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THE PREPARATION OF METHYL ESTER SULPHONATE FROM
KETAPANG SEED OIL METHYL ESTER AS SURFACTANT

By

AHYATI FADILAH
NIM. 08071003044

ABSTRACT

It has been done the research about “The Preparation of Methyl Ester
Sulphonate From Ketapang Seed Oil Methyl Ester As Surfactant”. The purpose is
to determine the optimum condition of making methyl ester sulphonate surfactant
with parameters include reaction time variations (3.5; 4.0; 4.5; 5.0; 5.5 hours) and
to identify methyl ester sulphonate by using FT-IR spectroscopy. The formation
of sulphonate group is showed by shifting of wave number at 1118.71 cm' until
1029.1 ecm™. The result showed that the optimum condition of methyl ester
sulphonate at reaction time 4.5 hours in the amount of 40 mL/300 grams ketapang
seed. Determinatioan of characteristics of methyl ester sulphonate showed that at
the optimum reaction time 4.5 hours with emulsion stability 71.684%, density
0,8714 gram/mL, surface tension 36.232 dyne/cm, and maximum absorbance
1.428 at the maximum wavelength 660 nm.

Keywords : methyl ester, surfactant, methyl ester sulphonate, surface tension,
ketapang seed oil.



PEMBUATAN METIL ESTER SULFONAT DARI METIL ESTER
MINYAK B1JI KETAPANG SEBAGAI SURFAKTAN

Oleh

AHYATI FADILAH
NIM. 08071003044

ABSTRAK

Telah dilakukan penelitian mengenai “Pembuatan Metil Ester Sulfonat
Dari Metil Ester Minyak Biji Ketapang Sebagai Surfaktan”. Penelitian ini
bertujuan untuk mengetahui kondisi optimum pembuatan surfaktan metil ester
sulfonat dengan parameter meliputi variasi waktu reaksi (3,5; 4,0; 4,5; 5,0; 5,5
jam) dan terbentuknya metil ester sulfonat yang dihasilkan diidentifikasi
menggunakan spektroskopi FT-IR. Terbentuknya %ugus sulfonat diperlihatkan
pada pergeseran bilangan gelombang 1118,71 cm™ sampai 1029,1 cm’. Hasil
penelitian menunjukkan bahwa kondisi optimum metil ester sulfonat pada waktu
reaksi 4,5 jam sebesar 40 mL/300 gram biji ketapang. Penentuan karakteristik
metil ester sulfonat menunjukkan bahwa pada waktu reaksi optimum 4,5 jam
memiliki stabilitas emulsi 71,684%, massa jenis 0,8714 gram/mlL, tegangan
permukaan 36,232 dyne/cm, dan absorbansi maksimum 1,428 pada panjang
gelombang maksimum 660 nm.

Kata kunci : metil ester, surfaktan, metil ester sulfonat, tegangan permukaan,
minyak biji ketapang.

x1i



DAFTAR ISI
Halaman

HALAMAN JUDUL ouueeeieereeecssssessnesnesassssessssssssssssssasasanssssssssssssassssasssssssses i
LEMBAR PENGESAP.IAN ............................................................................ ii
HALAMAN PENGESAHAN SKRIPSI....ccooierenieisnnsnensniisenssccssencssanesananens iii
HALAMAN PERSETUJUAN SKRIPSI.....cccoeeissicsnissnissinsnessnsesenssaessanncas iv
PERNYATAAN KEASLIAN KARYA ILMIAH.............. v
HALAMAN PERSETUJUAN PUBLIKASI KARYA ILMIAH ............... vi
HALAMAN PERSEMBAHAN........ccocervinruernensnrsrassnnasnssssssesssssssanessansssnessnes vii
KATA PENGANTAR ....cocoeemmenciniosssossssssssssssossssessossansssssansssasssasssssssesssossasans viii
ABSTIRALT .00 o000s0005085255555555 S5HE3 5555555 SRS S oA AU S EHSEANVR SRS RS SN R R SO SRS 450w X
ABSTRAK.....cccoueuennene . xi
5 79 g 7. 2 8 1] F R —— xii
DAFTAR TABEL nmsmasssimsmnosvsssenemssmmnsvssnnssos sy ssnsvassasssssnssessanuusmsnsss xvi
DAFTAR GAMBAR u.coonsscussasssssassusanssnssnsssossoss xvii
DAFTAR LAMPIRAN cosmenemvonsmmummmnssss ssomsmsonmssyoesssamssssssssssssmsis Xviii
BAB I PENDAHULUAN

OB ]2 U — 1

1.2. Rumusan Masalah




BAB II TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Tanaman Ketapang (Terminalia catappa Linn) .............ccccoveeeeeee. 5
2.2. Ekstraksi Minyak Biji Ketapang .......cccooeivveimiinincciininniinnnienns 7
2.3, MELI] ESTET svcveessnsrescrsessrsmersressnsssanassinsosusssssisasassssssonssnsssavontssosasssss 8
Dk, SULFAKIAN. .. curosusmomeoomssrsanssnmoosnsvasmsnnonanssnnesbssd §Fa0ARERES 2333 EREEREREEASBRERS 9
2.4.1. Surfaktan ANIONIK ........ccceessessesraressnssassossssnsssasssasssuasssaassonss 10
24.2. Surfakian Kationtk ........c.esesisssusss sissssmsmssasmsmssssmmesnssassern 11
2.4.3.. Surfaktan NONIONIK .......ussoisesesmssmssassmssmmsmmssmaass 11
2.4 4. Surfaktan AmIOler. ..o 12
2.5. Surfaktan Mestil Ester Sulfonat (MES).....ccocoooiiiiviininiiiiieeen. 12
2.0, BIBIS cncommmmmamensesmmmosyssomsmsis s o s as o s s s 15
2.6 1 Komponen BEMlsicosssmmmmmaenssmmmomssmmsammmsins s 15
262, Tipe BErls] s 16
2.6.8, Sabilitas Balel e seaemerummsessims s tnminnemsnses 16

BAB III METODOLOGI PENELITIAN

3.1. Waktu dan Tempat ........ccceeveernnrenennireieeec et ceeeeeeeeeeese s ens 18
3.2. Alat dan Bahan ... 18
A0 L 18
3.2 BIalN, .oy oenr e s s as S anan e e S SRR 18
3.3. Prosedur Penelitian.........c.covovueueuveeeceeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeooo 19
3.3.1. Pengambilan Sampel ...........eeeeeeeeeremenemeeneoeooeooemn 19



3.3.2. Persiapan Sampel ........cccoveuememnreennecniniiiniiienneeseeee 19

3.3.3. Ekstraksi Minyak Biji Ketapang .........cccoveevevevenecceninnnnnn. 19
3.3.4. Pemurnian Minyak Biji Ketapang .......cocccccvueucvucircnecnnnens 19
3.3.5. Pembuatan Metil Ester dengan katalis NaOH..................... 20
3.3.6. Pembuatan Metil Ester Sulfonat (MES)......ccccccvienrnnnnnnee. 20
3.3.7. Uji Karakteristik Surfaktan MES ........ccooimiiiinie 21
3.3.7.1. Uji Stabilitas Emulsi.....cc.cccccoeevoiinniinniinnniinnnnnnns 21
3.3.7.2. Penentuan Massa Jenis Surfaktan MES................ 21
3.3.7.3. Penentuan Tegangan Permukaan............c.ccccceeeet 22

3.3.8. Pemibuatan Lamitai Ll seemsmmmmmmmsmmvsssrsmemammsmssins 22
3.3.8.1. Larut@ Metilen Biru. ...cc.coceeeviiiinicinciecenneennee. 22
3.3;8.2. Larutan Pencuci Fosfat .......cc.cccooeiiinnninnnnnnnne. 22

3.3.9. Penentuan Absorbansi Surfaktan MES ............ccoocevveeeenennee 23

BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Proses SUlfOnasi  csssmmismmmsiasiommsesserearreresssnssssssssmsnssnssassassassess 24
4.2. Karakteristik Metil Ester Sulfonat..............coceeueeeeoeemereeeeerennns 31
4.2.1. Stabilitas Emulsi.....ccocoveeviiiiiineee oo, 31
4.2.2. Massa Jenis (Densitas) ........c.eeeeeeueereeeemeemeoeeeeoeeeeeeeeoeeon 32

Xiv




4.2.3. Tepanpat PEAMUKAAR s sismmvmssmsmsammsossssmmmssssmsssssy 33
4.3. Absorbansi Surfaktan Metil Ester Sulfonat........cccccevvveeeeeeennneennnn. 35

BAB V KESIMPULAN DAN SARAN

T I 1 1] 1 RO ————— 37
ST 0 | R AP 37
DAFTAR PUSTAKA .....cuoeericecrensnnsnsensnnesssesssscssnssssssssssssssssesssssssssssasssnns 38
DAFTAR RIWAYAT HIDUP RN A S B AP SN RN AN e SRR 41
LAMPIRAN......cccoeeueens RN 42

XV



DAFTAR TABEL

Tabel 1. Komposisi Biji Ketapang............cccceeveeeveeunennee..
Tabel 2. Data Kebutuhan Linear Alkilbenzen Sulfonat Di

Tabel 3. Karakteristik MES Produksi Chemiton Corp. Inc

Xvi

Indonesia..............

..............................



DAFTAR GAMBAR

Halaman
Gambar 1. Tumbuhan Ketapang (Terminalia catappa L.) dan buah.................... 5
Gambar 2. Biji dan Buah Ketapang .........ccccueeeemeeicnnenenicniiiciiicnienceneeaces 6
Gambar 3. Reaksi Transesterifikasi Pembentukan Metil Ester..........ccccceeeeeeeee 8
Gambar 4. Reaksi Sulfonasi Pembentukan Metil Ester Sulfonat...........cc.c.ccccec.. 11
Gambar 5. Struktur Kimia Metil Ester SUlfonat.....cccuscsuemssensvsossonsasssassesssenees 13
Gambar 6. Struktur Lamelar dan Sterik pada CMC..........cooiiiiiiieeeees 13
Gambar 7. Proses PengemnlSian uswsswssmsmsessvmmumsisassmsmsamassssssasmseseesessoms 17
Gambar 8. Mekanisme Reaksi Pembentukan Metil Ester..........cccoeiiiiinninncnnne. 24

Gambar 9. Mekanisme Reaksi Sulfonasi Pembentukan Metil Ester Sulfonat ...... 25

Gambar 10. Kromatogram Hasil GC(Gas Chromathography) Metil Ester .......... 26
Gambar 11. Hubungan Perbandingan Waktu Reaksi Terhadap Massa MES ....... 28
Gambar 12. Spektrum FT-IR Hasil Pengujian Metil Ester.........ccccceeoevneeooeeennnnn.. 30
Gambar 13. Spektrum FT-IR hasil pengujian gugus sulfonat pada MES.............. 30

Gambar 14. Hubungan Perbandingan Waktu Reaksi Terhadap Stabilitas Emulsi31
Gambar 15. Hubungan Perbandingan Waktu Reaksi Terhadap Massa Jenis........ 32

Gambar 16. Hubungan Perbandingan Waktu Reaksi Terhadap Tegangan

........................................................................
.................



DAFTAR LAMPIRAN

Halaman
Lampiran 1. Data Hasil Perolehan Surfaktan MES.........ccoooriiiirniniiie. 42
Lampiran 2. Data Hasil Nilai Stabilitas Emulsi Surfaktan MES .......................... 43
Lampiran 3. Data Hasil Massa Jenis (Densitas) Surfaktan MES .......................... 45
Lampiran 4. Data Hasil Tegangan Permukaan Surfaktan MES............................ 47
Lampiran 5. Data Hasil Nilai Absorbansi Surfaktan MES ...........ccccceeernrnnnneen. 49
Lampiran 6. Penentuan Jumlah NaOH........ccocooiiioiiiiiiiieeeeeeeeee 50
Lampiran 7. Perhitungan Persen (%) Metil ESter .........cooovmeeieemeeeeeeeeceeeeeenee. 51

Lampiran 8. Kromatogram Hasil Pemisahan Puncak — Puncak Metil Ester Minyak

Biji KEIAPANE socussscsssssscccivnsomnmesmsonsmmmmrenesssenensessessessseperssesasssssagsagesss 54
Lampiran 9. Kondisi Alat Gas Chromatography-Mass Spectroscopy .................. 56
Lampiran 10. Tabel Frekuensi Gugusan Inframerah Khas ............ceevvvevoeenonnn. 57
Lampiran 11. Gambar Bahan dan Alat Penelitian............oeveueeeeeeeoeeeeoeoe 59

Xviii



BAB I
PENDAHULUAN
1. 1. Latar Belakang

Surfaktan merupakan bahan aktif permukaan yang digunakan untuk
menurunkan tegangan permukaan, tegangan antarmuka dan meningkatkan
kestabilan sistem emulsi. Bahan baku pembuatan surfaktan dapat diperoleh dari
minyak nabati dan hewani. Surfaktan dapat dibuat dari minyak nabati melalui
hasil reaksi antara metil ester asam lemak dengan suatu pereaksi yang
mengandung gugus sulfat atau sulfit (Purba, 2010).

Saat ini kebutuhan surfaktan semakin meningkat seiring dengan
peningkatan kebutuhan masyarakat dan perkembangan ilmu pengetahuan. Hal ini
terbukti dari tahun 1999 sampai 2006, permintaan surfaktan mencapai 185 ribu
ton per tahun sementara kapasitas produksi dalam negeri hanya mencapai 55 ribu
ton per tahun, sisa kebutuhan surfaktan yaitu sebesar 130 ribu ton per tahun harus
diimpor. Kebutuhan bahan surfaktan seperti Linear Alkilbenzen Sulfonat (LAS)
mengalami peningkatan setiap tahun. Melihat hal ini, Indonesia memiliki peluang
untuk memproduksi surfaktan teresbut baik untuk kebutuhan ekspor atau
kebutuhan dalam negeri (BPS, 2008).

Permasalahan yang timbul ialah sampai saat ini surfaktan didominasi bahan
baku petroleum (surfaktan petrokimia) contohnya surfaktan Linear Alkilbenzen
Sulfonat (LAS), bahan baku tersebut tergolong sumber daya yang habis terpakai.
Oleh karena itu, perlu alternatif dalam pembuatan surfaktan dengan menggunakan

bahan baku yang berasal dari sumber daya alam yang terbarukan, ramah



lingkungan dan biaya produksi rendah. Salah satu bahan alami yang dapat
dijadikan bahan baku dalam pembuatan surfaktan adalah minyak dan lemak.

Karakteristik utama surfaktan adalah pada aktifitas permukaannya.
Surfaktan mampu meningkatkan kemampuan menurunkan tegangan permukaan
dan antarmuka suatu cairan, meningkatkan kemampuan pembentukan emulsi
minyak dalam air, mengubah kecepatan agregasi partikel terdispersi dengan
menghambat dan mereduksi flokulasi dan coalescence partikel yang terdispersi
sehingga kestabilan partikel yang terdispersi semakin meningkat. Surfaktan juga
mampu mempertahankan gelembung atau busa yang terbentuk lebih lama
(Purwanto, 2006).

Dalam penelitian ini dipelajari mengenai salah satu surfaktan nabati, yaitu
Surfaktan Metil Ester Sulfonat (MES). Dimana surfaktan ini berbahan dasar dari
minyak biji ketapang. MES berbahan dasar minyak nabati termasuk jenis
surfaktan anionik yang bersahabat dengan lingkungan (ramah lingkungan). MES
mempunyai sifat deterjensi yang baik bahkan pada jumlah yang sedikit, dibanding
dengan surfaktan anionik yang lain, seperti LAS (Purba, 2010).

Tanaman Ketapang merupakan salah satu tanaman yang berpotensi
menghasilkan minyak nabati. Di Indonesia, ketapang biasanya ditanam secara luas
di dataran tinggi daerah beriklim panas. Riyanti dkk (2006) telah menganalisa
kandungan minyak dalam biji ketapang diperoleh sebesar 56,66 % serta kondisi
optimum untuk memperoleh metil ester dengan menggunakan katalis NaOH
adalah pada temperatur 60°C. Oleh sebab itu, penelitian ini mempelajari potensi

metil ester minyak biji ketapang sebagai surfaktan Metil Ester Sulfonat (MES).



MES dibuat melalui proses sulfonasi yang menggunakan pereaksi kimia
yang mengandung gugus sulfat atau sulfit. Watkins (2001), menyatakan bahwa
hal yang harus dipertimbangkan untuk menghasilkan kualitas MES terbaik adalah
rasio mol, suhu reaksi, lama reaksi, konsentrasi gugus sulfat yang ditambahkan,
bahan untuk sulfonasi (NaHSOs;, H,SO,), waktu netralisasi, pH dan suhu

netralisasi. Berdasarkan hal tersebut perlu dilakukan penelitian untuk

mengoptimasi pembuatan surfaktan dari metil ester minyak biji ketapang.

1. 2. Rumusan Masalah

Penelitian terhadap surfaktan yang bersumber dari bahan yang dapat
diperbaharui mempunyai potensi yang sangat besar. Oleh karena itu, penelitian ini
mempelajari bagaimana proses pembuatan surfaktan Metil Ester Sulfonat (MES) <
dari metil ester minyak biji ketapang dan pereaksi NaHSO3; dengan perbandingan ‘
mol 1:1,50 mol/mol, suhu sulfonasi (100°C), dan variasi lama reaksi (3,5; 4; 4,5;
5; dan 5,5 jam) (Hidayati 2008). Parameter yang diteliti meliputi stabilitas emulsi,
massa jenis, tegangan permukaan, wujud, uji Fourier Transform Infra Red (FT-
IR) dan bagaimana menentukan absorbansi sulfonat yang diperoleh dengan uji
metilen biru.
1. 3. Tujuan Penelitian

a. Optimasi pembuatan Surfaktan Metil Ester Sulfonat (MES) dari minyak biji
ketapang meliputi variasi lama reaksi (3,5; 4; 4,5; 5; dan 5,5 jam) dengan
perbandingan jumlah mol metil ester : reaktan NaHSOs (1 : 1,5 mol/mol), ; -

dan suhu sulfonasi 100° C. Parameter uji meliputi stabilitas emulsi; massa -



jenis, tegangan permukaan, wujud, uji Fourier Tranisform Infra Red (FT-
IR).
b. Menentukan absorbansi sulfonat yang diperoleh dengan uji metilen biru

menggunakan alat spektrofotometer UV-Vis.
1. 4. Manfaat Penelitian

Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan pengetahuan tentang
proses pembuatan, karakterisasi sifat fisik Surfaktan Metil Ester Sulfonat (MES)
serta absorbansi Surfaktan Metil Ester Sulfonat (MES) yang diperoleh dengan uji

metilen biru yang berasal dari minyak biji ketapang.
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