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PENGARI}H TEMPERATUR PADA SINTESIS ESTER ASAM I..EMAK SELI}LOSA
(FACE| MENGGUNAKAITI KATALISI NazCOs

Ismiyarto, Sri rejeki, Ngadiwiyana
Laboratorium kimia Organilq Jurusan Kimia FMIPA Universitas Diponegoro, Semarang.

ABSTRAK-Polimer sintetik sebagian besar dibuat dari bahan tambang sepeti minyak bumi yang
tidak dapat diperbaharui (non renewable) dar non biodegradable. Sehingga diperlukan usaha-usaha untuk
membuat polimer biodegradable, seperti polimer ester asam lemak lanbohidrat Minyak nabati seperti minyak
biii kapuk menrpakm bahaa terbrr*an yang dapat diubah menjadi metil s$ter asam lemak dan sangat
berpotensi sebagai bahe baku Magai maeari indushi Senyawa edter 6nam lsmak selulosa (FACE) dapa
disintesis dad metil ester asarr lemak(FAME), Tujuan peneHtian ini adalah mengetahui pengaruh temporatur
reaksi tertadap sintesis FACE menggrmakan katalis NarCOr. Penelitian ini dilakukm dalam beberapa tahap,
diawali dengro pefltnmm kadar asam lemak bebas (FFA) den$n metode ekstraksi pelmt menggunakan
etanol. Analisis GC-MS untuk mengetahuikomposisi asam lemakpenyusunnya. Kemudim dilahkan sintesis
FAME deagan katalisator NaOH. Tahap selaqiumya adalah sintesis FACE d$r FAME dan selulos4 slntesis
FACE ini menggunakan katalis NaaCOg dalam planrt metanol detgan variasi temp€ratur 125 "C, 130 "C, l3J
"C, 140 "C, 150 "C selama 4 jam. FACE yang terbentuk dianalisis menggunakan spektrofotomeEi FTIR untuk
mengetahui derajad tansesterifikasinya. Bilangan asarn minyak bdi kapuk turun dari 6'65 menjadi 0,665.
Berdasarkan data GC-MS dan hasil fragmentasi dari masing-masing puncak {aEat diketafui bahwa asam
lemal( penyusun figlis€ridr nidyak biji l€puk ialah asam linoled {36,53 YQ, asarrn pdlmitst (20,00 %o), asam
oleat (18,00 W, dffi asam skarat (3,52 W.Rendemen FAME yang dihasilkan sebanyak 17,0538 g dari 20
gram minyak biii kryuk ldentifikasi FACE yang terbentuk menggunakan FTIR di$njukkan dengan
iluncutnya puncai 1?i3 cm-t (C:O) Vane dip€,{kuat-dengro puncak CjO ester pada 1112 cnt. FACE yang
dihasilkan nremilikj derajad trursesterifikasi sebsar 0,6048 untrnk teinperatw 130 'C dm 0,6762 tmttrk
t$s0psrasr 135 "C. Temperafrr optimum sintesis FACE dengan katalis NazCOr adslah antaia 130 'C - 135

"c.
Keywords: trrysesterifi*ss i, s elulasq NazCO s FAC E

ABSTRACT-synthetic potymers mostly are made from miaeralo like petrolerrm that can not
renenrable and non biodegmdable. So it is needed afrorts to produce biodegradable polimer such as fatty acid
carbohidrate ester. Fatty acid mrbohydrate ester polimer is success to synthesis and produce biodegradable
material. Vegehble oil like a kapok seed oil as a renewable matefial that can bo ccnvert€d into fatty acid
methyl 6st€r md is potential as the statting matsrial in various industries. Fatty acid cellulose ester (FICE')
cad be synthered using fatty acid methyl esnr (FAW. The objective of this study is to detennine the effe€t
of temperatrre vmi*ion of the synthesis of FXCE using Na2CQ as a catalyst.This study was carrid out on
several steps. Free fatty acid (FFA) content of kapok seed oil was previously reduced to i6 minimum value.
Analyze using GC-MS to find out the compositiu of its comporing fatty acid. SubsequentlS FAME was
synthesis using NaOH as catalpt" The next step was the syntlresis of FACE from methyl ester and celhrlose
using Na2CO3 as catatyst using methanol as solvent for 4 hours. In this synthesis, temperatrc was varied to
125 'C, 130 oC, 135 "C, 140 oC, and 150 'C . Ths resuhing.FTCE was then analyzed using FTIR to find out its
tmsestsrificstion ratio.Free faUy acid $f$ of kapok seed sil was reduced from 6,65 ts 0,665. Base on tLe
GC-MS data md ftagmentation result from every peak shown on the spectra, it could be stat€d that fte
composing fttfy acids of kapok seed oil figlyceride were linoleic acid (36,53 7o), palmitic acid (20 7o)' oleic
acid 1tt tz4 anO se.ric acid (3,53 7o). In fhis study, 20 g k6pok seed cil r€sutted fu 17$53S gof FAME. Badled
on the FTIR spectr4 it cruld be concluded M FACE could be synthesized using Na2CO3. The presence of
peak at 1743 cm{ (C{) ryas skengthen€d by the presence of C,O ester d 1ll2 cm-'. The Degrees of
transesterificatioil of synthesized FACE werc 0,6(X8, 0,€162 for 130 "C and 135 'C respectively. The
optimum tffry€r"fure of synthdic.FICE using NazCOl as a catalyst is between 130 "C md 135 "C.

Keywords: transesteriJication, sellulose, NI2CO t, FACE
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Artikel Penelitisr

1. PENI}AHIJLUAN
Polimer sintetik tidak pe;rnah lepas dari

kehidupan kit4 mulai dari perlengkapan
rumah hngga, perlengkapan sekolah,
perangkat kornputer, teleporl kabl, niainan
anak-analq pembungkus makanan sampai
klep jantung buatan tidak lepas dmi campur
rflngan polimer sintetik. Polimer sintetik
sebagian besar dibuat dari bahan tambang
seperti minyak bumi yang tidak dapat
diperbaharui (nonrenewable) dan non
biodegrdable ttl. Plastik adalah salah satu
contoh polimsr sintetik yang
perkembangannya sangat pesat saat ini.
Contoh plastik yang banyak digunakan adalah
polietilen4 teflon, polivinilklorida
polistirena dan lain-lain. PlBstik tersebut tidak
dapat tennai oleh mikroorganisme meskipun
tetah tertimbun oleh tanahPl.
Ketidaknampuan mi*roorganisme untuk
menguraikan plastik tersebut menimbulkarr
masalah sampatr non organilq jika tidak
ditangani dengan baik atcao menimbulkan
masalah yang sangat serius. Sehingga
diperlukan usaha-usaha untuk membuat
polimer biodegradable untuk mengatasi
permasalahan tersebw t3l. Misaltryq ester
asam lemak ka$ohi&at t€lah berhasil
disintesis dan menghasilkan material yang
bersifat biodegrdable t4l. Wffig dan Tan tsl

melapor*an sintesis FACE manggunakan
minyak kedelai dengan phosporus
pentaklorida dalam petarut benzena dan
selulosa. Kwua et allq, telah mempelajari
sintesis es'ter selulosa dengan asaln lermk
rantai panjang menggunakan metode asil
klorida tervakumkan. Kamkterisasi FTIR
menur$ukan adanya serapan gugus OH 3420-
3500 cnr r, C=O esbr 1740-1750 cm-t, dan
CHy'CI{2 ulur pada lM0-1470 cm-l tll.

Asam lemak rantai pstjang dapat
diperoleh dari minyak nabati, salah saarnya
minyak blii kapuk Minyak nabati nerupakan
bahan potensial yang dapat terbarukan
{renewable) untuk diubah meqiadi alkil ester
asam lemak HPl. g*6*** asam lemak
psnyusun figliserida minyak b{ii kapuk
adalah 7ff/a aserm lemak tak jenuh dan 30%
asailn lemak jenuh lroHlu. Dalam rangka
peningkatan nilai gunany4 biii kapuk dengan
kandungan minyak nabati yang cukup tinggi
F'il dapst diolah lebih lanjut sebagai sumber
trigliserida dalam reaksi trlnsesterifikasi

menggunakan metanol [13] menghasilkan
prduk metil ester asam lemak {FAW.
Senyawa FAME mempunyai rantai asam
lemak yang pamjang dapat mengalami
tmnsest€rifikasi[r4l dengan selulosa
menghasilkan polimer asam lemak selulosa
(FACE) dengan kualitas yang lebih baik,
yang dapat bennanfaat sebagai plastik
biodegrdable.

Penelitian ini akan mensintesis polimer
asam lemak selulosa dari minyak b{ii kapuk
mcnggunakan katalis NazCO:. Kahlis
Na2CO3 merupakan katalis yang bersifat
gararn basa, sifat kebasaannya lebih lemah
dibandingkn NaOH dm KOH yang biasa
digpnakan sebagai katalis dalam reaksi
transesterifikasi- Namun, NazCO: memiliki
kelebihan dibanding NaOH dan KOH. Katalis
NaOH dan KOH dalam mengkatalisis akan
mengbasilkan air yang akan menyebabkan
polimer FACE yang terbentuk dapat
terhidrolisa menjadi r€aktan. Sehingga
dengan digunakan katalis NazCO: diharapkan
akan mengbasilkaa polimer FACE yang
dengan nilai Derajad Transesterifikasi yang
*inggr, karena semakin Uapyak gugus hidroksi
dari selulosa y:mg tersubstitusi oleh gugus
ester dari FAME. D€rajad Transesterifikasi
menuqiukkan tingkat rata - rata
substitusi gugus ester dalam tiap unit glukosa
dalam polisakarida llfl .

Dalam penelitian ini ditakukan variasi
temperatur reaksi, karena temp€ratur

salah satu faktor yang
mempengamhi nilai Deraf ad Transesterifikasi
dari polimer FACE yang dihasilkan.
Temperatur r€aksi dapat mempenganhi nilai
De,radad Tmnsesterifikasi l€rena semakin
tinggi tempratur reaksi maka tetryan laju
r"ul"i semakin besar trottzll. Nitai'Derajad
Transesterifikasi dapat ditentukan dengan
spektrofotometer FTIR Karakter selulosa
ester adalah adanya keberadaan serapan

karbonil pada daerah sekitar 1769 
"*-1 

trl.

2. METODE PENiELITIAI\I
2.1Bahan

Bahan yang digunakan adalah minyak
biii kapuk yang diperoleh dari Growong
Kidul, Juwana Jawa Tengah sebagai bahan
dasar sintesis metil ester asam lemak
{FAW. Etanol p.a untuk pemisahan FJ?i.
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Metanol p.a dan natrium hidroksida berturut-
trrnrt scbagai *eaktan dan kattlis dalam reaksi
transesterifikasi FAME. Fenolftaiein (PP)
untuk indikator dalam tihasi penentuan
bilangan asam. Sedangka$ bahan yang
digsnakan dalam sintesis FACE adalah
FAME dari mnsesterifikasi di atas, selulosa,
dan meancl, serta NazCO: sebagai sumber
katalis.

22 AJrt
Penelitian ini menggunakan sejumlah

peral*an gelas yang diperlukan. Seperangkat
alat refluks untuk proses sintesis FAME, derrn
stark untuk pros€s sintesis FACII, rotry
evapordor merk Buohii untuk pemisahan
minyak biii kapuk dari pelarut, buret dan
erlenmeyer untuk penentuan bilangan asam
dengan metode titrasi, GC-MS Shimadzll
untuk menentukan komposisi s€nyarva asinn
lemak p€nyusun trigliserida minyak biii
kapuk dan spe*f,rofotometer FTIR Shimadan
untuk mengetahui struktur kimia FACE.

23 PnrredurKerje
23.1 Penumnrn Asam lemak Bebas dan

Penentuaa Asam l"emak Pcnyusun
Trig|ireridr Minyek Biji Krpuk
Minyak biii kapuk yang diperoleh dari

Growong Kidul, Juwana Jawa Tengah
diekshaksi dengan etanol p.a dengan rasio
volum etanol terhadap minyak biji kapuk
adalah 1:3 dengan sepuluh kali pengulangan.
FFA pada lapisan atus dipisahkan dau etanol
yang tersisa di lapisan minyak dipisahkan
menggunakan rotsql evatrrcratoL Selanjuhya
dilakukan penentuan bilangan asam un-tuk
meng€tahui lcdar FFA dalam minyak dengan
metode titrasi menggunakan larutan NaOH.

bxNx4A
Bilangan asam: 

, 
4

Dimana : a = berat sampel minyak
biii kapuk {g); b = volume NaOH yang
digunakan (mL); f : faktor pengenceran dan
N : Normalitas NaOH.

Selar$umya minyak blii lcapuk
ditentukan komponen asam lernak
penyusunnya menggunakan GC-MS.

23J Sintcsis Metit Ester Asam Lemek
(FAME)
Sebanyak 20 gram minyak biji kapuk

dimasukkan ke dalam labu refluks leher tiga.

. -. Artikel penelitiwt

Selar$utnya luutan NaOI{ (0,1 gram} dalam
metanol {4,3?54 gram) dimasukkan ke dalam
labu yang berisi minyak dan telah dipanaskan
pada temperafur 50 "C. Kemudian campuran
direfluks selama 45 mertit pada temperatur 70
"C sambil diaduk menggunakan magnetic
steerer. Campuran yang diperoleh didiamkan
selama 30 medt dan setelah pendiaman
selama 30 menit lapisan ester yang terbentuk
pada lapisan atas dipisatrkan dari gliserol
mengguuakan corosg pisah.

2.33 Sintesis Est€r Asam Lcmak Selr{osa
{rACE)

Pada tahap ini, sintesis ester asam
lemak selulosa dilakukan dengan
mqnasukkan I gram selulosa" 10 ml FAME,
l0 mg NarCQ dan 50 nl pelarut metanol ke
dalam labu leher tiga yang telah dirangkai
dengan kondensor, dean stark, labu silika gel,
pengaduk magnet dan pemanas. Selanjuhya
campurm diaduk dengan mognetic sleere?
selama 1 jam. Campuran direfluks pada
temperatil 125 oC, 130 oC, 135 "C, 140'C,
dan 150 t selama 4 jarn. FACE yang
dibasilkan disaring dan dicuci dengan
metanol p.a. Kemudian FACE disoklot
dengan n-heksan selama 3 jri*. Hasil soklet
kemudian dioven pada 40 oC. Hasil yang
diperoleh ditimbang dan diukur titik lelehnya
Selanjutnya FACE dianalisis sfruktur
kimianya menggunakan speltrofotometer
FTIR

3. SASIL I}AI\I PE}IBAHASAN
3.1 Penurunnn Asaiii Iemak Bcbas dar

Penentuan Asam Lcmak Pen5rusun
Trigliscridr Miuyek Biji Kapuk

Minyak biii kapuk yang diperoleh dari
Growong Kidul, Juwana Jawa Tengah
memiliki sifat eair pada temperatur kamar,
berwarria kuning keeoklatan dengan bilangan
asam 6,65 dan berat jenis 0,9234 gl"{-.
Minyak ini masih campuran
antara figliserida dan asam lemak bebas.
Bilangan asam sebesar 6,65 menunjukan
bahwa kadar asam lemak bebas pada minyak
kasar masih cukup tinggi. Asam lemak bebas
dapat bereaksi dengan NaOH membentuk
sabun, sehingga akan mengurangi
efektifitasnya sebagai katalis seperti yang
ditunjukftan pada Gambar 3.1. I4l.
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