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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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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Gambar 3.2. Diagram Alir Proses Sintesis Poliol Dari Crude Palm QOil
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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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