dapat
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dikaitkan dengan adanya gugus fungsi seperti alkohol, asam karboksilat, ester dan
eter (Jeevanandam et al., 2018). Regangan gugus O-H disebabkan air yang
terabsorbsi secara fisik pada katalis (Nayebzadeh et al., 2017). Puncak serapan
pada 1481 cm™ menunjukkan vibrasi lentur ikatan OH (Moorthy et al., 2015).
Puncak sedang yang berada pada daerah serapan 450 cm™ hingga 1000 cm™
mencirikan vibrasi regangan yang berasal dari Mg-O (Sutapa et al., 2018). Lebih
tepatnya, pada puncak serapan 555,5 cm™ menunjukkan adanya vibrasi Mg-O
(Kandiban et al., 2015). Kemudian pada gelombang 983,70 cm™ menunjukkan
vibrasi dari Mg-O-Mg (Saputri & Rohmawati, 2021). Dengan demikian katalis
MgO memiliki gugus fungsi Mg-O-Mg, Mg-O, dan H-O-H. Menurut Bariyah et
al (2010) puncak spektra di daerah 2000-3000 menunjukkan adanya ikatan —OH,
sehingga Mg(OH), masih mengikat molekul air. Namun pada gambar 4.1 daerah
2000-3000 tidak memiliki puncak, hal ini dapat diartikan bahwa ikatan molekul
air sudah tidak banyak.

Penelitian (Taslim et al., 2017) menyatakan puncak 887,26 cm™ dapat
diidentifikasikan sebagai kalium karena adanya impregnasi zeolit alam dengan
KOH yang mengandung logam kalium. Hal ini menunjukkan bahwa KOH/zeolit
alam mengandung oksida kalium. Dengan demikian, KOH pada katalis basa yang
digunakan pada penelitian ini memiliki puncak yang sama dengan KOH/ zeolit
alam. Menurut Munandar et al., (2014) interval spektra 770-803 cm™ merupakan
interprestasi gugus fungsi dari K-O.

Lekukan gelombang katalis MgO+KOH terlihat lebih dalam daripada
katalis MgO dan MgO+Aquades. Hal ini dapat disebabkan oleh adanya gugus OH

pada bilangan gelombang 1419,5 cm™ (Choirul et al., 2007). Lekukan gelombang
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yang turun terjadi karena adanya penguraian gugus hidroksil dan air yang
teradsorbsi. Besarnya gugus hidroksil menunjukkan ikatan hidrogen yang kuat
(Mentari & Maulina, 2018). Menurut teori asam-basa Arrhenius yaitu asam dan
basa yaitu zat yang menghasilkan H* pada asam dan OH" pada basa (Roni &
Legiso, 2021). Adanya gugus OH menandakan katalis MgO+KOH bersifat lebih
basa dari kedua katalis lainnya.

Katalis cangkang kepiting yang dimodifikasi dengan KOH menunjukkan
adanya pita OH di daerah sekitar 3600cm™, pita CH di daerah 2300-2900cm™,
peregangan pita O-C-O dari karbonat muncul di bilangan panjang gelombang
1543,05cm™. Gugus OH muncul sangat tajam pada bilangan gelombang 3934,78
cm™. Gugus OH dengan puncak yang tajam merupakan karakteristik dari CaO.
Adanya gugus OH dari Ca(OH), dengan karakteristik puncak yang tajam di
daerah 3639,68 cm™ berasal dari molekul air yang teradsorbsi pada permukaan
Ca0, dimana CaO dikenal bersifat higroskopis sehingga sangat mudah menyerap
uap air dari udara (Astuti et al., 2019). Adanya ikatan —OH, pada Mg(OH), yang
masih mengikat molekul air sama dengan Ca(OH),. Astuti et al., (2019)
mengatakan bahwa pengembanan KOH pada CaO dapat meningkatkan sifat basa
pada katalis.

4.2.2 Basisitas Katalis

Kebasaan katalis merupakan penentu aktivitas katalitik katalis. Kebasaan
katalis dapat ditingkatkan dengan cara impregnasi (Mulviani et al., 2018a). Sifat
basa pada katalis berperan penting dalam pembuatan reaksi, kebasaan katalis akan

membuat reaksi berlangsung secara optimal (Knothe et al., 2015). Nilai kebasaan
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dari ketiga perlakuan aktivasi katalis MgO beserta standar dapat dilihat pada

Gambar 4.2.
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Gambar 4.2 Diagram Nilai Kebasaan Katalis

Oko & Feri, (2019) melaporkan bahwa peningkatan nilai kebasaan
katalis dapat melalui proses impregnasi. Kebasaan katalis paling tinggi adalah
katalis MgO yang diimpregnasi KOH. MgO+KOH menghasilkan kebasaan katalis
dengan nilai 0,143 mmol/gram. Hal ini disebabkan karena penyusupan KOH pada
pori-pori katalis MgO dapat memperbesar kebasaan katalis (Oko & Feri, 2019).
Adanya kation alkali dapat meningkatkan kerapatan elektron dari kerangka
oksigen sehingga dapat bertindak sebagai unsur basa (Sahu et al., 2015).
Kebasaan dan aktivitas katalitik dari oksida yang terimpregnasi logam alkali
bergantung adanya gugus oksida atau hidroksida di permukaan katalis (Meher et
al., 2006). Menurut Manriquez-Ramirez et al., (2013) terdapat situs basa kuat di
permukaan katalis pada pasangan K* dan OH". Sedangkan pasangan Mg®* dan O*

berkontribusi meningkatkan kekuatan situs basa. MgO+KOH dapat bertindak
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sebagai basa terhadap reaktan, melalui abstraksi proton dari reaktan seperti di basa
Bronsted atau menyumbangkan pasangan elektrom ke reaktan seperti basa Lewis,
untuk membentuk zat antara anionik yang menjalani siklus katalitik dan memulai
reaksi.

Afandi et al., (2016) melaporkan penambahan KOH pada Kkatalis
cangkang kerang darah sebanyak 1% dan 5% menghasilkan kebasaan katalis
1,865 mmol/gram dan 2,035 mmol/gram. Penambahan KOH dapat meningkatkan
kebasaan katalis. Penelitian Anggoro et al., (2018) mengenai katalis Ca/MgO
menyatakan bahwa pemberian konsentrasi Ca 2% pada MgO maka nilai kebasaan
semakin tinggi yaitu 0,095 mmol/gram. Sedangkan penambahan konsentrasi Ca
sebanyak 3% menyebabkan nilai kebasaan semakin rendah yaitu 0,035
mmol/gram. Rendahnya nilai kebasaan katalis disebabkan oleh kondisi kristal
yang terlalu jenuh memungkinkan penggantian ion Mg dengan ion Ca juga lebih
kecil.

Kebasaan katalis MgO yang diimpregnasi aquades lebih tinggi dari
katalis MgO tanpa impregnasi. Katalis MgO+Aquades menghasilkan nilai
kebasaan katalis 0,133 mmol/gram. Aquades yang diembankan pada MgO
menghasilkan pembentukan basa Mg(OH),. Gugus OH yang berada di permukaan
MgO tidak akan hilang sepenuhnya pada suhu kalsinasi di bawah 900°C. Gugus
OH berkontribusi pada situs basa lemah Mg(OH), ((Puriwat et al., 2010). Atinafu
et al., (2018) melaporkan reaksi pembentukan basa Mg(OH); yaitu:

MgO+H,0 — MgOH" + OH™ — Mg(OH)s.
Penelitian ini sejalan dengan Lintang (2020) yang melaporkan bahwa MgO

memiliki situs basa total yang kecil yaitu 0,39 mmol/gram. MgO yang disintesis
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dengan H,O memiliki situs basa total yang lebih tinggi dari MgO yaitu 2,05
mmol/gram.
4.3 Karakteristik MDAG
4.3.1 Konversi Trigliserida

Selama proses gliserolisis berlangsung, terjadi konversi TAG
(Triasilgliserol) menjadi MAG (Monoasilgliserol) dan DAG (Diasilgliserol). TAG
berperan sebagai reaktan pembatas yang akan bereaksi dengan gliserol dalam
jumlah berlebih (Arwani, 2017). Analisis konversi trigliserida menggunakan
analisis Thin Layer Chromatografi (TLC). Tujuan dari analisis TLC adalah
mengetahui jumlah MAG, DAG, dan TAG. TAG bersifat non-polar dibanding
fraksi MAG dan DAG sehingga pada saat pengembanan, TAG terelusi pada
bagian atas lempeng TLC kemudian disusul oleh DAG dan MAG (Mardaweni et

al., 2017). Hasil elusi dari analisis TLC dapat dilihat pada Gambar 4.3

7

TAG

8200000000000

DAG

MAG

Gambar 4.3 Hasil elusi dari analisis TLC

Konversi TAG pada penelitian ini diperoleh dari perhitungan jumlah
MAG dan DAG dibagi total MAG, DAG dan TAG kemudian dikali 100%. Hasil

penelitian dapat dilihat pada Gambar 4.4.
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Gambar 4.4 Diagram konversi trigliserida

Analisis konversi trigliserida yang telah dilakukan menghasilkan
perbedaan nyata terhadap kedua perlakuan suhu. Suhu 175°C menghasilkan
konversi trigilserida lebih tinggi daripada suhu 165°C. Hal ini disebabkan karena
semakin tinggi suhu yang digunakan dalam reaksi gliserolisis dapat menyebabkan
pergerakan antar molekul. Semakin tinggi suhu reaksi, menyebabkan energi
kinetik yang dimiliki oleh molekul pereaksi juga semakin besar (Aziz et al.,
2013). Sehingga terjadi tumbukan antar molekul yang lebih banyak dan
menyebabkan ikatan antar molekul lebih mudah putus (Okullo & Temu, 2015).
Suhu reaksi gliserolisis yang tinggi dapat menguraikan TAG lebih banyak
(Mostafa et al., 2013). Tahap reaksi gliserolisis terjadi secara bertahap dan
reversibel. Tahap awal reaksi yaitu TAG dan gliserol bereaksi menghasilkan

MAG dan DAG. Kemudian gliserol bereaksi dengan DAG menghasilkan MAG
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(Sumitra, 2019). Mekanisme reaksi gliserolisis menurut Noureddini et al., (2004)
terjadi dalam 3 tahap yaitu:

TAG + Gliserol #MAG + DAG

DAG +Gliserol «» 2MAG

TAG +MAG «<2DAG

Perlakuan 175MgO menghasilkan nilai 27,3%, 175MgO+Aquades
menghasilkan konversi trigliserida paling tinggi dengan nilai 30,21% dan
175MgO+KOH menghasilkan nilai 25,9%. Kondisi ini dapat terjadi karena asam
lemak berinteraksi dengan katalis membentuk sabun melalui reaksi saponifikasi,
sehingga efektifitas katalis akan menurun (Wicakso, 2011). Kondisi ini sama
dengan Afandi et al., (2016) yang melaporkan kebasaan katalis yang meningkat
akan menyebabkan rendemen biodisel meningkat juga. Namun hasil biodisel yang
sedikit meski kebasaan katalisnya meningkat dapat disebabkan oleh adanya
pencucian pada katalis sehingga menyebabkan terjadinya reaksi penyabunan.
Penelitian ini berbeda dengan penelitian Hutami & Ayu, (2017) yang

melaporkan bahwa karakteristik fisiko kimia metil ester hasil transesterifikasi
minyak goreng kelapa sawit menggunakan katalis KOH 1% menghasilkan
rendemen 90,34%. Penggunaan katalis MgO 5% pada reaksi gliserolisis dengan
bahan baku minyak sawit menghasilkan konversi triasilgliserol sebanyak 97%
(Pramana & Mulyani, 2009). Sintesis biodisel bahan baku minyak goreng
menggunakan katalis cangkang kerang darah yang diimpregnasi KOH 5%
menghasilkan biodisel sebesar 81,74%. Penggunaan katalis cangkang kerang
darah yang diimpregnasi KOH menunjukkan bahwa kebasaan katalis dapat

berperan dalam konversi trigliserida menjadi biodisel (Mulviani et al., 2018b).
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Sintesis MDAG dengan bahan dasar palm fatty acid distillate (PFAD) dengan
katalis methyl ester sulfonic acid (MESA) yang direaksikan pada suhu reaksi
150°C dan 160°C telah diteliti. Suhu 160°C menghasilkan emulsi dengan
rendemen 50%, stabilitas yang tinggi (72%) dan kadar ALB yang rendah (39%)

(Rumondang et al., 2016).

4.3.2 Perubahan Monoasilgliserol dan Diasilgliserol

Monoasilgliserol (MAG) merupakan gliserida dimana satu molekul
gliserol telah membentuk satu ikatan ester dengan molekul asam lemak. MAG
dapat dibentuk melalui reaksi gliserolisis dengan cara satu gugus hidroksil pada
gliserol disubtitusi dengan asam lemak (Mamuaja, 2017). Hasil analisis MAG

dapat dilihat pada Gambar 4.5
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Gambar 4.5 Diagram fraksi monogliserida
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Gambar 4.4 menunjukkan bahwa reaksi gliserolisis dengan perlakuan
suhu 165°C dan 175°C berbeda nyata. Suhu 175°C menghasilkan MAG yang lebih
tinggi dari suhu 165°C. Aziz et al., (2013) melaporkan bahwa semakin tinggi suhu
yang digunakan dapat menyebabkan pergerakan antar molekul. Semakin tinggi
suhu reaksi, menyebabkan energi kinetik yang dimiliki oleh molekul pereaksi juga
semakin besar. Hal ini akan berdampak pada tumbukan antar molekul reaktan
yang semakin banyak dan cepat, sehingga konversi reaksi semakin besar.
Melwita et al., (2015) menyatakan asam lemak bebas sebagai reaktan akan mudah
bereaksi dengan gliserol dan semakin banyak yang terkonversi menjadi produk
emulsifier saat suhu reaksi bertambah.

Adanya katalis memungkinkan reaksi berlangsung lebih cepat. Katalis
berfungsi menurunkan energi aktivasi sehingga reaksi berjalan lebih cepat
(Wardani & Roesyadi, 2016). Perlakuan katalis MgO, MgO+Aquades,
MgO+KOH juga berbeda nyata. Namun mengunakan katalis MgO+Aquades
menghasilkan fraksi MAG yang lebih tinggi dari pada kedua katalis lainnya. Nilai
MAG vyang dihasilkan pada perlakuan 165MgO+Aquades lebih tinggi dari
165MgO dan 165MgO+KOH. Nilai MAG dari perlakuan 175MgO+Aquades
menghasilkan nilai yang lebih tinggi dari 175MgO dan 175MgO+KOH. Menurut
Satyani (2007) semakin tinggi konsentrasi katalis maka konversi produk
emulsifier semakin tinggi.

Penelitian yang dilakukan Ningtyas (2013) menyebutkan bahwa
konsentrasi katalis NaOH 0,5% (54,50%) dan 1% (66,30%) menghasilkan
rendemen metil ester yang tinggi. Namun lebih rendah jika dibandingkan dengan

konsentrasi katalis 1,5% (80,96%). Konsentrasi katalis NaOH 2% sama sekali
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tidak menghasilkan metil ester karena seluruh minyak berubah menjadi sabun.
Sabun dapat terjadi karena katalis basa NaOH yang diberikan sangat tinggi, dan
pada kondisi reaksi saponifikasi, air yang terbentuk bereaksi dengan katalis
sehingga jumlahnya menjadi berkurang (Mastutik, 2006). Nilai yang dihasilkan
oleh katalis MgO+Aquades lebih tinggi dari MgO+KOH karena terjadi reaksi
saponifikasi pada perlakuan katalis MgO+KOH. Hasil analisis DAG dapat dilihat

pada Gambar 4.6.
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Gambar 4.6 Diagram fraksi digliserida

Fraksi DAG memiliki hasil yang sama dengan fraksi MAG dimana
perlakuan suhu 165°C dan 175°C berbeda nyata. Perlakuan suhu 175°C
menghasilkan nilai lebih tinggi dari suhu 165°C. Semakin tinggi suhu reaksi,
dapat menyebabkan energi kinetik yang dimiliki oleh molekul pereaksi juga
semakin besar. Sehingga berdampak pada tumbukan antar molekul reaktan yang

semakin banyak sehingga konversi reaksi semakin besar (Aziz et al., 2013). Hal

ini sesuai dengan persamaan Arrhenius yang menyatakan bahwa dengan naiknya
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suhu maka kecepatan reaksi akan meningkat (Aziz, 2007). Perlakuan katalis MgO,
MgO+Agquades dan MgO+KOH berbeda nyata. Pada penelitian ini perlakuan
175MgO+Aquades memiliki nilai yang lebih tinggi (25.8984%). Tingginya nilai
175MgO+Aquades disebabkan karena suhu yang tinggi dapat membentuk katalis
menjadi alkoksida (Zhong et al., 2013). Perlakuan pada katalis 175MgO+KOH
lebih rendah dari 175MgO+Aquades dapat disebabkan karena pemberian
konsentrasi katalis yang terlalu tinggi menyebabkan reaksi saponifikasi. Saat
kondisi reaksi saponifikasi, air yang terbentuk bereaksi dengan katalis sehingga
jumlah produk MDAG menjadi berkurang (Mastutik, 2006).

Dilihat dari Gambar 4.4 dan 4.5 jika fraksi MAG dan DAG
dibandingkan, dihasilkan perolehan fraksi DAG yang lebih tinggi dari MAG. Hal
ini dapat terjadi karena penggunaan suhu dan rasio molar yang digunakan semakin
tinggi. Menurut Prakoso et al., (2006) pada proses gliserolisis, gugus hidroksil
mengikat gugus asam lemak sehingga DAG memiliki jumlah yang lebih tinggi.
Jika proses gliserolisis terlalu singkat akan menyebabkan pengikatan rantai asam
lemak tidak optimal saat pembentukan MAG sehingga MAG yang didapat lebih
rendah. Fraksi DAG meningkat bersamaan dengan fraksi MAG yang terbentuk
selama gilserolisis. Namun kandungan DAG yang terbentuk akan mengalami
penurunan setelah mencapai titik maksimum seperti MAG. Affandi et al., (2017)
melaporkan bahwa kondisi ini dipengaruhi oleh suhu yang diberikan. Kadar asam
lemak bebas yang berlebih dalam larutan, mengakibatkan terbentuknya DAG dari
reaksi antara MAG dan asam lemak bebas. TAG lebih mudah terhidrolisis
sedangkan MAG lebih mudah teresterifikasi sehingga reaksi mengarah pada

pembentukan DAG melalui hidrolisis parsial pada TAG atau esterifikasi pada
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MAG (Mulyawan et al., 2018). Katalis bekerja pada gugus ester asam lemak yang
masih terdapat pada DAG dan mengubahnya menjadi MAG hingga mencapai
kondisi setimbang. Penurunan suhu reaksi akan mempengaruhi kelarutan gliserol
dalam campuran dan jika reaksi gliserolisis masih aktif maka akan terjadi reaksi
balik. Reaksi balik dapat menyebabkan penurunan hasil MAG. Reaksi balik pada
gliserolisis  juga dapat meningkatkan kadar TAG produk MDAG
(Chetpattananondh & Tongurai, 2008). Penelitian ini sama dengan penelitian
Rumondang et al., (2016) tentang sintesis MDAG dengan bahan dasar palm fatty
acid distillate (PFAD) dengan katalis methyl ester sulfonic acid (MESA) yang
direaksikan pada suhu reaksi 160°C. Hasil kromatografi lapis tipis menunjukkan
produk DAG lebih besar dari dari MAG. Presentase luas MAG dan DAG adalah

10% dan 70%.

4.3.3 Slip Melting Point / Titik Leleh

Titik leleh merupakan mencairnya minyak atau lemak pada kondisi suhu
tertentu. Titik leleh juga salah satu karakteristik fisik MDAG yang dipengaruhi
oleh panjang rantai karbon, jumlah ikatan rangkap, jenis asam lemak yang terikat
pada gugus esternya, konfigurasi cis dan trans (Santoso, 2016). Menurut
(Winarno, 2002) ikatan rangkap pada asam lemak yang semakin banyak
menyabakan titik lelennya semakin rendah. Semakin panjang rantai asam lemak
maka titik leleh semakin tinggi. Titik leleh dapat menentukan kualitas fisik lain
seperti kekerasan dan termal dari minyak atau lemak (Hasibuan & Siahaan, 2013).

Hasil titik leleh produk MDAG dapat dilihat pada Tabel 4.2
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Tabel 4.1 Hasil Analisis Titik leleh MDAG

Sampel Titik leleh (°C)

165 MgO 22,5-22,8
MgO+Aquadest 22,2-23,4
MgO+KOH 21,9-22,1

175 MgO 22,8-24,7
MgO+Aquadest 22,8-24,7
MgO+KOH 24,3-25,9

Setiap emulsifier memiliki titik leleh tertentu sesuai dengan titik leleh
asam lemak pembentuk emulsifier (Hasenhuettl, 2008). Tabel terdapat data yang
menunjukkan bahwa suhu 175°C menghasilkan titik leleh yang lebih tinggi dari
pada suhu 165°C. Asam lemak rantai panjang memiliki titik leleh yang tinggi
dibanding asam lemak rantai pendek. Semakin panjang rantai karbon maka
semakin tinggi titik lelehnya (Winarno, 2002). Sampel 165MgO+KOH
menghasilkan titik leleh yang rendah dibandingkan dengan 165MgO dan
165MgO+Aquades yaitu 21,9-22,1. Sedangkan sampel 175MgO+KOH
menghasilkan titik leleh yang tinggi dari pada sampel 175MgO dan
175MgO+Aquades. Titik lelen produk MDAG dipengaruhi oleh beberapa faktor
yaitu panjang rantai asam lemak, rasio ketidakjenuhan, posisis asam lemak pada
gugus gliserol (Karabulut et al., 2004).

Titik leleh dari minyak kelapa adalah 23,6-23,8°C. Gunstone (2006)
mengatakan MDAG memiliki titik leleh yang lebih tinggi daripada triasilgliserol.
Perbedaaan jumlah ikatan hidrogen pada ikatan karboksil dan interaksi hidrofobik
di sepanjang rantai hidrokarbon produk menyebabkan perbedaaan titik leleh
diantara keduanya. Semakin tinggi kadar MAG dari produk MDAG dapat
menyebabkan titik lelen semakin tinggi. Hal ini disebabkan karena MAG
memiliki dua ikatan hidrogen dan DAG memiliki satu ikatan hidrogen yang tidak

dimiliki oleh TAG (Gunstone, 2006). Namun pada penelitian ini, beberapa sampel
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memiliki titik leleh yang lebih rendah daripada titik leleh bahan baku. Sejalan
dengan penelitian Arwani, (2017) titik leleh produk MDAG yaitu 49,5-50°C lebih
rendah dari titik leleh bahan baku stearin minyak sawit yaitu 50-51°C. Menurut
Affandi et al., (2011) kondisi ini disebabkan oleh kandungan gliserol bebas yang
bercampur dengan produk sehingga titik lelehnya turun. Sebagian gliserol bebas
akan mencair terlebih dahulu ketika titik leleh gliserol sebesar 18°C. Berbeda
dengan penelitian Sipayung, (2017) produk MDAG dengan bahan baku palm
kernel oil memiliki titik lelen 31-32°C lebih tinggi dari bentuk trigliseridanya
yang berada pada 27-28°C.

4.3.4 Asam Lemak Bebas (ALB)

Asam lemak bebas merupakan asam lemak yang tidak terikat pada
trigliserida. Asam lemak bebas terbentuk oleh proses hidrolisis dan oksidasi,
umumnya bergabung dengan lemak netral. Reaksi hidrolisis dipercepat oleh
beberapa faktor yaitu panas, air, keasaman, dan katalis (Nurhasnawati, 2017).
Waktu reaksi yang panjang menyebabkan kadar asam lemak bebas bertambah.
Asam lemak bebas tidak dikehendaki karena menghasilkan rasa dan bau yang
tidak disukai (Winarno, 2004). Jumlah asam lemak bebas menentukan kualitas
produk minyak. Semakin tinggi nilai asam lemak bebas makan kualitasnya
semakin turun (Nurhasnawati, 2017). Proses terbentuknya asam lemak bebas tidak
dapat dihindari karena selama proses gliserolisis terjadi pelepasan gugus asil asam
lemak pada minyak. Terbentuknya asam lemak bebas juga dapat disebabkan oleh
adanya air yang terdapat pada bahan baku dan katalis yang mampu memicu reaksi
hidrolisis (Sipayung, 2017). Hasil analisis asam lemak bebas dapat dilihat pada

Gambar 4.7.
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Gambar 4.7 Hasil Analisis Asam Lemak Bebas MDAG

Kadar asam lemak bebas produk MDAG yang direaksikan suhu 175°C
memiliki kadar asam lemak bebas yang lebih tinggi dari pada suhu 165°C. Kadar
asam lemak yang tinggi dapat disebabkan oleh penurunan suhu yang terlalu lama
saat proses pendinginan reaksi. Hal ini dapat menyebabkan terjadinya reaksi balik
pada proses gliserolisis (Triana, 2014). Asam lemak bebas yang tinggi juga dapat
disebabkan ketika proses reaksi gliserolisis berlangsung. Reaksi gliserolisis dapat
menghasilkan uap panas yang akan menempel pada dinding labu reaksi. Ketika
uap tersebut terkumpul menjadi air, maka jatuh kembali ke produk reaksi.
Melwita et al., (2015) melaporkan, adanya kandungan air dalam reaksi dapat
membentuk reaksi hidrolisis. Minyak yang bereaksi dengan air akan
menghasilkan asam lemak bebas dan gliserol. Asam lemak bebas yang seharusnya
terkonversi menjadi produk dan berkurang nilainya, dapat meningkat kembali
karena reaksi hidrolisis. Asam lemak bebas dapat terjadi karena pada saat proses

gliserolisis, asam lemak dan gliserol tidak berikatan (Santoso, 2016).
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Peningkatan nilai asam lemak bebas juga dapat diakibatkan oleh
kerusakan produk. Kerusakan produk dapat disebabkan karena ada pengaruh
oksidasi atau reaksi balik ketika proses gliserolisis berlangsung (Zhang et al.,
2015). Suhu yang tinggi dapat menurunkan viskositas larutan, sehingga nilai
difusivitas antar molekul reaktan menjadi lebih besar yang akan menyebabkan
semakin banyak molekul yang saling bertumbukan dan menghasilkan produk.
Kemudian kadar asam lemak bebas pada produk emulsifier yang diperoleh
semakin sedikit. Namun pengaruh suhu reaksi terhadap kadar asam lemak bebas
emulsifier memiliki titik optimum. Sehingga tumbukan antar molekul asam lemak
bebas dan gliserol berkurang dan tidak bereaksi dengan baik yang menyebabkan
kadar asam lemak bebas meningkat kembali (Melwita et al., 2015). Kadar asam
lemak bebas yang tinggi dapat mengakibatkan reaksi saponifikasi kerena jika
asam lemak bereaksi dengan katalis akan membentuk sabun dan air (Knothe et al.,
2015).

Kadar asam lemak bebas teringgi pada suhu 175°C dari penelitian ini
adalah 175MgO yaitu 0,98%. Kadar asam lemak bebas terendah, ditunjukkan oleh
175MgO+Aquades yang menghasilkan nilai 0.78%. Semakin rendah kadar asam
lemak bebas maka kualitas MDAG yang dihasilkan semakin baik (Mardaweni et
al., 2017). Menurut Krishna dan Winning (2018) kenaikan kebasaan Kkatalis
mampu meningkatkan aktivitas katalitiknya. Sehingga tumbukan antar molekul
bereaksi dengan cepat. Semakin tinggi konsentrasi katalis maka konversi produk
emulsifier semakin tinggi. Namun pemberian konsentrasi yang terlalu tinggi
menyebabkan penurunan produk karena dapat merusak kandungan asam lemak

Satyani (2007). Rumondang et al., 2(016) melaporkan kadar asam lemak bebas
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MDAG bahan baku palm fatty acid distillate yang direaksikan pada suhu 160°C
diperoleh 39% sedangkan pada suhu 150°C diperoleh 51%. Kadar asam lemak
bebas produk MDAG bahan baku fuly hydrogenated palm kernel oil dengan

katalis NaOH 1% adalah 2,69% (Triana, 2014).
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BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan produk MDAG (Mono dan Diasilgliserol) dibuat melalui
proses gliserolis menggunakan bahan baku minyak kelapa dan gliserol dengan
rasio mol 1:2,3 dengan penambahan katalis MgO sebanyak 2% didapatkan:

1. Katalis MgO yang diaktivasi aquades menunjukkan hasil reaksi gliserolisis
lebih tinggi dari katalis MgO, dan MgO yang diaktivasi KOH, hasil reaksi
gliserolisis pada suhu 175°C lebih besar dari 165°C.

2. Katalis MgO yang diaktivasi aquades dan direaksikan pada suhu 175°C
menghasilkan konversi TAG 30,21+1,49%, MAG 4,31+0,7%, DAG
25,89+0,79%, slip melting point 22,8-24,7, dan asam lemak bebas 0,78%.

5.2 Saran

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai reaksi gliserolisis
menggunakan Kkatalis basa yang diembankan pada KOH agar menghasilkan

produk MDAG secara optimal.
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Lampiran 1. Perhitungan rasio mol minyak dan gliserol

1. Massa molekul minyak kelapa
= Mr Gliserol + Mr 3 Asam Lemak — 3 Mr Air
= Mr Gliserol + Mr Laurat + Mr Laurat + Mr Miristat + 3 Mr Air
=92 + 200 + 200 + 228 — (3 x 18)

=720-54
= 666
2. Perbandingan minyak kelapa dan gliserol (1:2,3)
= gram minyak kelapa : gram Gliserol
= (mol x massa molekul) : (mol x massa molekul)
= (1 x 666) 1 (2,3x92)
= 666 +211,6
= 877,6 gram

3. Perhitungan gram minyak kelapa dan Gliserol untuk total substrat 80 gram

Gram Minyak kelapa = 2> x 80 = 60,7110

Gram Gliserol = 2128 x 80 = 19,2889
877.6

Gram Katalis = 2% x 60,7110 = 1,21422
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Lampiran 2. Data analisis FT-IR
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Lampiran 3. Hasil Uji Katalis Basisistas

Sampel Volume Titrasi (ml) Mol Berat Sampel (gram) Katalis Basisitas (mmol)
MgO 0.3 0.02 1 0.006
MgO 0.2 0.02 1 0.004
MgO+Aquades 6.7 0.02 1 0.134
MgO+Aquades 6.6 0.02 1 0.132
MgO+KOH 7.2 0.02 1 0.144
MgO+KOH 7.1 0.02 1 0.142

Perhitungan:

H - . Volume Titrasi x Mol
Katalis Basisitas = ——— 125 X

Berat sampel
: . 0,3 0,02
Katalis Basisitas = ——

Katalis Basisitas = 0,006
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Lampiran 4. Hasil analisis katalis basisitas menggunakan software SPSS

ONEWAY katalisbasisitas BY sampel
/STATISTICS DESCRIPTIVES HOMOGENEITY
/MISSING ANALYSIS
/POSTHOC=DUNCAN ALPHA (0.05).

Oneway

[DataSet0]

Warnings
All absolute deviations are constant within each cell. Levene F

statistics cannot be computed.
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katalisbasisitas

Descriptives

95% Confidence Interval for Mean

N Mean Std. Deviation Std. Error Lower Bound Upper Bound Minimum Maximum
MgO 2 .00500 .001414 .001000 -.00771 .01771 .004 .006
MgO+Aquades 2 .13300 .001414 .001000 .12029 .14571 132 134
Mgo+KOH 2 .14300 .001414 .001000 .13029 .15571 142 144
Total 6 .09367 .068835 .028102 .02143 .16590 .004 144
ANOVA
katalisbasisitas
Sum of Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups .024 2 .012 5921.333 .000
Within Groups .000 3 .000
Total .024 5
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Post Hoc Tests

Homogeneous Subset

katalisbasisitas

Duncan®

Subset for alpha = 0.05
sampel N 1 2 3
MgO 2 .00500
MgO+Aquades 2 .13300
Mgo+KOH 2 .14300
Sig. 1.000 1.000 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 2.000.
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Lampiran 5. Hasil uji TLC (Thin Layer Chromatography)

Sampel MAG DAG TAG | TOTAL MAG % DAG% | TAG % ?X”GV(G(;E')
MgO 0,0006 | 00067 | 00272 | 0,0345 1,7391 19,4203 | 78,8406 | 21,16
MgO 0,0007 | 00046 | 00235 | 0,0288 2,4306 15,9722 | 81,5972 18,40
g | MEO+Aquades | 0,001 0,0053 | 00212 | 0,0275 3,6364 19,2727 | 77,0009 | 22,91
MgO+Aquades | 0,0011 | 00046 | 00288 | 0,0345 3,1884 13,3333 | 83,4783 16,52
MgO+KOH | 0,0011 | 0,0054 | 0,0305 0,037 2,9730 14,5946 | 82,4324 | 17,57
MgO+KOH | 00011 | 00052 | 00282 | 0,0345 3,1884 15,0725 | 81,7391 18,26
MgO 0,0012 | 00107 | 00279 | 0,0398 3,0151 26,8844 | 70,1005 | 29,90
MgO 0,0011 | 00075 | 00262 | 0,0348 3,1609 21,5517 | 752874 | 24,71
MgO+Aquades | 0,0017 | 00113 | 00316 | 0,0446 3,8117 253363 | 70,8520 | 29,15
L MgO+Aquades | 0,0014 | 0,0077 0,02 0,0291 4,8110 26,4605 | 68,7285 | 31,27
MgO+KOH | 0,001 0,0073 | 00238 | 0,0321 3,1153 22,7414 | 741433 | 2586
MgO+KOH | 0,0007 | 00075 | 00234 | 00316 2,2152 237342 | 74,0506 | 2595

Minyak i 0,0035 | 00332 | 0,0367 - 9,5368 | 90,4632
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Perhitungan Konversi TAG

MAG+DAG

Konversi TAG% = —— x 100
Total

0,0006+0,0067
0,0345

Konversi TAG% = x 100

Konversi TAG% = 21,16
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Lampiran 6 Hasil analisis konversi TAG menggunakan software SPSS

ONEWAY konversitrigliserida BY sampel
/STATISTICS DESCRIPTIVES HOMOGENEITY

/MISSING ANALYSIS

/POSTHOC=DUNCAN ALPHA (0.05) .

Oneway

[DataSet0]

konversitrigliserida

Descriptives

95% Confidence Interval for Mean

Mean Std. Deviation Std. Error Lower Bound Upper Bound Minimum Maximum
165MgO 2 19.7800 1.95161 1.38000 2.2454 37.3146 18.40 21.16
165MgO+Aquades 2 19.7150 4.51841 3.19500 -20.8813 60.3113 16.52 2291
165MgO+KOH 2 17.9150 48790 .34500 13.5314 22.2986 17.57 18.26
175MgO 2 27.3050 3.66988 2.59500 -5.6676 60.2776 24.71 29.90
175MgO+Aquades 2 30.2100 1.49907 1.06000 16.7414 43.6786 29.15 31.27
175MgO+KOH 2 25.9050 .06364 .04500 25.3332 26.4768 25.86 25.95
Total 12 23.4717 5.12976 1.48083 20.2124 26.7310 16.52 31.27
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Test of Homogeneity of Variances

Levene Statistic dfl df2 Sig.
konversitrigliserida Based on Mean 7327369073234 5 6 .000
2250000000000
0000.000
Based on Median 7327369073234 5 6 .000
2250000000000
0000.000
Based on Median and with 7327369073234 5 4.000 .000
adjusted df 2250000000000
0000.000
Based on trimmed mean 7327369073234 5 6 .000
2250000000000
0000.000
ANOVA
konversitrigliserida
Sum of Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups 249.276 5 49.855 7.444 .015
Within Groups 40.182 6 6.697
Total 289.459 11
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Post Hoc Tests

Homogeneous Subsets

konversitrigliserida

Duncan®

Subset for alpha = 0.05
sampel N 1 2 3
165MgO+KOH 2 17.9150
165MgO+Aquades 2 19.7150 19.7150
165MgO 2 19.7800 19.7800
175MgO+KOH 2 25.9050 25.9050
175MgO 2 27.3050
175MgO+Aquades 2 30.2100
Sig. 511 .060 .159

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 2.000.
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Lampiran 7. Hasil analisis MAG menggunakan software SPSS

ONEWAY MAG BY sampel
/STATISTICS DESCRIPTIVES HOMOGENEITY
/MISSING ANALYSIS
/POSTHOC=DUNCAN ALPHA (0.05).

Oneway
[DataSet0]
Descriptives
MAG
95% Confidence Interval for Mean
N Mean Std. Deviation Std. Error Lower Bound Upper Bound Minimum Maximum
165MgO 2 2.0849 .48896 .34575 -2.3083 6.4780 1.74 2.43
165MgO+Aquades 2 3.4124 .31678 .22400 .5662 6.2586 3.19 3.64
165 MgO+KOH 2 3.0807 .15231 .10770 1.7122 4.4492 2.97 3.19
175MgO 2 3.0880 .10310 .07290 2.1617 4.0143 3.02 3.16
175MgO+Aquades 2 4.3114 .70661 49965 -2.0373 10.6600 3.81 4.81
175MgO+KOH 2 2.6653 .63647 45005 -3.0532 8.3837 2.22 3.12
Total 12 3.1071 .78896 22775 2.6058 3.6084 1.74 4.81
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Test of Homogeneity of Variances

Levene Statistic

dfl

df2

Sig.

MAG

Based on Mean

Based on Median

Based on Median and with

adjusted df

Based on trimmed mean

9561100734085
5380000000000
0000.000
9561100734085
5380000000000
0000.000
9561100734085
5380000000000
0000.000
9561100734085
5380000000000
0000.000

4.000

.000

.000

.000

.000

MAG

Sum of Squares

ANOVA

df Mean Square

Sig.

Between Groups
Within Groups
Total

5.569
1.278
6.847

11

1.114
.213

5.231

.034
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Post Hoc Tests

Homogeneous Subsets

MAG

Duncan®
Subset for alpha = 0.05

sampel N 1 2 3
165MgO 2 2.0849
175MgO+KOH 2 2.6653 2.6653
165 MgO+KOH 2 3.0807 3.0807
175MgO 2 3.0880 3.0880
165MgO+Aquades 2 3.4124 3.4124
175MgO+Aquades 2 4.3114
Sig. .084 173 .099

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 2.000.



Lampiran 8. Hasil analisis DAG menggunakan software SPSS

ONEWAY DAG BY sampel

/STATISTICS DESCRIPTIVES HOMOGENEITY

/MISSING ANALYSIS

/POSTHOC=DUNCAN ALPHA (0.05) .

Oneway
Descriptives
DAG
95% Confidence Interval for Mean
Mean Std. Deviation Std. Error Lower Bound Upper Bound Minimum Maximum

165MgO 2 17.6963 2.43817 1.72405 -4.2099 39.6024 15.97 19.42
165MgO+Aquades 2 16.3030 4.19979 2.96970 -21.4306 54.0366 13.33 19.27
165 MgO+KOH 2 14.8336 .33793 .23895 11.7974 17.8697 14.59 15.07
175MgO 2 24.2180 3.77079 2.66635 -9.6611 58.0972 21.55 26.88
175MgO+Aquades 2 25.8984 .79493 .56210 18.7562 33.0406 25.34 26.46
175MgO+KOH 2 23.2378 .70202 49640 16.9304 29.5452 22.74 23.73
Total 12 20.3645 4.81394 1.38966 17.3059 23.4231 13.33 26.88
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Test of Homogeneity of Variances

Levene Statistic

dfl

df2

Sig.

DAG

Based on Mean

Based on Median

Based on Median and with

adjusted df

Based on trimmed mean

7636501014746
7360000000000
0000.000
7636501014746
7360000000000
0000.000
7636501014746
7360000000000
0000.000
7636501014746
7360000000000
0000.000

3.920

.000

.000

.000

.000

DAG

Sum of Squares

ANOVA

df Mean Square

Sig.

Between Groups
Within Groups
Total

215.873
39.041
254.914

11

43.175
6.507

6.635

.020
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Post Hoc Tests

Homogeneous Subsets

DAG

Duncan®
Subset for alpha = 0.05

sampel 1 2 3
165 MgO+KOH 2 14.8336
165MgO+Aquades 2 16.3030
165MgO 2 17.6963 17.6963
175MgO+KOH 2 23.2378 23.2378
175MgO 2 24.2180
175MgO+Aquades 2 25.8984
Sig. 319 .073 .352

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 2.000.
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Lampiran 9. Hasil uji titik leleh atau SMP (Slip Melting Point)

Kode Perlakuan Titik leleh
MgO 22.5-22.8

MgO 22.5-22.8

165 MgO+Aquades 22.2-23.3
MgO+Aquades 22.2-23.4
MgO+KOH 21.9-22.1
MgO+KOH 21.9-22.1

MgO 22.8-24.7

MgO 23.1-23.5

175 MgO+Aquades 21.5-21.6
MgO+Aquades 22.8-24.7
MgO+KOH 24.3-25.6
MgO+KOH 24.3-25.9

. 1 23-6-23.8
Minyak 2 23.6-23.8




Lampiran 10. Hasil uji asam lemak bebas (ALB)

Kode sampel ml NaOH N Asam lemak Sampel (gr) 1000 ALB %
MgO 0.5 0.2 200.32 5 1000 0.40064

MgO 1.3 0.1 200.32 5 1000 0.52083

165 MgO+Aquades 1.1 0.1 200.32 5 1000 0.44070
MgO+Aquades 1 0.1 200.32 5 1000 0.40064
MgO+KOH 1.2 0.1 200.32 5 1000 0.48076
MgO+KOH 0.9 0.1 200.32 5 1000 0.36057

MgO 2.4 0.1 200.32 5 1000 0.96153

MgO 2.5 0.1 200.32 5 1000 1.00159

175 MgO+Aquades 2.1 0.1 200.32 5 1000 0.84133
MgO+Aquades 1.8 0.1 200.32 5 1000 0.72114
MgO+KOH 2.1 0.1 200.32 5 1000 0.84133
MgO+KOH 2.5 0.1 200.32 5 1000 1.00159

Minyak 1 0.3 0.1 200.32 5 1000 0.12019
2 0.3 0.1 200.32 5 1000 0.12019
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Perhitungan asam lemak bebas sebagai asam lemak laurat

mL NaOH X N x 200,3178

Kadar asam lemak bebas = Berat sampel (g) x 1000

0.5x0,2x200,3178
5x 1000

Kadar asam lemak bebas =

Kadar asam lemak bebas = 0.40064
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Lampiran 11. Hasil analisis asam lemak bebas (ALB) menggunakan software SPSS

ONEWAY ALB BY sampel

/STATISTICS DESCRIPTIVES HOMOGENEITY

/MISSING ANALYSIS

/POSTHOC=DUNCAN ALPHA (0.05) .

Oneway
[DataSet0]
Descriptives
ALB
95% Confidence Interval for Mean
Mean Std. Deviation Std. Error Lower Bound Upper Bound Minimum Maximum
165MgO 2 4607 .08499 .06010 -.3028 1.2243 .40 .52
165MgO+Aquades 2 4207 .02833 .02003 .1662 .6752 .40 44
165MgO+KOH 2 4207 .08499 .06010 -.3429 1.1842 .36 A8
175MgO 2 .9816 .02833 .02003 7271 1.2361 .96 1.00
175MgO+Aquades 2 .7812 .08499 .06010 .0177 1.5448 72 .84
175MgO+KOH 2 9215 .11332 .08013 -.0967 1.9396 .84 1.00
Total 12 .6644 .25537 .07372 .5021 .8266 .36 1.00
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Test of Homogeneity of Variances

Levene Statistic

dfl

df2

Sig.

ALB Based on Mean

Based on Median

Based on Median and with

adjusted df

Based on trimmed mean

1172125255492
2170000000000
00000.000
1172125255492
2170000000000
00000.000
1172125255492
2170000000000
00000.000
1172125255492
2170000000000
00000.000

1.000

.000

.000

.000

.000

ALB

Sum of Squares

ANOVA

df Mean Square

Sig.

Between Groups
Within Groups
Total

.681
.036
717

11

136
.006

22.635

.001
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Post Hoc Tests

Homogeneous Subsets

ALB

Duncan®
Subset for alpha = 0.05

sampel 1 2 3
165MgO+KOH 2 4207
165MgO+Aquades 2 4207
165MgO 2 .4607
175MgO+Aquades 2 .7812
175MgO+KOH 2 .9215 .9215
175MgO 2 .9816
Sig. .634 121 468

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 2.000.
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Lampiran 12.

Dokumentasi pembuatan katalis

Gambar

Keterangan

Campuran katalis
dipanaskan dan
diaduk di atas
Hotplate

Katalis setelah
dikeringkan dalam
oven

Katalis setelah di
tanur
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Lampiran 13. Dokumentasi proses reaksi gliserolisis

No Gambar Keterangan

1

Menimbang bahan

Mereaksikan bahan

Pendinginan hasil
reaksi
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94

Memasukkan ke
dalam tabung
sentrifuse

Memisahkan produk
dengan hasil
damping dengan
sentrifuse

Menimbang hasil
reaksi

Produk




Lampiran 14. Dokumentasi analisis fraksi MAG, DAG, dan TAG

Gambar

Keterangan

Meneteskan sampel ke
plat TLC

Memasukkan pelat TLC
ke dalam larutan eluen

Merendam pelat TLC
yang sudah di eluen ke
dalam larutan CBB
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Hasil perendaman pada
larutan CBB

Menjeplak dengan kertas
kalkir untuk dipotong
dan ditimbang




Lampiran 15. Dokumentasi analisis slip melting point (SMP)

Gambar
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Keterangan

Memasukkan sampek ke
dalam pipa kapiler

Analisis slip melting point




Lampiran 16. Dokumentasi analisis asam lemak bebas (ALB)

Gambar
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Keterangan

Memanaskan sampel
yang akan diuji

Melakukan titrasi pada
sampel




Lampiran 17. Dokumentasi analisis katalis basisitas

No | Gambar Keterangan

Mengaduk katalis dengan
etanol agar tercampur

Menyaring etanol dari
katalis untuk diuji

Melakukan titrasi dari
warna merah muda
kembali ke bening

kembali
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