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RINGKASAN

Sintesis senyawa poliol sebagai bahan intermediate pada pembuatan pelumas dari
minyak kelapa sawit (CPO) telah dilakukan untuk mensubstitusi pelumas dari
minyak bumi. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pengaruh suhu, waktu
reaksi dan katalis terhadap konversi senyawa poliol yang dihasilkan dengan
variabel suhu 45, 50, 55, dan 60 °C dan waktu reaksi 30, 60, 90, 120 menit serta
katalis Bentonit 1%, 1,5% dan 2%. Senyawa poliol mengandung lebih dari satu
gugus hidroksil yang terbentuk dari reaksi hidroksilasi senyawa epoksi CPO dan
alkohol (metanol). Senyawa epoksida CPO diperoleh dari hasil reaksi epoksidasi
antara asam peroksida dengan senyawa asam asetat dengan CPO. Hasil penelitian
menunjukkan bahwa konversi senyawa poliol tertinggi adalah 54,656% pada 45 °C
selama 120 menit, Kualitas senyawa Poliol pada kondisi operasi terbaik didapatkan
nilai densitas sebesar 0,9021 gr/cm3, Viskositas Kinematik sebesar 60,3177 Cst,
Bilangan Asam sebesar 7,84 mg NaOH/ gr minyak dan Bilangan Oksiran sebesar
2,7392 gr/cm3. Konstanta kinetika reaksi hidroksilai pada 45 °C adalah 0,0078
mol/L menit.

Kata Kunci: minyak kelapa sawit, reaksi hidroksilasi, senyawa epoksi, senyawa
poliol.

Sitasi : 23 (1985-2020)
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SUMMARY

Synthesis of polyol compounds as intermediate materials in the manufacture of
lubricants from palm oil (CPO) has been carried out to substitute lubricants from
petroleum. This study aims to determine the effect of temperature, reaction time
and catalyst on the conversion of polyol compounds produced with temperature
variables 45, 50, 55, and 60 °C and reaction times of 30, 60, 90, 120 minutes and
Bentonite catalyst 1%, 1, 5% and 2%. Polyol compounds contain more than one
hydroxyl group which is formed from the hydroxylation reaction of the CPO epoxy
compound and alcohol (methanol). CPO epoxide compounds are obtained from the
epoxidation reaction between peroxide acid and acetic acid compounds with CPO.
The results showed that the highest conversion of polyol compounds was 54.656%
at 45 °C for 120 minutes, the quality of the polyol compound under the best
operating conditions obtained a density value of 0.9021 gr/cm3, Kinematic
Viscosity of 60.3177 Cst, Acid Number of 7, 84 mg NaOH/gr oil and an oxirane
number of 2.7392 gr/cm3. The kinetic constant of the hydroxylation reaction at 45
°C is 0.0078 mol/L min.

Keywords : palm oil, hydroxylation reaction, epoxy compound, polyol compound
Citations : 23 (1985-2020)
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang
Pelumas merupakan zat kimia berfungsi untuk mengurangi gesekan dan

keausan dua benda yang bergerak, seperti pada bantalan dan roda gigi, sebagai
media pembawa kotoran atau debris dan berfungsi mendinginkan mesin serta
mencegah korosi. Pelumas di pasaran ada beberapa jenis seperti mineral oil, minyak
sintetik, dan biolubricant. Mineral oil didapat hasil penyulingan minyak bumi lebih
kurang 80% beredar di pasaran, minyak sintetis sekitar 8 %, dan pelumas minyak
nabati hanya sebagian kecil ada di pasaran. Komposisi pelumas berupa 80-90 %
base oil dan 10-20% zat aditif. Pencemaran lingkungan dengan terusnya bertambah
industri permesinan akan terus meningkat dan berlanjut hal ini dikarenakan mineral
oil dan minyak sintetis bersifat racun. Disamping itu, mineral oil merupakan
mineral yang tidak dapat diperbaharui dan habis dipakai sehingga diperlukan usaha
untuk mencari pengganti penggunaan pelumas yang berbahan baku mineral oil dan
zat aditif. vegetable oil dapat digunakan sebagai bahan pelumas pengganti mineral
oil yang ramah lingkungan, dapat perbaharui, viskositas indek tinggi, pelarutan
pada zat aditif mudah dan baik sifat pelumasan pada daerah boundary lubrication
(Dedison, 2019).

Biolubricant dapat dibuat dari tumbuh-tumbuhan diantaranya : jarak, kelapa
sawit, kacang kedelai, bunga matahari dan lain-lain. Pengunaan Raw material pada
suatu negara tidak sama hal ini tergantung material apa yang melimpah di negara
tersebut. Misalnya di Eropa, sunflower sangat melimpah, akan menggunakan
sunflower oil sebagai bahan baku Biolubricant. Di Indonesia merupakan penghasil
kelapa sawit terbesar dibandingkan negara-negara lainnya antara lain, Malaysia,
Nigeria, Thailand, dan Columbia (Deptan, 2009), sehingga menggunakan bahan
baku minyak kelapa sawit untuk diolah sebagai Biolubricant.

Minyak sawit (Crude Palm Oil) disebut juga minyak kelapa sawit mentah
dihasilkan ekstraksi atau diperoleh dengan cara daging buah kelapa sawit

dingempakan serta belum dilakukan pemurnian. Sekitas 90 % minyak sawit



digunakan untuk kebutuhan pangan antara lain minyak goreng, margarin,
shortening, industri roti, cokelat, sabun, es krim, biskuit, dan makanan ringan,
selain dihasilkan produk utama berupa minyak goreng, juga dihasilkan produk
samping yang dapat digunakan dalam industri pembuatan sabun, sebagai bahan
pakan ternak dan sebagai bahan baku untuk industri oleokimia. Produk samping ini
mengandung asam oleat 46,1% , asam linoleat 8,6%, asam linolenat 0,3% dan asam
arachidat 0,4% merupakan bahan baku untuk pembuatan senyawa epoksida.

Poliol atau polialkohol adalah senyawa yang memiliki lebih dari satu gugus
hidroksil. Poliol merupakan senyawa penting dalam pembuatan polimer seperti
polyuretan, pelumas dan kosmetik. Poliol yang digunakan dalam pembuatan
poliuretan selama ini diperoleh dari minyak bumi. Namun minyak bumi merupakan
bahan yang tidak dapat diperbaharui dan terbatas. Bahan alternatif yang sangat
potensial digunakan adalah minyak sawit atau turunan minyak sawit seperti asam
oleat. Asam oleat melalui reaksi epoksidasi dan hidroksilasi bisa dibuat poliol atau
9,10 dihidroksi asam stearat. Poliol dari turunan minyak sawit dikenal sebagai
poliol nabati yang terbuat dari bahan baku terbarukan. (Ifa dkk., 2014).

Berdasarkan uraian di atas, pada penelitian ini akan melakukan sintesis poliol
dari senyawa epoksi minyak kelapa sawit sebagai senyawa intermediate pada
pembuatan Biolubricant dari minyak kelapa sawit (CPO).

1.2. Rumusan Masalah

Penelitian ini menggunakan bahan baku senyawa epoksida dari CPO dan
reaksi Hidroksilasi untuk menghasilkan senyawa intermediate senyawa poliol,

dengan rumusan permasalahan sebagai berikut :

1. Bagaimana kondisi optimum konversi untuk membuat senyawa poliol
sebagai senyawa intermediate untuk menghasilkan biolubricants dari
senyawa epoksi berbahan dasar minyak sawit.

2. Bagaimana kualitas senyawa poliol sebagai senyawa intermediate
biolubricants yang dihasilkan melalui proses hidroksilasi senyawa
epoksi berbahan dasar minyak sawit?

3. Bagaimana nilai konstanta kinetika reaksi yang dihasilkan terhadap

temperatur dan waktu reaksi hidroksilasi.
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1.3. Tujuan Penelitian

Adapun yang menjadi tujuan dari penelitian ini sebagai berikut :

1. Mengkaji konversi pembentukan senyawa poliol sebagai senyawa
intermediate untuk menghasilkan biolubricants berbahan dasar crude
palm oil.

2. Menganalisis kualitas senyawa poliol sebagai senyawa intermediate
untuk menghasilkan biolubricants melalui proses Hidroksilasi senyawa
epoksi berbahan dasar minyak sawit sesuai dengan karakteristik yang
diinginkan.

3. Menganalisis nilai konstanta kinetika reaksi yang dihasilkan terhadap
temperatur dan waktu reaksi hidroksilasi serta konsentrasi katalis

bentonit.

1.4. Hipotesa
Proses sintesis poliol melalui reaksi epoksidasi dan hidroksilasi dengan

variasi temperatur reaksi serta lamanya waktu reaksi dapat mempengaruhi % yield
dan % konversi yang dihasilkan. Temperatur reaksi semakin tinggi dan waktu

reaksi semakin lama akan menghasilkan % yield semakin besar.

1.5. Ruang Lingkup Penelitian
Penelitian ini dibatasi hanya pada:

1. Bahan baku pembuatan Biolubricants menggunakan crude palm oil (CPO).

2. Hasil analisa senyawa poliol secara fisik seperti Bilangan Oksiran densitas,
viskositas, bilangan asam.

3. Temperatur reaksi Hidroksilasi 45°C, 50°C, 55°C,dan 60°C.

4. Waktu reaksi Hidroksilasi divariasikan 30, 60, 90, dan 120 menit.

5. Persentase Katalis divariasikan 1 %, 1,5 % dan 2 % dari dari berat bahan
baku.

1.6. Manfaat Penelitian
Melalui penelitian ini diharapkan dapat memberikan manfaat antara lain:

1. Dapat memberikan informasi kepada peneliti, akademisi, mengenai reaksi
hidroksilasi serta kondisi optimum reaksi hidroksilasi senyawa epoksi
minyak nabati.
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2. Dapat memberikan informasi mengenai produksi Biolubricants melalui
proses hidoksilasi dengan menggunakan senyawa epoksi minyak nabati

sebagai bahan baku.
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BAB II
TINJAUAN PUSTAKA

2.1.  Senyawa Poliol
Poliol merupakan senyawa organik memiliki lebih dari satu gugus hidroksil.

Poliol merupakan senyawa penting dalam pembuatan polimer seperti polyuretan,
pelumas dan kosmetik. Molekul memiliki lebih dari dua gugus hidroksil adalah
poliol, dengan tiga-triol, dan dengan empat-tetrol.

Poliol minyak alami, juga dikenal sebagai NOP (Natural Oil Polyols) atau
biopolyols, adalah poliol yang berasal dari minyak nabati dengan beberapa teknik
berbeda. Kegunaan utama bahan-bahan ini adalah dalam produksi poliuretan.

Semua NOP memiliki sumber dan aplikasi yang serupa, tetapi bahannya
sendiri bisa sangat berbeda, bergantung pada cara pembuatannya. Semuanya adalah
cairan bening, mulai dari tidak berwarna hingga kuning sedang. Mereka viskositas
juga variabel dan biasanya fungsi dari berat molekul dan jumlah rata-rata hidroksil
kelompok per molekul (mw lebih tinggi dan kandungan hidroksil yang lebih tinggi
baik memberikan viskositas yang lebih tinggi.) Bau adalah properti yang signifikan
yang berbeda dari NOP ke NOP. Sebagian besar NOP masih sangat mirip secara
kimiawi dengan minyak nabati induknya dan karenanya cenderung menjadi tengik
. Ini melibatkan autoksidasirantai asam lemak yang mengandung ikatan rangkap
karbon-karbon dan pada akhirnya membentuk aldehida, keton, dan asam
karboksilat dengan berat molekul rendah dan berbau harum. Bau tidak diinginkan
pada NOP itu sendiri, tetapi yang lebih penting, pada bahan yang dibuat darinya.

Ada sejumlah minyak nabati alami (trigliserida) yang mengandung gugus
hidroksil yang tidak bereaksi yang bertanggung jawab atas nama dan reaktivitas
penting poliol ini. Minyak jarak adalah satu-satunya poliol minyak alami yang
tersedia secara komersial yang diproduksi langsung dari sumber tumbuhan: semua
NOP lainnya memerlukan modifikasi kimiawi dari minyak yang langsung tersedia
dari tumbuhan.

Harapannya adalah bahwa menggunakan sumber daya terbarukan sebagai
bahan baku untuk proses kimia akan mengurangi jejak lingkungan dengan

mengurangi permintaan bahan bakar fosil yang tidak dapat diperbarui yang saat ini



digunakan dalam industri kimia dan mengurangi keseluruhan produksi karbon
dioksida, gas rumah kaca yang paling terkenal. Salah satu produsen NOP, Cargill,
memperkirakan bahwa proses manufaktur poliol BiOH (TM) menghasilkan 36%
lebih sedikit emisi pemanasan global (karbon dioksida), pengurangan 61% dalam
penggunaan energi tak terbarukan (pembakaran bahan bakar fosil), dan
pengurangan 23% dalam total kebutuhan energi, semuanya relatif terhadap poliol
yang dihasilkan dari petrokimia.

a. Sifat fisik senyawa poliol

1. Struktur : Sucrose,propylene glycol,propylene okside
2. Bentuk : Cairan kental

3. Warna : Jernih, kekuningan sampai kecoklatan
4. Warna (APHA) : <15 (Gardner)

5. Bilangan Hidroksil : 380+/-25

6. Kandungan Hidroksil :10,7-12,6%

7. Bilangan Asam : <0,15

8. Viskositas (250 °C)  :11.000 -15.000 mPa.s

9. Kandungan air 10,15 %

10. pH :65-8

11. Densitas (20° C) : 1,1 gr/cm3

12. Flash point :>100° C

13. Pour point :-20C

14. Ignition temperature  :410°C

15. Spesific heat : 0,47 cal/g/K

16. Konduktivitas termal : 0,14 kkal/m/h/K

17. Kadar abu : <0,05 %

18. Unsaturation : <0,005 meg/gram

19. Kandungan perokside : <15 ppm (sebagai H20-)
b. Sifat kimia senyawa poliol
1. Anhidrasi
Polyol bisa kehilangan satu atau dua molekul air dengan adanya panas,
terutama dengan adanya katalis.
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2. Oksidasi
Polyol bisa teroksidasi oleh beberapa oksidator seperti permanganat, kromat
dan asam nitrat yang menyebabkan degradasi polyol menjadi karbon
dioksida.

3. Reduksi
Polyol asiklis bisa direduksi olen asam hidrat pekat dengan tekanan
hidrogenasi yang besar dan adanya katalis (hidrogen). Produk utama yang
dihasilkan adalah alkil iodida dan alkene tanpa penambahan rantai karbon.

4. Pembentukan asetal
Seperti alkohol pada umumnya, polyol bereaksi dengan aldehid dan keton
menghasilkan asetal dan ketal.

5. Esterifikasi
Ester dengan asam organik bisa dibuat dengan mereaksikan asam anhidrat
atau asam klorida.

6. Eterifikasi
Eter dari polyol dibuat dari reaksi metil atau etil sulfat dengan alkil atau

aralkil klorida.

2.2. Metanol
Metanol merupakan alkohol yang paling sederhana diantara senyawa

alkohol lainnya. Jika menggunakan metanol konsentrasi tinggi dapat menyebabkan
korosif pada logam-logam, karena sifat metanol selain mudah menguap juga
memiliki sifat korosif. Metanol juga dapat digunakan sebagai campuran bahan
bakar pada bensin. Penggunaan metanol di reaksi hidroksilasi merupakan zat
pencampur yang dapat menghasilkan senyawa poliol, pada reaksi hirdoksilasi
menggunakan metanol dengan konsentrasi 96%.

Sifat fisik metanol, yaitu berfase cair, jernih, berat molekulnya 32 gr/gmol,
64,7°C merupakan titik didih,—97°C merupakan titik lebur, viskositas 0,5945 cp,
tekanan kritis pada 78,5 atm dan temperatur kritis pada suhu 240°C (Perry, 2008;
Othmer, 1981). Sifat kimia metanol, yaitu sifat adisi yang kuat tidak dimiliki, atom
H methanol disubstitusi oleh klor dan brom, metanol sulfonate terbentuk dari
sulfonasi dengan asam sulfat berasap, gas H> terbentuk dari reaksi Na dan garam

Na metanolat, merupakan senyawa kimia yang beracun, asam formiat dihasilkan
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dari oksidasi oksiditor kuat (KMnQO4 dalam asam) dan CO> dan H-O terbentuk dari
proses oksidasi lebih lanjut, dan pelarut untuk senyawa organik yang baik (Othmer,
1981).

2.3. Hidrogen peroksida
Hidrogen peroksida (H202) adalah cairan bening, yang merupakan oksidator

kuat. Ciri khas hydrogen peroksida antara lain berbau keasaman yang khas dan larut
dalam air dengan mudah, sangat stabil dalam kondisi normal (ambient), kira-kira
kurang dari 1% per tahun laju dekomposisinya. Hidrogen peroksida merupakan
oksidator bersifat ramah lingkungan karena residu yang ditinggal tidak berbahaya.
Hidrogen peroksida merupakan oksidator yang kuat dan dapat diatur berdasarkan
kebutuhan, pemanfaatan bahan ini oleh manusia untuk bahan pemutih (bleach),
disinfektan, dan oksidator.

Sifat fisik hidrogen peroksida adalah memiliki titik didih pada suhu 114°C,
titik beku pada suhu — 52°C, densitas uapnya 1,0 dan specific gravity pada 20°C

sebesar 1,196. Sifat kimia hidrogen peroksida, yaitu penyimpanan dan kondisi
normal stabil secara kimia dan dekomposisi dapa disebabkan oleh kontak dengan

logam, ion logam, zat organik, kayu, maupun debu.

2.4. Bentonit
Bentonit merupakan salah satu clay komposisinya sebagian besar terdiri dari

montmorillonit dan campuran mineral lain seperti kwarsa, kalsit dan dolomit.
Secara umum komposisi kimia montmorillonit merupkan
(Mg,Ca)0.Al203.5Si02.nH20. Hampir seluruhnya (75%) mineral montmorillonite
merupakan penyusun bentonit. Bentonit ada dua jenis yaitu: natrium bentonit dan
kalsium bentonit. Natrium bentonit, memiliki kemampuan mengembang yang besar
jika dicelupkan dalam air dan membentuk suspensi kental setelah bercampur
dengan air serta dengan pH sekitar 8,5-9,8.

Sifat fisik dan sifat kimia bentonit, yaitu memiliki massa jenis sebesar 2,2 —
2,8 g/L, indeks bias sebesar 1,547-1,557 dan titik lebur pada suhu 133°-143°C.
Natrium bentonit sering digunakan dalam pembuatan cat sebagai bahan campuran,
pengisi (filler) dan pada pengeboran sebagai lumpur. Jika dicelupkan dalam air
Kalsium bentonit kurang mengembang dan membentuk suspensi dengan pH 3-7.

Di industri minyak kelapa sawit sering menggunakan kalsium bentonit sebagai
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bleaching dan untuk memisahkan minyak bumi pada kilang. Sifat fisik bentonite
dalam kondisi kering antara lain halus partikel butiran atau seperti tekstur pecah
kaca (concoidal fracture) serpihannya, lunak, kilap lilin, plastis, warna kuning
muda hingga abu-abu, coklat kekuningan warnanya jika lapuk, coklat atau kuning
merah, licin jika diraba, dan menyerap air. Sebelum digunakan dalam berbagai
aplikasi, bentonit harus diaktifkan dan diolah terlebih dahulu. Ada dua cara yang
dapat dilakukan untuk aktivasi bentonit, yaitu :

1) Secara Fisik

Pada pengaktivasian secara fisis dilakukan dengan cara memanaskan
bentonit pada suhu 300-350°C sehingga permukaan butiran bentonit dapat
diperluas dengan cara ini.

2) Secara Kimia

Pada pengaktivasian secara kimia dilakukan dengan pencampuran asam
dan bentonit dengan tujuannya agar dapat kation Ca* yang di ada dalam Ca
bentonit ditukar menjadi ion H* dan ion Al, Fe, dan Mg dan pengotor-pengotor
lainnya di Kisi-kisi struktur dapat dilepaskan, sehingga bentonit tersebut
menjadi aktif secara fisik. Zat kimia yang dibutuhkan agar hal tersebut dapat
berlangsung adalah asam sulfat dan asam klorida.

Adapun beberapa aplikasi bentonit antara lain:

a) Bentonit sebagai adsorben atau bahan pemucat industri minyak kelapa sawit
Dalam hal ini bentonit digunakan sebagai bahan penyerap(pigmen), seperti
penyerapan zat warna pada minyak hewani, minyak nabati dan minyak bumi.

b) Bentonit sebagai katalis

Dalam hal ini bentonit (lempung) digunakan sebagai katalis, yaitu
mineral monmorillonit digunakan untuk proses perengkahan minyak bumi.
mineral monmorillonit dilakukan pengasaman dulu sebelum digunakan.
Ketidak tahanan pada suhu tinggi merupakan kelemahan penggunaan katalis
lempung.

¢) Bentonit untuk bahan penukar ion

Dalam hal ini bentonit digunakan untuk penukar ion yang berdasarkan
sifat muatan ion negative pada permukaan bentonit, yang menyebabkan pada

permukaan bentonit dapat mengikat ion-ion secara elektrostatik.
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d) Bentonit untuk pengeboran sebagai lumpur
Dalam hal ini bentonit digunakan untuk pengeboran minyak bumi, gas
bumi serta panas bumi sebagai lumpur. Aktivasi bentonit yang digunakan
untuk lumpur pengeboran dilakukan dengan merubah Ca-bentonit menjadi
Na-bentonit dengan cara ditambah bahan alkali. Natrium karbonat dan natrium
hidroksida bahan alkali yang sering digunakan.

Tabel 2.1. Komposisi Kimia Benonit

Senyawa Na-Bentonit (%) Ca-Bentonit (%)
SiO2 61,3-61,4 62,12
Al2O3 19,8 17,33
Fe203 3,9 5,30
CaO 0,6 3,68
MgO 1,3 3,30
Na.O 2,2 0,50
K20 0,4 0,55
H20 7,2 7,22

(Sumber: Puslitbang Tekmira, 2002)

2.5.  Proses Hidroksilasi
Proses hidroksilasi dapat berlangsung jika telah mendapatkan senyawa

epoksi yang dihasilkan dari proses epoksidasi. Proses epoksidasi adalah reaksi
oksidasi yang terjadi pada ikatan rangkap senyawa aromatik ikatan ganda yang
mengakibatkan ikatan rangkap menjadi putus sehingga terbentuk senyawa oksiran
atau pengertian secara sederhana adalah ikatan tak jenuh senyawa dirubah menjadi
ikatan jenuh melalu proses pengoksidasian senyawa. Epoksidasi minyak pereaksi
umumnya menggunakan hidrogen peroksida (H20.). Sifat hidrogen peroksida
sebagai oksidator tidak cukup kuat sehingga ditransformasi ke bentuk yang lebih
aktif (asam peroksi) (Allundaru & Sitio, 2010). Asam peroksi yang dibentuk dari
reaksi hidrogen peroksida dengan asam alifatis rendah (asam formiat dan asam
asetat) merupakan bentuk yang reaktif (Swern D., et al, 1945). Asam peroksi dapat
bereaksi sangat cepat dengan senyawa tidak jenuh. Dengan adanya air akan

terbentuk senyawa dihidroksil dan asam formiat (Allundaru & Sitio, 2010).
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Reaksi epoksidasi juga merupakan reaksi kimia secara eksotermis yang
biasanya menggunakan katalis asam untuk mempercepat waktu reaksi.
Dikarenakan reaksi eksotermis merupakan reaksi yang temperaturnya terus naik
tanpa adanya pemanasan maka sedikit sulit untuk dikendalikan dan mencegahnya
serta mengoptimalkan reaksi epoksidasi maka, larutan peroksida ditambahkan
secara bertahap. Karena epoksidasi merupakan reaksi yang reversibel dan terdapat
kemungkinan adanya reaksi samping, epoksidasi diusahakan terjadi pada
temperatur rendah dan waktu yang singkat (Kirk-Othmer, vol.9, 251). Ester
terepoksidasi mempunyai densitas yang lebih tinggi serta lebih tahan terhadap
oksidasi. Epoksidasi meningkatkan stabilitas oksidatif termal.

Senyawa epoksida merupakan senyawa terbentuk melalui proses reaksi
epoksidasi antara asam peroksi dan senyawa aromatik tak jenuh sehingga
mengandung gugus oksigen oksiran. Minyak nabati atau minyak alam yang
mempunyai ikatan tak jenuh merupakan senyawa aromatik. Senyawa epoksida

berupa senyawa eter siklik dengan cincin tiga anggota.
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Gambar 2.1. Mekanisme Pembentukan Senyawa Epoksi Melalui Reaksi

Epoksidasi

Setelah mendapatkan senyawa epoksi maka dimulailah proses hidroksilasi.
Hidroksilasi adalah reaksi merubah gugus oksigen oksiran menjadi gugus hidroksi
pada suatu senyawa organik. Reaksi ini, dapat diistilahkan dengan reaksi
pembukaan cincin oksiran di senyawa epoksida. Pada proses hidroksilasi dilakukan
dengan cara dengan mereaksikan senyawa epoksi dan metanol. Proses mekanisme
reaksi dapat dilihat dibawah ini. Senyawa poliol merupakan senyawa yang

terbentuk dari reaksi hidroksilasi senyawa epoksi minyak sawit.
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Gambar 2.2. Mekanisme Pembentukan Senyawa Poliol Melalui Reaksi
Hidroksilasi

Poliol adalah senyawa organik yang mempunyai gugus hidroksil lebih dari
satu dan pada industri material banyak digunakan untuk bahan pereaksi ataupun
bahan additif. Contoh senyawa poliol yang dapat diperoleh dari alam adalah
amilum, lignin, selulosa, dan sukrosa maupun hasil dari olahan industri kimia.
Industri petrokimia merupakan industri yang masih diandalkan dalam mengelolah
bahan baku yang berasal dari gas alam dan minyak bumi yang habis terpakai dan
tidak dapat diperbaharui. Untuk melakukan pengolahannya diperlukan energi yang
besar, sehingga perlu diteliti untuk mencari bahan alternatif penggantinya.
Poliuretan dan polyester sudah banyak dikembangkan dari poliol dari minyak
nabati yang digunakan sebagai pengganti petroleum.

Minyak nabati merupakan salah satu alternatif bahan baku pembuatan
poliol. Kebutuhan senyawa poliol yang cukup meningkat dikembangkan dalam
industri oleokimia. Salah satu contohnya adalah poliuretan yang dibuat dengan
memanfaatkan risinoleat dari minyak jarak (Ricinus comununis Linn) sebagai poliol

dalam bentuk trigliserida, yang komposisi utamanya adalah gliseril tririsinoleat.
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Fase terakhir adalah pembentukan senyawa poliol ester menggunakan poliol
sebagai bahan baku. Pembentukan poliol ester dapat dilakukan melalui reaksi
transesterifikasi antara FAME dan poliol. Reaksi ini diklasifikasikan berdasarkan
katalis yang digunakan seperti asam, basa atau enzim untuk reaksi esterifikasi dan
transesterifikasi (Nie, 2012). Pembentukan poliol ester melalui proses esterifikasi
maupun transesterifikasi melibatkan senyawa poliol dan FAME. Sehingga
dilakukan proses reaksi asetilasi untuk menghasilkan poliol ester dengan
mereaksikan poliol dan asam asetat anhidrat. Asetilasi adalah reaksi kimia dengan
tujuan senyawa lain disubtitusi dengan gugus asetil. Asetilasi merupakan proses
sintesa gugus asetil (membentuk kelompok asetoksi) menjadi senyawa, yaitu
mensubstitusi atom hidrogen aktif menjadi gugus asetil. Reaksi yang menghasilkan
ester tertentu dengan melibatkan penggantian atom hidrogen dari gugus hidroksil
dengan gugus asetil (CH3CO) (M. Said dkk, 2017). Reaksi asetilasi poliol dapat
dilihat sebagai berikut :

0 OHOCH:  OH OCH:
CH:-0-C+{CHy)-CH-CH- CH-CH-CH-{CHa)e CH:

00
0 OHOCH: OHOCH; | |
i ] +6CH-C-0-C-Clig ——
CH-0~C~{CH:CH-CH- CHo-CH-CH{CH:):CH:
Asam Asetat Anhudrat (B

0 OHOCH; OHOCH:
CH:+-0-C~H{CH:)—CH-CH- CH-CH-CH{CH)): CH: ¢
Polsol (A
0 CH:0: OCH:C:H:0: OCH;
CH-0-CHCH)~CH-CH-CH:-CH-CH{CH))+-CH:

0 CH:0; OCH: C:H:0;0CH: 0
T CH-O-CH{CH~(CHCH(HCHCH{CH)+(CH: +6CH~C-OHg
O CH:0 OCH: C:Hs0; OCH: Asam Asetat (D
CH-0-CH{CHy)~CH-CH-CH:-CH-CH{CH::+CHsg
Pobiolester (C

Gambar 2.3. Mekanisme Reaksi Asetilasi Poliol (M. Said dkk, 2017)

2.6. Kinetika Reaksi
Kinetika reaksi merupakan ilmu yang membahas laju dan mekanisme reaksi.

Laju reaksi sangat berpengaruh pada suhu, Ketika suhu tinggi maka laju reaksi akan
berlangsung cepat begitu pula sebaliknya. Selain laju reaksi, penentuan energi
aktivasi juga perlu dilakukan. Energi aktivasi adalah energi minimum yang harus

dimiliki molekul-molekul pereaksi agar reaksi kimia dapat berlangsung.
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Perhitungan energi aktivasi juga berguna untuk melihat kinerja dari katalis yang
digunakan, semakin kecil energi aktivasi maka kinerja katalis yang digunakan baik,
dikarenakan katalis dapat menurunkan energi aktivasi. Energi aktivasi juga
berpengaruh terhadap laju reaksi dan konversi yang didapat Semakin kecil energi
aktivasi, konversi yang dihasilkan akan lebih besar dan laju reaksinya akan semakin
cepat dan begitu sebaliknya jika energi aktivasi semakin tinggi maka konversi yang
didapat akan semakin rendah dan laju reaksi semakin lambat (Simaremare, dkk,
2020).

Penentuan kinetika reaksi dapat ditentukan dengan menggunakan persamaan
Arhenius

K= ael %) 2.1)

dimana (k) merupakan nilai konstanta reaksi, (A) konstanta Arhenius dan (E) energi
aktivasi.
Melalui penentuan kinetika reaksi, selain dapat menentukan energi aktivasi serta
laju reaksi, dapat juga dilakukan untuk menentukan entalpi reaksi menggunakan
persamaan seperti berikut :
AHg = E — RT (Levenspiel, 1972) (2.2)
Perhitungan entalpi perlu dilakukan untuk mengetahui reaksi yang berlangsung

termasuk reaksi endotermis atau reaksi eksotermis.

2.7. Penelitian Terdahulu

Dibawah ini merupakan beberapa penelitian terdahulu yang pernah

dilakukan untuk menghasilkan senyawa poliol :

Tabel 2.2. Beberapa Penelitian Terdahulu

Nama Judul Penelitian Bahan Baku Kondisi Proses Hasil
Peneliti Operasi
R. Sudradjat | Pembuatan poliol dari | Minyak jarak | T=40, 55°C, Epoksidasi Bilangan
dkk minyak jarak pagar pagar t=60, 90, 120 dan Hidroksil 85,2
2010 sebagai bahan baku menit hidroksilasi - 157,7mg
poliuretan KOH/g
Selfina Gala | Sintesa Poliol dari | Minyak sawit | T=50, 60,°C, | Epoksidasi bilangan
2011 Minyak Sawit dengan katalis H2SO4 dan hidroksil
Reaksi Epoksidasi dan 1%, 2%, 3%, | hidroksilasi | terbesar yaitu
Hidroksilasi 4% t=120 161,18 mg
menit KOH/gram
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Nama Judul Penelitian Bahan Baku Kondisi Proses Hasil
Peneliti Operasi
R. Sudradjat | Pembuatan poliol dari | Minyak jarak | T=40, 55°C, Epoksidasi Bilangan
dkk minyak jarak pagar pagar t=60, 90, 120 dan Hidroksil 85,2
2010 sebagai bahan baku menit hidroksilasi -157,7 mg
poliuretan KOH/g
Selfina Gala | Sintesa Poliol dari | Minyak sawit | T=50, 60,°C, | Epoksidasi bilangan
2011 Minyak Sawit dengan katalis H2SO4 dan hidroksil
Reaksi Epoksidasi dan 1%, 2%, 3%, | hidroksilasi | terbesar yaitu
Hidroksilasi 4% t=120 161,18 mg
menit KOH/gram
Syamsudin Pengaruh Waktu | Minyak Jarak | t=30, 60, 90, Epoksidasi Kondisi
AB Reaksi Terhadap | Pagar dan 120 dan 180 dan Optimun
2012 Bilangan  Hidroksil sawit menit serta hidroksilasi | pembentukan
Pada  Pembentukan T=120°C poliol pada t =
Polyol dari Epoksidasi 1 jam
CPO dan T=120°C
Curcas Oil
La Ifa dkk Model Kinetika Senyawa T=40, 50, Epoksidasi,
2014 Reaksi  Hidroksilasi epoksi 60°C, t=1, 2, 3, dan
Pembentukan  Poliol | Minyak sawit | 4,5 dan 6 jam | Hidroksilasi
dari Minyak Sawit
E. Pembuatan Poliol | asam oleat T=65°C, t=2 Reaksi
Triwulandari | Berbasis Komponen | dan RBDPO jam Hidroksilasi
dkk Minyak Sawit Sebagai
2014 Bahan Baku Busa
Poliuretan
Murniati dkk | Pengaruh Jenis Katalis Inti Biji T=40-45°C, Reaksi konversi poliol
2014 Pada Sintesis Poliol Kenari t=2 jam Epoksidasi =24,47%
dari Minyak Inti Biji katalis HCI poliol H2S04,
Kenari dengan Metode dan Bentonit, 39,98% poliol
Epoksidasi H2SO4 HCI, dan
72,36
poliol
bentonit.
Ade Denova | Pembuatan Senyawa | Minyak Biji T=55-60°C, Epoksidasi,
dkk Poliol sebagai Bahan Kelor t=4 jam dan
2015 Dasar Pelumas melalui katalis H.SO4 | Hidroksilasi
Reaksi Epoksidasi dan
Hidroksilasi  Minyak
Biji Kelor (Moringa
oleifera)
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Nama Judul Penelitian Bahan Baku Kondisi Proses Hasil
Peneliti Operasi
M. Said, dkk | Pengaruh Temperatur Senyawa t=30, 60, 90, Reaksi konversi poliol
2015 dan Waktu Reaksi epoksi 120 dan 180 Hidroksilasi | =91% pada
Terhadap  Konversi | Minyak sawit | menit sertaT= T=45t=120
Senyawa Poliol Pada 45°C, 50°C, k’=0,5633
Reaksi  Hidroksilasi 55°C dan 60°C mol /¢menit
Senyawa Epoksi
M. Said, dkk | Sintesis Senyawa Senyawa t=30, 60, 90, Reaksi konversi poliol
2017 Poliol Melalui Reaksi epoksi 120 dan 180 | Hidroksilasi | = 98,71% pada
Hirdroksilasi Senyawa Minyak menit sertaT= T=50 t=120
Epoksi Minyak Jagung Jagung 45°C, 50°C,
55°C dan 60°C
Muhammad | Synthesis of Epoxide Minyak T=60°C-80°C, | Epoksidasi, | X =53,90 %
Said, dkk and Polyol Kedelai, t = 30-180 min | labu leher 3 | pada T=70°C,
Compounds as Asam asetat, t =120 min
2020 Intermediates for hidrogenpero
Biolubricant from | ksida, katalis
Soybean Qil asam sulfat
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BAB III
METODOLOGI PENELITIAN

Metode yang digunakan adalah eksperimental, dengan melakukan proses
epoksidasi dan hidroksilasi. Proses epoksidasi dilakukan terlebih dahulu untuk
mendapatkan senyawa epoksida dari minyak kelapa sawit. Proses dilanjutkan
dengan proses hidroksilasi untuk mendapatkan senyawa hidroksil dari senyawa
epoksida. Berikut merupakan tahap-tahap penelitian sintesa senyawa hidroksil :
proses epoksidasi, analisa bahan baku (densitas, viskositas kinematik, indeks
viskositas, bilangan oksiran, bilangan asam dan bilangan hidroksil), proses
hidroksilasi, pemisahan katalis Bentonit, penguapan sisa metanol dan analisa
senyawa hidroksil (densitas, viskositas kinematik, indeks viskositas, bilangan

oksiran, bilangan asam dan bilangan hidroksil).

3.1. Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian dilakukan di Laboratorium PPLH, Laboratorium Teknik Separasi

dan Purifikasi Jurusan Teknik Kimia Universitas Sriwijaya dan Laboratorium
Forensik Polda Sumsel pada bulan Juni 2021 — bulan November 2021.

3.2. Variabel — Variabel Yang Diteliti
Terdapat dua variabel yang digunakan dalam penelitian ini adalah variabel

tetap dan variabel bebas. Variabel tetap yang digunakan berupa: volume bahan baku
sebanyak 150 ml (senyawa epoksida), volume metanol sebanyak 40 ml, konsentrasi
asam asetat yang digunakan 96%, dan massa katalis Bentonit 1 %, 1,5 % dan 2 %
dari berat bahan baku. Sedangkan variabel bebas yang digunakan berupa:
temperatur reaksi yang digunakan 45°C, 50°C, 55°C dan 60°C dan waktu reaksi
pada 30 menit, 60 menit, 90 menit dan 120 menit

3.3. Alat dan Bahan
Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah Reaktor 5 Itr, gelas ukur,

erlenmeyer, beaker glass, hot plate, oven, statif, klem, pompa sirkulasi, pompa
vakum, kertas saring, labu ukur, buret digital, pipet tetes, pipet ukur, pH meter, bola
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hisap, corong buchner, corong pemisah, piknometer dan viskometer Cannon
Fenske Routine tipe 200.

Bahan yang digunakan pada proses epoksidasi adalah minyak kelapa sawit
yang telah dirafinasi, hidrogen peroksida 30%, asam asetat glacial (CH3COOH),
asam sulfat (H2SO4) 2%, natrium bikarbonat (NaHCO3) dan aquadest. Sedangkan,
pada proses hidroksilasi bahan yang diperlukan adalah senyawa epoksida dari
minyak goreng kelapa sawit, metanol (CH3OH) 96% dan katalis Bentonit.

Pada proses analisa sendiri terdiri dari tiga jenis analisa antara lain: analisa
bilangan oksiran, analisa bilangan asam dan anlisa bilangan hidroksil. Pada proses
analisa bilangan oksiran diperlukan bahan sebagai berikut: asam asetat glacial
(CH3COQH), indikator kristal ungu, hidrogen bromida (HBr) 0,1 N. Pada analisa
bilangan asam diperlukan bahan sebagai berikut: etanol (C.HsOH) 95%, indikator
penolphtalein (PP) 1% dan natrium hidroksida (NaOH) 0,1 N. Pada analisa bilangan
hidroksil diperlukan bahan sebagai berikut: asam asetat anhidrat (CH3COOH),
aquadest, indikator penolphtalein (PP) 1%, dan natrium hidroksida (NaOH) 0,5 N.

3.4. Metodologi Penelitian
Penelitian dilakukan dengan melakukan proses epoksidasi terlebih dahulu

untuk mendapatkan senyawa epoksida sebagai bahan baku proses hidroksilasi.
Prosedur penelitian dijabarkan sebagai berikut:
3.4.1. Proses Epoksidasi

Proses epoksidasi dilakukan dengan langkah-langkah sebagai berikut:

1) 200 ml minyak kelapa sawit dan asam asetat 99% sebanyak 40 ml
dimasukkan ke dalam labu leher tiga 1000 ml yang telah dirangkai dengan
kondensor, hot plate dan magnetic stirrer.

2) Campuran dipanaskan pada suhu 70°C selama 120 menit dengan
penambahan tetes demi tetes campuran H202 30% sebanyak 130 ml dan
H2SO4 2% sebanyak 9,4 ml.

3) Campuran didinginkan hingga suhu ruangan.

4) Campuran reaksi dimasukkan ke dalam corong pemisah dan ditambahkan
NaHCOs3 jenuh 100 ml serta aquadest 200 ml.
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5) Netralisasi dan pencucian dilakukan hingga pH dari campuran hasil reaksi
mencapai netral.

6) Campuran didiamkan selama 30 menit untuk memisahkan senyawa
epoksida, air, dan senyawa lainnya.

7) 30 ml senyawa epoksida dipisahkan untuk dijadikan sampel analisa bahan
baku.

3.4.2. Proses Hidroksilasi
Proses hidroksilasi dilakukan sebagai berikut:

1) 150 ml senyawa epoksida minyak kelapa sawit, metanol sebanyak 70%
volume senyawa epoksida, dan katalis bentonit 125 mesh sebanyak 1%,
1,5% dan 2 % berat senyawa epoksida dimasukkan ke dalam labu leher tiga
1000 ml yang telah dirangkai dengan kondensor, hot plate dan magnetic
stirrer.

2) Campuran dipanaskan dengan variasi suhu 45°C, 50°C, 55°C, dan 60°C dan
dengan variasi waktu 30 menit, 60 menit, 90 menit, dan 120 menit.

3) Campuran diendapkan untuk memisahkan katalis bentonit, sisa metanol dan
senyawa poliol.

4) Katalis bentonit yang berada pada campuran senyawa poliol dan metanol
dipisahkan dengan kertas saring. Metanol dipisahkan dari campuran dengan

metode penguapan.
3.5. Skema Peralatan Penelitian dan Diagram Alir

3.5.1. Skema Peralatan Penelitian

Gambar 3.1. merupakan skema peralatan penelitian Proses Produksi poliol
melalui senyawa Epoksida yang disintesis dari Crude Palm Oil (CPO)

menggunakan reaksi Hidroksilasi.
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; +ﬂir pendingin
keluar
Keterangan :
. Labu leher tiga
. Batang magnetic stirrer
. Magnetic stirrer
. Termometer alkohol
. Termokopel
. Termokontrol
. Pendingin balik
. Pemanas air
. Statif dan klem

Air
pendingin
masuk

W o~ & Wwh =

Gambar 3.1. Rangkaian Alat Penelitian Proses Epoksidasi dan Hidroksilasi

3.5.2. Diagram Alir Penelitian

Gambar 3.2. dan Gambar 3.3. merupakan diagram alir proses pembuatan

senyawa poliol melalui Proses Hidroksilasi.
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]

Crude
Palm Oll
(CPO)

Reaksi Epoksidasi
T=70°C, t =90 min, % katalis = 2%

Epoksi

A

Reaksi Hidroksilasi

Selesai

Gambar 3.2. Diagram Alir Proses Sintesis Poliol Dari Crude Palm QOil
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Campuran Senyawa Epoksida + Metanol
70% v/v dan Katalis

Rea

ktor

A 4

Dipanaskan dengan waktu yang
bervariasi (30, 60, 90 dan 120 menit)
dengan suhu (45, 50, 55 dan 60 °C)
serta konsentrasi katalis 1, 1,5 dan
2% w/w

Campuran Senyawa Epoksida + Metanol dan
katalis yang telah dipanaskan

A

Corong Pisah

s

Dipompa menuju decanter untuk
memisahkan katalis dari campuran

/

Metanol dipisahkan dari campuran
dengan metode penguapan

Produk

Gambar 3.3. Diagram Alir Proses Hidroksilasi

3.6. Analisa Bahan Baku dan Produk
3.6.1. Prosedur Analisis Densitas (SN 06-4085-1996)

a. Sampel yang akan dianalisis dimasukkan ke dalam gelas beker.

b. Piknometer kosong ditimbang dengan neraca analitik dan dicatat

massanya.

c. Piknometer kosong lalu diisi sampel hingga penuh, stopper dipasang

hingga pipa kapiler terisi olen sampel, dan piknometer dipastikan tidak

terdapat gelembung.

d. Bagian luar piknometer dikeringkan dengan tisu.

e. Piknometer ditimbang Kembali dan massanya dicatat

Densitas =

massa piknometer isi-massa piknometer kosong

volume piknometer

(3.1)
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3.6.2. Prosedur Analisis Bilangan Oksiran (ASTM D1652)

a.

Sampel sebanyak 0,5 g ditimbang dan dimasukkan ke dalam erlenmeyer
200 mL.

Sampel dilarutkan dalam 10 mL asam asetat glasial.

Indikator kristal ungu ditambahkan sebanyak 4-6 tetes (maksimum 0,1
mL) ke dalam sampel.

Sampel kemudian dititrasi dengan larutan HBr 0,1 N dibarengi
pengadukan oleh magnetic stirrer pada kecepatan sedang sampai berubah
warna menjadi hijau kebiruan selama 30 detik.

Titrasi blangko dilakukan tanpa sampel dengan prosedur yang sama

persis.

(V-B)xNx1.60

Bilangan Oksiran = W

(3.2)

Keterangan:

V = Volume HBr yang digunakan untuk titrasi sampel (mL)
B = Volume HBr yang digunakan untuk titrasi blangko (mL)
W = Massa sampel (g)

N = Normalitas HBr

3.6.3. Prosedur Analisa Bilangan Asam (AOAC 1995)

a.

Masukkan kurang lebih 5 g sampel yang akan diuji ke dalam erlenmeyer
250 mL.

Alkohol netral 95% sebanyak 50 mL ditambahkan kemudian campuran
dipanaskan sambil dikocok selama 10 menit untuk melarutkan asam
lemak bebasnya.

Sampel yang telah dipanaskan lalu didinginkan, kemudian 5 tetes
indikator PP 1% ditambahkan.

Sampel dititrasi dengan larutan NaOH 0,1 N hingga berubah warna
menjadi merah jambu yang tidak hilang dalam 30 detik.

Volume NaOH yang digunakan untuk menetralkan asam lemak bebas

dalam sampel dicatat.

AxXxNx40
G

Bilangan Asam = (3.3)
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Keterangan:

A = Jumlah NaOH untuk titrasi (mL)

N = Normalitas larutan NaOH

G = Massa sampel ()

3.6.4. Prosedur Penentuan Koefisien Viskositas Kinematik (ASTM 445)

a. Siapkan viskometer dan sampel.

b. Siapkan beaker glass 500 ml, isi dengan air lalu panaskan di atas hot plate
hingga suhu pengukuran viskositas yang diinginkan (pada kondisi ini,
suhu pemanasan air mencapai 40°C)

c. Isi viskometer dengan sampel memenuhi bulatan bola pada viskometer.

d. Celup viskometer kedalam beaker glass berisi air yang sedang dipanaskan.

e. Hisap sampel dengan menggunakan bola hisap hingga melebihi garis
batas 1.

f. Catat waktu alir sampel ketika melewati garis 1 hingga garis 2 dengan

stopwatch.

Berat fenis MKS x tygs
Berat jenis air x t 4;,

Koefisien Viskositas MKS = x koefisien viskositas air  (3.4)

3.6.5. Menentukan Parameter Kinetika Reaksi Hidroksilasi

Bilangan hidroksil dari hasil analisis senyawa epoksida dapat dipakai
untuk mengetahui konsentrasi mula-mula senyawa epoksida (Cao), sementara untuk
bilangan hidroksil hasil analisis senyawa poliol digunakan untuk menghitung
konsentrasi akhir poliol (Ca). Nilai konversi senyawa poliol didapat dari kalkulasi
perhitungan antara konsentrasi awal dan akhir senyawa epoksida. Persamaan (7),
(8), dan (9) merupakan persamaan yang digunakan untuk menghitung konsentrasi

awal, konsentrasi akhir, dan konversi poliol.

Co. = Densitas senyawa epoksida x bil.Hidroksil Senyawa epoksida (3 5)
Ao — Massa molekul relatif NaOH '
Co. = Densitas poliol x bil.Hidroksil poliol (3 6)
Ao — Massa molekul relatif NaOH ’

Cpo— C
x = 44 (3.7)

Cao
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Adapun beberapa asumsi untuk reaksi asetilasi ini yaitu reaksi yang
bersifat elementer, cenderung irreversibel, tidak ada perubahan densitas secara
signifikan, serta senyawa kimia dianggap homogen. Persamaan laju reaksi asetilasi
(ra) dengan fungsi konsentrasi senyawa epoksida (Ca) dan metanol (Cg) dengan
asumsi di atas dapat ditulis sebagai berikut.

A =kCaCs (3.8)
Nilai Cg diasumsikan konstan karena konsentrasi asam asetat anhidrat lebih besar
dari konsentrasi poliol sehingga persamaan (6) mendekati reaksi dengan orde satu
dengan kondisi pseudo first-order reaction (Levenspiel, 1999). Persamaan (7)
adalah hasil dari integral persamaan (6) setelah asumsi pseudo first-order reaction

dalam bentuk konversi dengan t sebagai waktu.

In(1-Xa) =K.t (3.9)
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Penelitian ini menggunakan bahan baku berupa senyawa epoksidada dari
minyak kelapa sawit. Bebrapa tahapan yang dilakukan sebelum melakukan proses
hidroksilasi yaitu Analisis sifat fisik dan kimia pada minyak kelapa sawit dan
kemudian dilanjutkan dengan membuat senyawa epoksidada. Senyawa
epoksidada juga dilakukan Analisis sifat fisik dan kimia untuk dapat melihat
karakteristik bahan baku yang digunakan pada penelitian ini. Tahap selanjutnya

yaitu proses hidroksilasi senyawa epoksidada untuk mendapatkan senyawa poliol.

4.1.  Analisis Bahan Baku Minyak Kelapa Sawit
Bahan baku dalam pembuatan poliolester berupa minyak kelapa sawit

harus dilakukan Analisis terhadap sifat fisik dan kimia terlebih dahulu, dengan
tujuan agar dapat mengetahui bahwa bahan baku yang digunakan telah memenubhi
standar kelayakan dalam sintesa senyawa epoksida. Kualitas senyawa epoksida
yang akan dihasilkan nantinya tergantung dengan kualitas bahan baku yang
digunakan. Analisis minyak kelapa sawit ditunjukan pada Tabel 4.1.

Tabel 4.1. Hasil Analisis Sifat Fisik dan Kimia Minyak Kelapa Sawit

No Karakteristik Satuan Minyak Kelapa

Sawit

1. Densitas gr/ml 0,9479
2. Viskositas Kinematik

- Pada 40°C cSt 37,9778

- Pada 100°C 11,0728
3. Indeks Viskositas 172,9534
3. Bilangan Asam mg NaOH/gr senyawa 8,32
4 Bilangan Hidroksil gr/100 gr senyawa 154,25
5. Bilangan Oksiran % 0,0992

Data pada Tabel 4.1 menunjukan karakteristik minyak kelapa sawit
yang diperoleh dengan hasil Analisis densitas, viskositas kinematik, indeks

viskositas, bilangan asam, bilangan hidroksil dan bilangan oksiran.

27



28

4.2.  Analisis Sifat Kimia dan Sifat Fisik Senyawa Epoksida
Senyawa eposkida merupakan senyawa yang dihasilkan dari reaksi minyak

yang dioksidasikan dengan menggunakan asam peroksida (H20.) dengan katalis
asam sulfat (H2SOs) pada temperatur 70°C dengan reaksi selama 120 menit.
Selanjutnya senyawa epoksida yang dihasilkan dilakukan analisis. Analisis yang
dilakukan pada senyawa epoksida bertujuan untuk mengetahui perubahan sifat fisik
dan sifat kimia yang disebabkan adanya reaksi epoksidasi. Dalam reaksi epoksidasi
mengalami reksi eksotermis sehingga pasda saat pencampuranlarutan asam
peroksida harus ditetes secara perlahan disertai dengan pengadukan dan
menggunakan temperatur yang konstan sehingga dapat mengoptimalkan proses
epoksidasi dan rekasi eksotermis dapat terkendali dengan baik. Perbandingan data
Analisis antara minyak kelapa sawit dan senyawa epoksida ditunjukan pada Tabel
4.2.

Tabel 4.2. Perbandingan Analisis Sifat Fisik dan Kimia Minyak Kelapa Sawit Dan

Senyawa Epoksida
.. Minyak Kelapa Senyawa

No Karakteristik Satuan Sawit Epoksidada
1. Densitas gr/ml 0,9479 0,9509
2. Viskositas Kinematik

- Pada 40°C 443884

o cSt 37,9778 ’

- Pada 100°C 11,0728 11,6556
3. Indeks Viskositas 172,9534 166,6799
3. Bilangan Asam mg NaOH/gr senyawa 8,32 5,44
4 Bilangan Hidroksil gr/100 gr senyawa 154.25 159,04
5. Bilangan Oksiran % 0,0992 5,7312

4.3.  Analisis Sifat Kimia dan Sifat Fisika Senyawa Poliol
Senyawa poliol diperoleh dari hasil reaksi senyawa epoksida dengan

metanol dan katalis bentonit. Data hasil Analisis sebelum dan sesudah reaksi
dibandingkan agar didapatkan data sampel poliol yang terbaik. Analisis yang
dilakukan terhadap senyawa poliol antara lain, yaitu densitas, bilangan oksiran,
viskositas kinematik, bilangan hidroksil, dan bilangan asam.
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Hasil Analisis densitas senyawa poliol yang dilakukan oleh peneliti untuk
temperatur 45°C, 50°C, 55°C, dan 60°C serta katalis 1 %, 1,5 % dan 2 % dengan
waktu reaksi 30, 60, 90, dan 120 menit sebagai berikut.
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Gambar 4.1. Hasil Analisis Densitas Senyawa Poliol pada katalis 1 % dan

berbagai Temperatur
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Gambar 4.2. Hasil Analisis Densitas Senyawa Poliol pada katalis 1,5 % dan
berbagai Temperatur
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Gambar 4.3. Hasil Analisis Densitas Senyawa Poliol pada katalis 2 % dan

berbagai Temperatur

Pengukuran densitas diperlukan untuk mengetahui berat jenis dari senyawa

poliol. Analisis densitas semua sampel poliol menunjukkan rentang antara 0,8950-

0,99998 g/ml. Semakin tinggi temperatur dan waktu reaksi densitas senyawa poliol

mengalami penurunan. Penurunan densitas ini disebabkan terjadinya peningkatan

volume dengan massa konstan pada temperatur yang tinggi. Peningkatan volume

disebabkan pecahnya molekul-molekul sebagai akibat dari temperatur yang tinggi

sehingga molekul akan menempati volume yang lebih besar dibandingkan pada saat

temperatur rendah.
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Gambar 4.4. Hasil Analisis Bilangan Asam Senyawa Poliol pada katalis 1 % dan

berbagai Temperatur
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Bilangan Asam
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Gambar 4.5. Hasil Analisis Bilangan Asam Senyawa Poliol pada katalis 1,5 % dan

berbagai Temperatur
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Gambar 4.6. Hasil Analisis Bilangan Asam Senyawa Poliol pada katalis 2 % dan

berbagai Temperatur

Hasil Analisis bilangan asam pada senyawa poliol menunjukan jumlah asam lemak

bebas yang terkandung dalam senyawa poliol. Semakin tingginya nilai

bilangan asam pada poliol maka akan semakin besar terjadinya korosifitas pada

mesin. Untuk melihat kualitas senyawa poliol baik atau tidaknya, dapat dilihat

dari nilai bilangan asam. Bilangan asam semakin kecil pada senyawa poliol maka

kualitas poliol semakin baik untuk pelumas hal ini disebabkan bilangan asam yang
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rendah menunjukan kemungkinann terjadinya korosi pada mesin semakin rendah.

Penurunan bilangan asam dapat dilakukan dengan cara menambahakan zat aditif

berupa penetral pH. Terlihat pada Tabel 4.4. nilai bilangan asam pada senyawa

poliol bahwa semakin besar temperature dan lamanya waktu reaksi tidak banyak

mengurangi asam lemak bebas yang terkandung di dalam senyawa poliol.

Bilangan asam yang ditunjukan pada Tabel diatas mengalami penurunan seiring

dengan perubahan waktu reaksi. Penurunan nilai bilangan asam ini menunjukan

hal yang baik karena peluang terjadinya korosi pada mesin akan semakin kecil.

Pada penelitian ini bilangan asam terendah pada senyawa poliol yaitu 5,04 pada

suhu 45°C dengan waktu reaksi 120 menit serta katalis 1 persen.
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Gambar 4.7. Hasil Analisis Indeks Viskositas Senyawa Poliol pada katalis 1 %

dan berbagai Temperatur
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Gambar 4.8. Hasil Analisis Indeks Viskositas Senyawa Poliol pada katalis 1,5 %

dan berbagai Temperatur
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Gambar 4.9. Hasil Analisis Indeks Viskositas Senyawa Poliol pada katalis 2 %
dan berbagai Temperatur

Analisis indeks viskositas dilakukan guna mengetahui karakteristik dan
ketahanan viskositas senyawa poliol terhadap perubahan temperatur. Nilai indeks
viskositas diperoleh dengan melakukan pengukuran viskositas senyawa poliol

pada temperatur 40°C dan 100°C. Hasil Analisis indeks viskositas yang
dilakukan oleh peneliti ditunjukkan pada rentang 148,7525 — 177,2410. Nilai
rentang indeks viskositas tersebut tergolong sebagai high viscosity index (HVI)
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karena memiliki indeks viskositas lebih besar daripada 80. Indeks viskositas tinggi
menunjukkan semakin kecil perubahan viskositas karena perubahan temperatur
(Sudrajat dkk, 2007).

4.4.  Pengaruh Waktu dan Temperatur Reaksi Terhadap Bilangan Oksiran

dan Bilangan Hidroksil Serta Konversi Senyawa Poliol yang dihasilkan

Hasil penelitian sintesa senyawa poliol yang dihasilkan dari reaksi
hidroksilasi senyawa epoksida minyak kelapa sawit, didapat suhu dan waktu reaksi
yang digunakan sebagai kondisi operasi mempengaruhi bilangan hidroksil,
bilangan oksiran serta konversi senyawa poliol. Variasi suhu pada reaksi
hidroksilasi yaitu 45°C, 50°C 55°C, dan 60°C, dan variasi waktu pada reaksi
hidroksilasi yaitu 30, 60, 90 dan 120 menit. Bilangan hidroksil hasil Analisis
senyawa poliol yang diteliti pada grafik dibawah ini:
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Gambar 4.10. Pengaruh Berbagai Suhu dan Waktu Reaksi terhadap Bilangan
Hidroksil pada katalis 1 %
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Gambar 4.11. Pengaruh Berbagai Suhu dan Waktu Reaksi terhadap Bilangan
Hidroksil pada katalis 1,5 %
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Gambar 4.12. Pengaruh Berbagai Suhu dan Waktu Reaksi terhadap Bilangan

Hidroksil pada katalis

2%

Pada gambar 4.10.4.11. dan 4.12. menunjukan bahwa terjadinya

peningkatan bilangan hidroksil seiring dengan penambahan waktu reaksi dengan

kata lain semakin lama waktu reaksi atau waktu tinggal maka bilangan hidroksil

akan meningkat. Hal ini akan memberikan kesempatan

untuk terjadinya

tumbukan lebih lama pada molekul pereaksi yaitu temperatur dengan epoksida

sehingga akan semakin banyak terbentuknya gugus hidroksil. Terlihat dari grafik
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bilangan hidroksil tertinggi didapatkan pada saat temperatur 45°C dengan waktu
reaksi 120 menit yaitu sebesar 222,373 mg NaOH/mg sampel.

Bilangan hidroksil yang dihasilkan pada penelitian ini lebih kecil
disbanding penelitian yang dilakukan Said dkk., (2020) yang menggunakan bahan
baku berupa minyak kedelai dengan katalis temperatur dengan bilangan hidroksil
yang diperoleh >250 pada temperatur 45°C dengan waktu reaksi 30 menit dan terus
meningkat seiring lamanya waktu reaksi. Terjadinya perbedaan bilangan hidroksil
ini dapat disebabkan karena perbedaan bahan baku yang digunakan, namun pada
kedua penelitian ini sama-sama mengalami peningkatan bilangan hidroksil seiiring
dengan lamanya waktu reaksi yang digunakan.

Penurunan bilangan hidroksil pada senyawa poliol juga dapat terjadi,
penurunan ini disebabkan karena terlalu lamanya waktu reaksi sehingga akan
menyebabkan molekul zat pereaksi membutuhkan energi semakin besar. Penurunan
bilangan hidroksil pada senyawa poliol juga dapat terjadi, hal ini disebabkan oleh
terlalu tingginya temperatur yang digunakan sehingga dapat menyebabkan gugus
hidroksil pada poliol yang berikatan dengan karbon akan mengalami dekomposisi
dan membentuk molekul yang rendah, sehingga pada temperatur yang tinggi gugus
hidroksil akan mengalami penurunan.

Pada grafik dibawah menunjukan bilangan oksiran dari senyawa poliol yang
dihasilkan.
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Gambar 4.13. Pengaruh berbagai suhu dan Waktu Reaksi terhadap Bilangan
Oksiran Senyawa Poliol pada katalis 1 %
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Gambar 4.14. Pengaruh berbagai suhu dan Waktu Reaksi terhadap Bilangan

Oksiran Senyawa Poliol pada katalis 1,5 %
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Gambar 4.15. Pengaruh berbagai suhu dan Waktu Reaksi terhadap Bilangan

Oksiran Senyawa Poliol pada katalis 2 %

Grafik pada Gambar 4.13., 4.14. dan 4.15 dapat dilihat bahwa bilangan
oksiran pada semua kondisi operasi mengalami penurunan. Semakin rendah

temperatur maka bilangan oksiran akan semakin rendah. Bilangan oksiran yang

semakin rendah menandakan bahwa kandungan gugus oksiran pada senyawa

poliol rendah, artinya pembukaan gugus oksiran menjadi gugus hidroksil semakin

besar. Bilangan oksiran paling rendah diperoleh pada temperatur 459C selama 120
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menit, yaitu 2,7392. Hasil Analisis bilangan oksiran yang dilakukan ini sesuai
dengan penelitian yang dilakukan oleh said dkk., (2015) yang menggunakan
minyak kelapa sawit refinasi (RBD Palm oil) dan katalis temperatur. Nilai bilangan
oksiran yang didapatkan menggunakan minyak kelapa sawir refinasi (RBD Palm

oil) yaitu <0.5% di temperatur dan waktu yang sama.

45. Pengaruh Berbagai Temperatur dan Waktu Reaksi terhadap

Konversi Senyawa Poliol

Bilangan oksiran akan mempengaruhi konversi senyawa poliol yang akan
diperoleh. Nilai konversi disetiap variasi diperoleh dengan cara membandingkan
bilangan oksiran sebelum dan sesudah reaksi hidroksilasi. Seiring dengan lamanya
waktu reaksi, bilangan oksiran mengalami penurunan. Hasil Analisis menunjukkan
bahwa konversi senyawa poliol yang dihasilkan pada saat reaksi akan semakin
besar apabila bilangan oksiran semakin kecil.

Tabel 4.3. Konversi Senyawa Poliol

. Waktu Konversi %
Katalis

(%) t  Temperatur Temperatur Temperatur —Temperatur

(menit) (°C)45 (°C) 50 (°C) 55 (°C) 60

30 31,763 27,198 22,931 17,985

1 60 38,934 33,838 37,003 28,458

90 42,767 37,206 44,932 36,258

120 46,321 42,186 51,985 48,328

30 37,676 31,409 25,754 15,957

1,5 60 45,454 40,168 32,084 29,192

90 51,927 45,999 39,577 34,498

120 54,656 50,052 44,399 40,142

30 29,937 25,771 21,030 12,395

2 60 35,345 32,847 33,143 24,665

90 39,693 36,420 40,539 35,273

120 44,888 37,681 45,558 51,660
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Gambar 4.16. Pengaruh Pengaruh berbagai temperatur dan Waktu Reaksi terhadap

Gambar 4.17. Pengaruh berbagai temperatur dan Waktu Reaksi terhadap Konversi
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Gambar 4.18. Pengaruh berbagai temperatur dan Waktu Reaksi terhadap Konversi

Senyawa Poliol pada katalis 2 %

Konversi versus waktu reaksi pada temperatur 45°C, 50°C, 55°C, dan 60°C
ditampilkan pada Gambar 4.16, 4.17 dan 4.18. Konversi mengalami peningkatan
dengan adanya peningkatan temperatur dan waktu reaksi. Konversi senyawa poliol
terendah yaitu sebesar 15,957% pada saat temperatur 60°C dan waktu reaksi selama
30 menit. Konversi senyawa poliol tertinggi yaitu 54,658% pada saat temperatur
45°C dan waktu reaksi selama 120 menit. Bilangan oksiran akan mempengaruhi
konversi senyawa poliol dimana bilangan oksiran yang terbesar akan memberikan
konversi senyawa poliol yang kecil begitu pun sebaliknya. Lama waktu reaksi juga
dapat mempengaruhi hasil konversi yang diperoleh. Waktu reaksi semakin lama
akan menyebabkan kesempatan tumbukan antara zat-zat pereaksi menjadi besar dan

dihasilkan senyawa poliol yang jumlahnya lebih banyak.

4.6.Penentuan Parameter Kinetika Reaksi Senyawa Poliol
Kinetika reaksi dilakukan untuk mengetahui faktur kinetikanya. Kinetika
reaksi melalui reaksi antara senyawa epoksida dengan methanol sehingga diperoleh

senyawa poliol. Berikut mekanisme reaksi dalam sintesa senyawa poliol.
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CH,~O—C—(CH,)s~CH-CH—(CH,)s—CH;
.
CH—O—C—(CH&%H—CH—(CHQ)G—CH3 + CH;-OH ———»
8
CH,—O—C—(CH,)s—CH-CH—(CH,)s—CH;
Epoksi Minyak Methanol

H OGH;
CH,—O—C—(CH,)s~CH-CH—(CH,)s—CH;
| o) OH QOCH;
CH—O—E— (CHg)G—CPII—C H—(CH,)s—CHj
| 0 OH O|CH3
CHg—O—:CI?— (CH,)¢e~CH—CH—(CH>)¢—CHs

Poliol
Reaksi hidroksilasi pada sintesa senyawa poliol diasumsikan reaksi pada
orde 2.

Reaksi irreversible: A+ 3B — C

_dCA

1y = —= = kG, C3 4.1)

Dimana :

CA =CAO0 (1-XA)

CB =CBO

~(CA0 XA)

Keterangan:

CA = Konsentrasi epoksida minyak kelapa sawit

CB = Konsentrasi metanol

Cc = Konsentrasi senyawa poliol

CAO = Konsentrasi epoksida minyak kelapa sawit mula-mula

CBO = Konsentrasi metanol mula-mula
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Maka :

Densitas epoksi X (Bllang:ir(l)(c))kswan)

BM O
g ml  5,7312
) 0,9509 £; x 1000 ( )

Cao =

I T *\"100
16 g/mol
=3,4061 mol/L

Densitas metanol

C =
- BM metanol

g 1000 ml
_ 0,792 ml X i

32,04 g/mol
=24,7191 mol/L

Dikarenakan nilai CBQ lebih besar daripada CAQ maka diasumsikan nilai dari

CB konstan dan reaksi pada orde 1, maka :
_dCA

—m= 2 = kGG (4.1A)
—dC (4.1B)
T = th = (kC3)Cy
_dCA ’
—TA = dt = k CA (4.1C)
—dCy .,
g k'C, (4.1D)
i RN (4.1E)
A
Diintegralkan :
Ca t
C
In—==k't (4.2)

CAO

Persamaan diatas dapat ditentukan konstanta reaksi dari masing-masing
variabel temperatur reaksi yang digunakan, dengan terlebih dahulu mengetahui

konversi yang didapatkan dari setiap hasil reaksi dengan variasi konsentrasi
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katalis, temperatur dan waktu reaksi yang berbeda-beda. Selanjutnya untuk nilai
konversi dari senyawa Poliol yang didapatkan, dapat dilihat dari tabel 4.4; 4.5; dan

4.6, dengan masing-masing variasi temperatur yang berbeda.

Tabel 4.4. Data Nilai Cao, Ca, dan In (Cao/Ca) pada katalis 1 persen Bentonit

Temperatur Waktu

°C) t (menit) Cho Ca In (Cao/Ca)
30 3,406 2,324 0,382
45 60 3,406 2,080 0,493
90 3,406 1,949 0,558
120 3,406 1,828 0,622
30 3,406 2,480 0,317
50 60 3,406 2,254 0,413
90 3,406 2,139 0,465
120 3,406 1,969 0,548
30 3,406 2,625 0,260
55 60 3,406 2,146 0,462
90 3,406 1,876 0,597
120 3,406 1,635 0,734
30 3,406 2,794 0,198
60 60 3,406 2,437 0,335
90 3,406 2,171 0,450
120 3,406 1,760 0,660

Berdasarkan data di atas, nilai k> ditentukan dengan slope garis linear In
(Cao/Ca) terhadap waktu (t). Grafik In (Cao/Ca) terhadap waktu (t) yaitu :
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Gambar 4.19. Grafik In (Cao/Ca) vs t pada Katalis Bentonit 1 Persen

Grafik pada gambar 4.19, dapat dilihat bahwa nilai slope garis lurus dari data-

data yang telah diplotkan membentuk persamaan, yaitu untuk temp 45°C dengan

persamaan y = 0,0061x, dapat diketahui bahwa nilai slope (k’) didapatkan adalah

sebesar 0,0061 mol/ml menit, temp 50°C dengan persamaan y = 0,0053 x dan slope

0,0053 mol/ml menit dan temp 55°C dengan persamaan y = 0,0066 x dan slope

0,0066 mol/ml menit serta temp 60°C dengan persamaan y = 0,0054 x dan slope
0,0054 mol/ml menit.
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Tabel 4.5. Data Nilai Cag, Ca, dan In (Cao/Ca) pada katalis 1,5 persen Bentonit

Waktu
Temperatur t Cho Ca In
(°C) (menit) (Cao/Ch)
30 3,406 2,123 0,473
45 60 3,406 1,858 0,606
90 3,406 1,637 0,732
120 3,406 1,544 0,791
30 3,406 2,336 0,377
50 60 3,406 2,038 0,514
90 3,406 1,839 0,616
120 3,406 1,701 0,694
30 3,406 2,529 0,298
55 60 3,406 2,313 0,387
90 3,406 2,058 0,504
120 3,406 1,894 0,587
30 3,406 2,863 0,174
60 60 3,406 2,412 0,345
90 3,406 2,231 0,423
120 3,406 2,039 0,513

Berdasarkan data di atas, nilai k> ditentukan dengan slope garis linear In
(CAOQ/CA) terhadap waktu (t). Grafik In (Cao/Ca) terhadap waktu (t) yaitu :

1,000
0,900
0,800
0,700
0,600
0,500

In CAD/CA

0,400
0,300
0,200
0,100

20

y=10,0078x
R*=0,9441

y =0,0067x
R?=0,9561

y =0,0055x
R?=0,9686

L
e V= 0,0047x
R*=0,9872

30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140
Waktu Reaksi (Menit)
® Temp 45

® Temp 60
Linear (Temp 55)

® Temp 50
Linear (Temp 45)
Linear (Temp 60)

® Temp 55
Linear (Temp 50)

Gambar 4.20. Grafik In (Cao/Ca) vs t pada Katalis Bentonit 1,5 Persen
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Grafik pada gambar 4.20., dapat dilihat bahwa nilai slope garis lurus dari
data-data yang telah diplotkan membentuk persamaan, yaitu untuk temp 45°C
dengan persamaan y = 0,0078x, dapat diketahui bahwa nilai slope (k’) didapatkan
adalah sebesar 0, 0078 mol/ml menit, temp 50°C dengan persamaan y = 0,0067 x
dan slope 0,0067 mol/ml menit dan temp 55°C dengan persamaan y = 0,0055 x dan
slope 0,0055 mol/ml menit serta temp 60°C dengan persamaan y = 0,0047 x dan

slope 0,0047 mol/ml menit.

Tabel 4.6. Data Nilai Cao, Ca, dan In (Cao/Ca) pada katalis 2 persen Bentonit

Waktu
Temperatur i Cao Ca In
(°C) (menit) (Cao/Ch)
30 3,406 2,386 0,356
45 60 3,406 2,202 0,436

90 3,406 2,054 0,506
120 3,406 1,877 0,596
30 3,406 2,528 0,298
50 60 3,406 2,287 0,398
90 3,406 2,166 0,453
120 3,406 2,123 0,473
30 3,406 2,690 0,236
55 60 3,406 2,277 0,403
90 3,406 2,025 0,520
120 3,406 1,854 0,608
30 3,406 2,984 0,132
60 60 3,406 2,566 0,283
90 3,406 2,205 0,435
120 3,406 1,647 0,727

Berdasarkan data di atas, nilai k> ditentukan dengan slope garis linear In
(Cao/Ch) terhadap waktu (t). Grafik In (Cao/Ca) terhadap waktu (t) yaitu :
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1,000

0,900
y =0,0056x

0,800 V= 0,0057% P\2 - 09844

0,700 R?=0,9452 @
e Y =0,0055x
R?=0,9862

0,600
0,500

In CAD/CA

y =0,0048x

0,400 R*=0,9306

0,300
0,200

0,100
20 30 40 50 60 70 8 90 100 110 120 130 140

Waktu Reaksi (Menit)
® Temp 45 ® Temp 50 ® Temp 55

® Temp60 Linear (Temp 45) Linear (Temp 50)
Linear (Temp 55) Linear (Temp 60)

Gambar 4.21. Grafik In (Cao/Ca) vs t pada Katalis Bentonit 2 Persen

Grafik pada gambar 4.21., dapat dilihat bahwa nilai slope garis lurus dari
data-data yang telah diplotkan membentuk persamaan, yaitu untuk temp 45°C
dengan persamaan y = 0,0057x, dapat diketahui bahwa nilai slope (k’) didapatkan
adalah sebesar 0,0057 mol/ml menit, temp 50°C dengan persamaan y = 0,0048 x
dan slope 0,0048 mol/ml menit dan temp 55°C dengan persamaan y = 0,0056 x dan
slope 0,0056 mol/ml menit serta temp 60°C dengan persamaan y = 0,0055 x dan
slope 0,0055 mol/ml menit.

Slope garis linear In (Cao/Ca) terhadap waktu (t) pada variabel temperature
45°C, 50°C, 55°C, dan 60°C menentukan konstanta laju reaksi hidroksilasi (k”).
Nilai k” tertinggi yang diperoleh yaitu 0,0078 mol/ L menit pada 45°C, sedangkan
nilai k’ terendah diperoleh pada temperatur 60°C, yaitu 0,0047 mol/ L menit. Data
hasil penelitian menunjukan nilai k> dan temperatur reaksi hidroksilasi berbanding
terbalik. Kecenderung menurun kecepatan reaksi seiring dengan suhu mengalami
kenaikan, artinya reaksi membutuhkan semakin sedikit dalam aktivasinya. Semakin
sedikit nilai energi artinya molekul-molekul reaktan yang mengalami tumbukan

tidak membutuhkan energi yang besar.
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Data tabel 4.7. dibawah ini merupakan tabel yang menunjukkan nilai tetapan
laju reaksi (k’) Hidroksilasi pada temperatur 45°C, 50°C, 55°C, dan 60°C secara
berurutan pada slope yang didapat dari gambar 4.22.

Tabel 4.7. Nilai k’ (Tetapan Laju Reaksi) untuk masing-masing Temperatur
TO | T K YT Ink

1 1,5 2 1 1,5 2
45 | 318,15 | 0,0061 | 0,0078 | 10,0057 | 0,0031 | -5,0995 | -4,8536 | -5,1673
50 | 323,15 | 0,0053 | 0,0067 | 0,0048 | 0,0031 | -5,2400 | -5,0056 | -5,3391
55 | 328,15 | 0,0066 | 0,0055 | 0,0056 | 0,003 | -5,0207 | -5,2030 | -5,1850

60 | 333,15 0,0054 0,0047 0,0055 | 0,003 | -5,2214 | -5,3602 | -5,2030

Berdasarkan rumus:
K - pe(-E/RT) 4.3)
Ink =InA-E/RT (4.9)
Grafik In k terhadap 1/T digambarkan untuk mendapatkan nilai In A dan -E/RT,

dimana slope grafik adalah nilai —E/R dan intercept grafik adalah nilai dari In A.

-4,6000
0,00316  0,00314  0,00312 0,0031 0,00308  0,00306  0,00304  0,00302 0,003 0,00298
-4,7000

y =3639x - 16,283
R*>=0,9971

-4,8000

-4,9000

-5,0000 y = 306,42x - 6,0866
.
Ink R?=0,0323
-5,1000 °

-5,2000

y =-89,448x - 4,9489

-5,3000
R?=0,0048

-5,4000 —
YT

® Katalis 1% ® Katalis 1,5% ® Katalis 2%

Linear (Katalis 1,5 %) Linear (Katalis 1 %) Linear (Katalis 2 %)

Gambar 4.22. Grafik In k vs 1/T pada katalis 1 persen, 1,5 persen dan 2 persen

Grafik pada Gambar 4.22. persamaan garis linear yang terbentuk untuk
masing-masing katalis, menunjukkan nilai slope dan nilai intersept yaitu, untuk
katalis 1 % adalah y = 306,42x-6,0866, yang mana nilai slope adalah 306,42 dan
nilai intersept -6,0866, untuk katalis 1,5 % adalah y = 3639x-16,283 dimana nilai
slope 3639 dan nilai intersept -16,283, serta untuk katalis 2 % adalah y = -89,448x
-4,94809. nilai slope -89,448 dan nilai intersept -4,94809.
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Melalui Gambar 4.10. didapatkan besar energi aktivasi dan faktor tumbukan
melalui hasil slope dan intercept. Nilai keduanya digunakan untuk mendapatkan
persamaan empiris Arrhenius.

EA (energi aktivasi) adalah energi minimum yang diperlukan untuk
berlangsungnya suatu reaksi. Sementara Entalpi (AH) adalah jumlah panas yang
dilepaskan atau diserap ketika reaksi mengubah reaktan menjadi produk. Entalpi
selalu lebih kecil dari energi aktivasi karena entalpi merupakan selisih energi akhir
dengan energi awal. Energi aktivasi adalah selisih energi potensial maksimum
dengan energi potensial awal. Umumnya, energi aktivasi dan entalpi reaksi
bolakbalik lebih besar daripada reaksi searah. Ini menekankan reaksi searah yang
menguntungkan dibandingkan dengan reaksi bolak-balik. Energi aktivasi yang
telah diketahui nilainya digunakan untuk menghitung entalpi reaksi pada setiap
temperatur reaksi. Nilai Energi Aktivasi, Faktor Frekuensi dan Entalpi Tiap
Temperatur dapat dilihat di Tabel 4.8. (R=8,314Jmol-1K 1)

Tabel 4.8. Nilai Energi Aktivasi, Faktor Frekuensi dan Entalpi Tiap Temperatur
Faktor

Katalis Temperatur E_nerg_| Frekuensi Entalpi AH 9
0 R Aktivasi Ea R
(%) (°C) A (mol/l.  (J/mol)
(J/mol) .
menit)
45 -5192,68 0,9376
1 -
>0 2547576 00022732 o2 92499
55 -5275,82  0,9902
60 -5317,39  0,9964
45 -32899,75  0,9441
15 50 -
| 30254,646 BAQE-08 3% 09561
55 -32982,89  0,9686
60 -33024,46  0,9872
45 -1901,43  0,9452
2 }
50 743,671 0.00709 1943,00 0,9306
55 -1984,57  0,9844
60 -2026,14  0,9862
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1. Kesimpulan

Penelitian sintesis senyawa Poliol sebagai senyawa Intermediate pada

pembuatan Biolubricant dari Crude Palm Oil melalui reaksi hidroksilasi didapat

beberapa kesimpulan sebagai berikut :

1)

2)

3)

Kondisi optimum untuk menghasilkan senyawa poliol dari senyawa epoksi
minyak kelapa sawit pada suhu 45°C dengan waktu reaksi 120 menit yang
terlihat dari konversinya mencapai 54,656 %.

Kualitas senyawa Poliol pada kondisi operasi terbaik didapatkan nilai densitas
sebesar 0,9021 gr/cm3, Viskositas Kinematik sebesar 60,3177 Cst, Bilangan
Asam sebesar 7,84 mg NaOH/ gr minyak dan Bilangan Oksiran sebesar 2,7392
gr/cm3.

Semakin rendah temperatur reaksi yang digunakan senyawa poliol yang
dihasilkan lebih baik sedangkan, waktu reaksi yang dilakukan semakin lama
senyawa poliol dihasilkan yang baik. Didapatkan reaksi kimia dengan nilai

konstanta pada kondisi optimum 0,0078.

5.2. Saran

Penelitian ini didapatkan saran untuk kegiatan penelitian selanjutnya

antara lain :

1)

2)

Perlu dilakukan pretreatment pada bahan baku senyawa epoksi minyak kelapa
sawit untuk mendapatkan hasil yang lebih baik.
Perlunya diperhatikan temperature reaksi ketika proses pembuatan senyawa

poliol agar proses dapat berjalan sesuai dengan yang diiinginkan.
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Lampiran A
Perhitungan Data Hasil Penelitian

Perhitungan Densitas

Perhitungan Densitas Minyak Kelapa Sawit
Berat piknometer kosong (w1) = 12,7441 gram
Berat piknometer berisi (w2) =17,4839 gram

Volume piknometer (v) =5ml

W2 - W

pP=—

_(17,4839-12,7441) g
Sml

=0,9479 g/ml

Perhitungan Densitas Senyawa Epoksi

Berat piknometer kosong (w1) = 12,7405 gram
Berat piknometer berisi (w2) = 17,4952 gram
Volume piknometer (v) =5ml

W2 - W

p= %
_ (17,4952 -12,7405) g
5 ml

=0,9509 g/ml
Perhitungan Densitas Senyawa Poliol

Berat piknometer kosong (w1) = 12,7963 gram
Berat piknometer berisi (w2) =17,4313 gram

Volume piknometer (v) =5ml

W2 - Wi

p:

_ (17,4313 -12,7963) g
5 ml

=0,9270 g/ml

v

53



54

Tabel L.A.1 Hasil Perhitungan Densitas Senyawa Poliol

Katalis Watktu Densitas (gr/ml) pada Temperatur (°C)

(%) (menit) 45 50 55 60
30 0,91650 0,93716 0,93886 0,97268

1 60 0,90988 0,93276 0,91620 0,96930
90 0,89506 0,93236 0,91586 0,96068
120 0,89450 0,92888 0,91570 0,95652
30 0,92700 0,94210 0,95720 0,96190

1,5 60 0,91790 0,93740 0,95120 0,96160
90 0,90670 0,93460 0,94670 0,94700
120 0,90210 0,92760 0,93940 0,93960
30 0,92140 0,92410 0,95860 0,99998

2 60 0,92066 0,91860 0,95522 0,99844
90 0,91052 0,91376 0,93418 0,95690
120 0,90336 0,90712 0,93560 0,93658

Perhitungan Bilangan Oksiran
Perhitungan Bilangan Oksiran Minyak Kelapa Sawit

Berat sampel (w) =059
Volume HBr untuk titrasi (V) =0,31 ml
Normalitas HBr (N) =01

V x N x 1,60

Bilangan oksiran minyak kelapa sawit =

_ 0,31 ml x 0,1 N x 1,60

05¢g
=0,0992
Perhitungan Bilangan Oksiran Senyawa Epoksi
Berat sampel (w) =05¢g
Volume HBr untuk titrasi (V) =17,91 ml
Normalitas HBr (N) =0,1

_ VxNx 1,60

B w

_ 17,91 ml x 0,1 N x 1,60
- 0,5¢g

=5,7312

Bilangan oksiran senyawa epoksi
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3. Perhitungan Bilangan Oksiran Senyawa Poliol
3.1. Kondisi operasi T = 45°C pada waktu :
a) t=30 menit

Berat sampel (w) =059
Volume HBr untuk titrasi (V) =11,45ml
Normalitas HBr (N) =0,1

_ VXNx 1,60
w

_ 11,45ml x 0,1 N x 1,60

Bilangan oksiran

05¢g
= 3,6640
Tabel L.A.2 Hasil Perhitungan Bilangan Oksiran Senyawa Poliol
Katalis Watktu Bilangan Oksiran pada Temperatur (°C)

(%) (menit) 45 50 55 60
30 4,058 4,234 4,474 4,595
1 60 3,658 3,866 3,747 4,022
90 3,485 3,670 3,277 3,616
120 3,270 3,392 2,858 2,944
30 3,664 3,968 4,227 4,762
1,5 60 3,238 3,478 3,891 4,013
90 2,890 3,149 3,478 3,770
120 2,739 2,934 3,226 3,472
30 4,144 4,378 4,490 4,774
2 60 3,827 3,984 3,814 4,112
90 3,610 3,792 3,469 3,686
120 3,325 3,744 3,171 2,813

C. Perhitungan Bilangan Asam

1.  Perhitungan Bilangan Asam Minyak Kelapa Sawit

Berat sampel (w) =0,5¢r
Volume NaOH (V) =1,04 ml
Normalitas NaOH (N) =0,1N

i H . VxNxBMNaOH
Bilangan Asam Minyak Kelapa Sawit = —————
_1,04mlx0,1N x40

0,5gr
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=8,32
Perhitungan Bilangan Asam Senyawa Epoksi
Berat sampel (w) =0,5¢r
Volume NaOH (V) =0,68 ml
Normalitas NaOH (N) =0,1N

H - VxNxBMNaOH
Bilangan Asam Senyawa Poliol= XA xoT e

_068mlx0,1Nx40
0,5 gr

= 5,44
Perhitungan Bilangan Asam pada Senyawa Poliol
Kondisi operasi T = 45°C, dengan Waktu Reaksi:

t = 30 menit

Berat sampel (w) =0,5¢r
Volume NaOH (V) =1,23ml
Normalitas NaOH (N) =0,IN

H - VxNxBMNaOH
Bilangan Asam Senyawa Poliol = -—"——"—

_1,23mlx0,1N x40

0,5gr
=9,84
Tabel L.A.3 Hasil Perhitungan Bilangan Asam Senyawa Poliol

Katalis Waktu Bilangan Asam (mg NaOH/ogr senyawa) pada

(%) t Temperatur (°C)

(menit) 45 50 55 60

30 6,64 7,60 8,88 7,52
1 60 5,68 6,56 7,28 6,72
90 5,44 6,24 6,96 6,56
120 5,04 5,84 6,56 6,40
30 9,84 10,00 8,88 9,68
1,5 60 9,36 9,52 8,64 9,44
90 8,32 9,36 8,32 8,96
120 7,84 7,76 8,08 8,24
30 6,72 8,24 6,64 7,36
2 60 6,32 7,68 6,32 7,12
90 5,84 6,24 6,08 6,56

120

5,36

5,52

6,00

6,16
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Perhitungan Bilangan Hidroksil

Perhitungan Bilangan Hidroksil Minyak Kelapa Sawit

Berat sampel (w) =3gr

VVolume NaOH titrasi blanko (V1) =42,16 ml

Volume NaOH titrasi sampel (V2) = 20,27 ml

Normalitas NaOH (N) =05N

Bilangan asam minyak kelapa sawit ~ =8,32

Bilangan hidroksil minyak kelapa sawit = &2 ’”\V'Vx BM NaO + bil.asam
:(42,16—20,27);nl x 0,5N x 40 + 8,32
=154,25

Perhitungan Bilangan Hidroksil Senyawa Epoksi

Berat sampel (w) =3gr

Volume NaOH titrasi blanko (V1) =42,16 ml

Volume NaOH titrasi sampel (V2) =19,12 ml

Normalitas NaOH (N) =05N

Bilangan asam senyawa epoksi =5,44

_ (V1-V2)x N x BM NaOH

Bilangan hidroksil senyawa epoksi + bil. asam

_(42,16-19,12)ml x 0,5 N x 40

+ 5,44
3

=159,04

Perhitungan Bilangan Hidroksil Senyawa Poliol

Kondisi operasi T = 45°C, dengan Waktu Reaksi:

t = 30 menit

Berat sampel (w) =390r
Volume NaOH titrasi blanko (V1) =42,16 ml
Volume NaOH titrasi sampel (V2) =12,55 ml
Normalitas NaOH (N) =05N

Bilangan asam senyawa poliol =9,84
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_ (V1-V2)x N x BM NaOH

Bilangan hidroksil senyawa poliol + bil.asam

_(42,16-12,55)ml x 0,5 N x 40

. + 9,84
=207,24
Tabel L.A.4 Hasil Perhitungan Bilangan Hidroksil
Katalis Watktu Bilangan Hidroksil pada Temperatur (°C)
(%) (menit) 45 50 55 60
30 203,440 203,667 195,080 171,280
1 60 209,627 208,920 205,440 177,307
90 215,187 215,560 214,653 189,893
120 218,640 220,627 216,013 193,840
30 207,240 193,800 185,280 164,813
1,5 60 211,827 209,787 193,973 174,440
90 220,853 218,960 195,053 179,827
120 222,373 220,960 196,680 181,840
30 204,573 201,333 198,813 174,613
2 60 211,293 213,653 207,640 183,573
90 218,253 218,027 215,853 190,427
120 221,440 221,827 218,747 197,173

Perhitungan Viskositas Kinematik dan Indeks Viskositas

Perhitungan Viskositas Kinematik dan Indeks Viskositas Minyak
Kelapa Sawit

Waktu alir pada kondisi : 40°C =391 s

100°C =114

Konstanta pada viskometer (C) = 0,09713 cSt/s

Viskositas kinematik =Cxt

Viskositas kinematik kondisi 40°C ~ =0,09713 x 391 s
= 37,9778 cSt

100°C  =0,09713 x 114 s

=11,0728 cSt

Data untuk mencari indeks viskositas minyak kelapa sawit:

U = 37,9778 cSt

Y =11,0728 cSt
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L =176,6 cSt
H = 96,45 cSt
Indeks viskositas == %100
= % %100
=172,9534
Perhitungan Viskositas Kinematik dan Indeks Viskositas Senyawa
Epoksi
Waktu alir pada kondisi : 40°C = 457 s
100°C =120
Konstanta pada viskometer (C) = 0,09713 cSt/s
Viskositas kinematik =Cxt
Viskositas kinematik kondisi 40°C ~ =0,09713 x 457 s
= 44,3884 cSt
100°C  =0,09713 x 120 s
= 11,6556 cSt
Data untuk mencari indeks viskositas senyawa epoksi:
U = 44,3884 cSt
Y = 11,6556 cSt
L =190,4 cSt
H =102,8 cSt
Indeks viskositas = % x100
- S 00
= 166,6799

Perhitungan Viskositas Kinematik dan Indeks Viskositas Senyawa Poliol
Kondisi operasi T = 45°C pada waktu :
t = 30 menit
Waktu alir pada kondisi : 40°C = 467 s
100°C = 1115
Konstanta pada viskometer (C) = 0,09713 cSt/s



Viskositas kinematik =Cxt
Viskositas kinematik kondisi 40°C ~ =0,09713 x 467 s
= 45,3597 cSt
100°C  =0,09713 x 115
=11,1700 cSt
Data untuk mencari indeks viskositas senyawa poliol :
U = 45,3597 cSt
Y =11,1700 cSt
L =179,4 cSt
H = 97,71 cSt
Indeks viskositas = ﬁ %100
_179,4 - 453597 _
= m x100 =163,971
Tabel L.A.5 Hasil Perhitungan Indeks Viskositas
Katalis We;ktu Indeks Viskositas pada Temperatur (°C)
)
) (menit) 45 50 55 60
30 158,350 166,392 166,736 166,919
1 60 161,218 170,387 166,901 167,031
90 165,495 170,110 167,908 166,426
120 168,660 171,443 168,030 164,169
30 163,971 166,689 169,986 177,241
1,5 60 163,579 166,317 167,155 172,516
90 149,519 161,469 166,276 171,300
120 149,083 148,752 165,991 167,968
30 162,608 167,044 167,164 165,002
2 60 162,900 168,018 167,965 169,137
90 164,357 166,204 168,731 169,187
120 166,556 165,948 170,162 169,779
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Perhitungan Konversi, Konstanta Kecepata Reaksi dan AH Senyawa
Poliol
Perhitungan Konversi Senyawa Poliol

Volume piknometer =5ml
Densitas senyawa epoksi =0,9509 g/ml
Bilangan oksiran senyawa epoksi =5,7312

BM O =16 g/mol

Bilangan oksiran)

. .
_ Densitas epoksi ( T00

BM O

Cao (mol epoksi mula-mula)

_ 0.9509 % < 1000 = (222)
16
= 3,4061 mol/L
Kondisi operasi T = 45°C pada waktu :
t = 30 menit
Volume piknometer =5ml
Densitas senyawa poliol =0,9270 g/ml
Bilangan oksiran senyawa poliol = 3,6640
BM O =16 g/mol

. . Bil ksi
Densitas poliol x (W)

Ca (mol epoksi akhir) BM O

e ml_ (3,6640
_ 09270 % 1000 T x (W)
16 ==
mol
=2,1228 mol/L
Cao-C
X — M x 100%
Cao
(3,4061 - 2,1228)
-—= "X Y
X 3,4061 100%

b =37,6761%



Tabel L.A.6 Hasil Perhitungan Konversi Senyawa Poliol

Katalis Watktu Konversi (%) pada Temperatur (°C)
(%) (menit) 45 50 55 60
30 31,763 27,198 22,931 17,985
1 60 38,934 33,838 37,003 28,458
90 42,767 37,206 44,932 36,258
120 46,321 42,186 51,985 48,328
30 37,676 31,409 25,754 15,957
1,5 60 45,454 40,168 32,084 29,192
90 51,927 45,999 39,577 34,498
120 54,656 50,052 44,399 40,142
30 29,937 25,771 21,030 12,395
2 60 35,345 32,847 33,143 24,665
90 39,693 36,420 40,539 35,273
120 44,888 37,681 45,558 51,660

2. Perhitungan Konstanta Kecepatan Reaksi

2.1. Kondisi operasi T = 45°C pada waktu:

a)

b)

c)

t = 30 menit
Cao
Ca

In (CC—’Z’)
n (i)
t = 60 menit

Cao
Ca

n (%)
In (3557%)
t =90 menit

Cao
Ca

Cc
|n (ﬂ)
Ca

=3,4061
=2,1228

=k’t

=0,4728

=3,4061
=1,8578

=k’t

=0,6062

=3,4061
=1,6375

=k’t



d)

3,4061 _
n (1,6375) =0,7324
t =120 menit
Cao = 3,4061
Ca =1,5444
In (%) =k’t

A
(33=)  =07909
1,5444

Nilai k’ ditentukan berdasarkan slope dari garis linear In (Cao/Ca) Vs t:

y =k’x = slope
1,000 y =0,0078x
R?=0,9441

0,900 y=0,0067x

0.800 R% =0,9561

0.700 y =0,0055x
q R?=0,9686
‘% 0,600
< y =0,0047x
<J 0,500 ° ;
c L4 R?=0,9872

0,400 o

0,300 o

0,200 -

0,100

20 30 40 50 60 70 8 90 100 110 120 130 140

Waktu Reaksi (Menit)

® Temp 45 @® Temp 50 ® Temp 55
® Temp 60 Linear (Temp 45) Linear (Temp 50)
Linear (Temp 55) Linear (Temp 60)

Gambar A.1. Grafik In (Cao/Ca) vs t pada temperatur 45°C
Maka nilai k* = 0,0078

63



64

Tabel L.A.7 Hasil Perhitungan Nilai k’

Tetapan
Laju
Katalis Temperatur Reaksi
(%) (°C) k
(mol/ml
menit)
45 0,0061
1 50 0,0053
55 0,0066
60 0,0054
45 0,0078
15 50 0,0067
55 0,0055
60 0,0047
45 0,0057
2 50 0,0048
55 0,0056
60 0,0055
3. Perhitungan nilai AH
Tabel L.A.8 Data Nilai In k’
TO | T(K) K 1T Ink
1 1,5 2 1 1,5 2

45| 318,15 | 0,0061 | 0,0078 | 0,0057 | 0,0031 | -5,0995 | -4,8536 | -5,1673

50 | 323,15 | 0,0053 | 0,0067 | 0,0048 | 0,0031 | -5,2400 | -5,0056 | -5,3391

55| 328,15 | 0,0066 | 0,0055 | 0,0056 | 0,003 | -5,0207 | -5,2030 | -5,1850

60 | 333,15 | 0,0054 | 0,0047 | 0,0055| 0,003 | -5,2214 | -5,3602 | -5,2030
Berdasarkan rumus:

k = AeCERT)
Ink =InA-E/RT
Grafik In k terhadap 1/T digambarkan untuk mendapatkan nilai In A dan -E/RT,

dimana slope grafik adalah nilai —E/R dan intercept grafik adalah nilai dari In A.
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-4,6000

000316 000314 000312 00031 000308 000306 000304  0,00302 0,003
-4,7000
v =3639x - 16,283
-4,8000 R?=0,9971
-4,9000
-5,0000 y = 306,42x - 6,0866 N
Ink R?=0,0323

-5,1000 °
-5,2000 > -
L]
y = -89,448x - 4,9489
53000 R?=0,0048 a
-5,4000 Mo e Maror Grdlines
4T Horizontal (Value) Axis Major Gridlines
® Katalis1% ® Katalis1,5% ® Katalis2%
Linear (Katalis 1,5 %) Linear (Katalis 1 %) Linear (Katalis 2 %)

0,00298

Gambar A.2. Grafik Ink vs 1/T

Berdasarkan grafik di atas, diperoleh data sebagai berikut:

Slope =-E/R = 306,42 dimana R = 8,314 J/mol K
E/8,314  =-306,42
E =-2547,576 J/mol

Intercept =InA =-6,0866 L/mol menit
A =0,0022732 L/mol menit

Perhitungan nilai AH pada katalis Bentonit 1 Persen:

1. Perhitungan nilai AH di temperatur 45°¢C

=E—-(RT)
=-2547,576 J/mol — (8,314 J/mol K x 318,15 K)
=-5192,68 J/mol

2. Perhitungan nilai AH di temperatur 500C

=E — (RT)
= - 2547,576 J/mol — (8,314 J/mol K 323,15 K)
= -5234,25 J/mol

3. Perhitungan nilai AH di temperatur 550C

=E-(RT)
=-2547,576 J/mol — (8,314 J/mol K 328,15 K)
=-5275,82 J/mol



4. Perhitungan nilai AH di temperatur 60°C

E - (RT)
=-2547,576 J/mol — (8,314 J/mol K x 333,15 K)
-5317,39 J/mol
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Data Analisa Hasil Penelitian

Lampiran B

Tabel L.B.1 Data Analisa Densitas

Katalis 1 % Katalis 1,5 % Katalis 2 %
waktu Pikno . . Pikno . Pikno .
Suhu (menit)  Kosong Pikno + Isi Kosong Pllk_no + Kosong Pllk_no +
@) (@) @ si (9) (@) si (9)
45C 30 12,7963 17,4313 13,7421 18,3246 13,7245 18,3315
45C 60 12,8425 17,4322 13,6758 18,2252 13,731 18,3343
45C 90 12,9948 17,5281 13,7382 18,2135 13,7541 18,3067
45C 120 12,7086 17,2193 13,7167 18,1892 13,7775 18,2943
50C 30 12,7290 17,4393 13,7247 18,4105 13,7247 18,3452
50C 60 12,7767 17,4638 13,7616 18,4254 13,7293 18,3223
50C 90 12,6906 17,3637 13,7358 18,3976 13,7248 18,2936
50C 120 12,8205 17,4587 13,7198 18,3642 13,7211 18,2567
55C 30 12,6834 17,4694 13,7414 18,4357 13,7562 18,5492
55C 60 12,7307 17,4867 13,7381 18,3191 13,7427 18,5188
55C 90 12,7121 17,4455 13,7083 18,2876 13,7389 18,4098
55C 120 12,7462 17,4432 13,6977 18,2762 13,7193 18,3973
60 C 30 12,7361 17,5456 13,8378 18,7012 13,7621 18,762
60 C 60 12,7250 17,5332 13,8454 18,6919 13,7292 18,7214
60 C 90 12,7688 17,5037 13,7638 18,5672 13,7687 18,5532
60 C 120 12,8225 17,5203 13,7311 18,5137 13,7717 18,4546

Catatan Volume Pikno 5 ml
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Tabel L.B.2. Data Hasil Analisa Viskositas

waktu Katalis 1 % Katalis 1,5 % Katalis 2 %

Suhu (menit) 40 C 100 C 40 C 100 C 40 C 100C
(Sekon) (Sekon) (Sekon)  (Sekon) (Sekon) (Sekon)
45 C 30 542 122 467 115 563 142
45C 60 522 124 571 150 551 139
45 C 90 502 132 617 120 528 137
45 C 120 492 146 621 120 495 134
50C 30 506 138 509 141 512 145
50C 60 480,4 158 436 111 492 141
50C 90 476 149 504 119 499 134
50C 120 450 142 707 136 497 132
55C 30 518 146 471 143 514 147
55C 60 512 144 511 145 498 144
55C 90 497 143 568 182 483 141
55C 120 490 140 542 153 462 139
60 C 30 538 160 346 177 558 154
60 C 60 532 157 445 160 491 150
60 C 90 526 148 458 147 489 149
60 C 120 511 130 506 149 483 151
epoksi 457 120 457 120 457 120
sawit 391 114 391 114 391 114

Tabel L.B.3. Data Analisa Bilangan Oksiran
Katalis 1 % Katalis1,5%  Katalis 2 %

Suhu waktu
(menit)  Volume (ml) Volume (ml)  Volume (ml)
45C 30 12,68 11,45 12,95
45C 60 11,43 10,12 11,96
45C 90 10,89 9,03 11,28
45C 120 10,22 8,56 10,39
50C 30 13,23 12,4 13,68
50C 60 12,08 10,87 12,45
50C 90 11,47 9,84 11,85
50C 120 10,6 9,17 11,7
55C 30 13,98 13,21 14,03
55C 60 11,71 12,16 11,92
55C 90 10,24 10,87 10,84
55C 120 8,93 10,08 9,91
60 C 30 14,36 14,88 14,92
60 C 60 12,57 12,54 12,85
60 C 90 11,3 11,78 11,52

60 C 120 9,2 10,85 8,79




Tabel L.B.4. Data Analisa Bilangan Hidroksil

Katalis 1 % Katalis1,5%  Katalis 2 %
Suhu wakt.u
(menit) V2 V2 V2
45 C 30 13,12 12,55 12,95
45 C 60 12,12 11,79 11,87
45 C 90 11,13 10,28 10,67
45 C 120 10,54 9,98 10,12
50C 30 13,11 14,59 13,46
50C 60 12,25 12,12 11,54
50C 90 11,23 10,72 10,86
50C 120 10,23 10,18 10,05
55C 30 14,23 15,7 13,67
55C 60 12,64 14,36 12,31
55C 90 11,21 14,15 11,03
55C 120 10,97 13,87 10,56
60C 30 17,92 18,89 17,42
60C 60 16,98 17,41 16,04
60C 90 15,02 16,53 14,94
60C 120 14,32 16,12 13,82
Catatan V1:42,16
Tabel L.B.5. Data Analisa Bilangan Asam
Katalis1 % Katalis1,5%  Katalis 2 %
suhu wakt.u
(menit) A A A

45 C 30 0,83 1,23 0,84
45 C 60 0,71 1,17 0,79
45 C 90 0,68 1,04 0,73
45 C 120 0,63 0,98 0,67
50C 30 0,95 1,25 1,03
50C 60 0,82 1,19 0,96
50C 90 0,78 1,17 0,78
50C 120 0,73 0,97 0,69
55C 30 1,11 1,11 0,83
55C 60 0,91 1,08 0,79
55C 90 0,87 1,04 0,76
55C 120 0,82 1,01 0,75
60C 30 0,94 1,21 0,92
60C 60 0,84 1,18 0,89
60C 90 0,82 1,12 0,82
60C 120 0,8 1,03 0,77
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Lampiran C
Dokumentasi Penelitian

Gambar C.1. Rangkaian Pembuatan Senyawa Epoksi

Gambar C.3. Pemisahan Senyawa Epoksi Gambar C.4. Kertas pH
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Gambar C.5. Senyawa Epoksi yang dihasilkan

Gambar C.7. Senyawa Poliol yang dihasilkan



