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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Emulsifier yang dapat dihasilkan dari CPO salah satunya adalah
digliserida. Digliserida adalah suatu senyawa kimia yang secara alamiah

ditemukan dalam jumlah kecil pae mber minyak dan lemak seperti minyak

kelapa sawit. Di dalam,tuk k dari hidrolisis trigliserida yang

masuk denga iserida dapat muncul
dalam d digliserida. Selain

mempu : ang ; n oliserida juga

osmetik

afian. Karena j&Hi ni didapatka r nabati

(ke 1t) dib diglt apat mengganukan ge g berasal

d

he ani (yamg sct pelemi ig. 1 halal).

Indon S€bagai negdfa ght ; glapa sawit (CPO sarii dunia.

Pad fon [2] dan

meng 10 juta ton D KE pas ancanceara (60% i”al produksi)
sedangkan!isa A Ui SUmsida)lc ¢ :‘.;*‘/@. Besdrnya ekspor CPO

dikarena h berkembanenva industrt Hilir peiige 2?0 di Indonesia,

2005, total produk ¢ mencapai 1

industri Hilir di_Indonesiassebag * 80T, “gipel]
85%) dan sisanya unttk Indusri CoKim | ( Z

nilai tambah jika kita mengembd

ukkan untuk pangan (80%-

0%) [2]. CPO akan mempunyai

industri oleokimia dasar, yang banyak

o

dibutuhkan pada industri deterjen, sabun, makanan, farmasi, dan kosmetik. Salah
satu industri dasar tersebut adalah industri emulsifier yang dapat meningkatkan
nilai tambah dari CPO tersebut menjadi sekitar 200% [2]. Oleh karena itu
diperlukan suatu proses pengolahan CPO menjadi emulsifier yang selain dapat
meningkatkan nilai tambah dari CPO tersebut juga dapat merangsang

pertumbuhan industri kosmetik dan makanan di Indonesia.

1 Universitas Indonesia
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Dan salah satu keunggulan digliserida dibandingkan dengan lesitin
(kacang keledai) adalah ketersediaan bahan baku berupa kelapa sawit yang sangat
melimpah di Indonesia dibandingkan dengan kacang kedelai. Minyak kelapa sawit
juga lebih mudah terserap dalam kulit dibandingkan dengan produk minyak
lainnya [3] sehingga digliserida mempunyai keunggulan jika digunakan sebagai
emulsifier pada industri kosmetik seperti krim kecantikan, losion, sampo, lipstik
dan lain — lain. Dalam bidang farmasi senyawa ini digunakan sebagai bahan baku
ric acid (GABA), chlorambucil, levo-
anolol [4].

pembuatan obat seperti y-aminob

dihydroxy phenylalanine (112§

av

Diglisezd@sd: ari lemak dan minyak
dengan glisey : 0] gepggunakan katalis
inorganiksse 5 etapi metode ini
mengha W, : e : s berupa hasil
dari katalTS"ifiers i Sendiri. HI1e mb etode ini

o Ulla ad X d U . i dalam

igliseridg_yaitu Meng gan enzim sebagai i tode ini

pullyai be pa keunegulan sepe elektivitas 'y baik, Kemurnian dan

k ¥ yang be aks ) renda ar) dan

enghi enggunaa ali§ o
pwp g8 al h

ara natural

h berfungsW memotong
gugus eﬂari trighiee S K etapi lipase 'ugabt mengkatalisi
L ™ AN

reaksi sebalik

4

bentukan gugus ester

atau esterifika

sintesis digliseriUi

berbagai percobaan

aUn katalis lipase. Berger
hs

dkk. [4] telah berhasil m 0 erida dengan yield yang tinggi
(>80%) dan kuantitas yang besar. Hasil tersebut berasal dari esterifikasi enzimatis
gliserol dengan asam lemak bebas dalam pelarut organik (n-heksana, dietil eter,
dan tBuOMe) dengan kadar air yang rendah.

Lipase dapat diperoleh dari beberapa spesies mikroorganisme.
Karakteristik lipase dari berbagai organisme berbeda-beda, sehingga beberapa
jenis lipase dengan asal berbeda jika digunakan untuk reaksi esterifikasi gliserol

akan mendapatkan hasil yang berbeda [4]. Berangkat dari kenyataan ini

Universitas Indonesia
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Kristensen [6] melakukan skrining terhadap enam jenis lipase komersial untuk
menghasilkan digliserida melalui reaksi esterifikasi gliserol dengan asam lemak.
Hasilnya didapatkan yield digliserida terbaik dihasilkan oleh lipase Candida
antartita dan lipase Pseudomonas cepacia.

Akan tetapi penggunaan lipase sebagai katalis juga memiliki kelemahan
yaitu harganya yang mahal, ketidakstabilan, dan ketersediaan dalam jumlah kecil.
Dan juga enzim yang terlarut dalam media cair sangat sulit dan mahal untuk

memisahkannya dari produk yang dihasilkan [7]. Untuk memecahkan masalah ini

dikembangkanlah teknik ia i, suatu teknik dimana enzim
ditambahkan ke d pbut terperangkap dalam
support tersg [7]. Dengan
mendapatkan
ulang [8] dan
stabilitas chZiim. pads ! nzim dari

e bisa

tahun 1996, Ri¢hter 0] mencoba me n antara

eactor "den g ating Jdisk bioree pada realtor enzim

@)

asi un S S ko panding dari tipe

i memperlihg -b % irg reactor sec an lebih
111 asi de bih efektif

emek enzim ya Wenggunaan
biokatali nga !_1 j* ngkhngan packed-
column regctor * orated rotating disc

bioreactor A engan  asam  oleat
menggunakan kv i * i mmobilisasi pada suatu
support hidrofob (Accu 00\ Aide metode adsorpsi. Proses ini

berlangsung secara batch dengan dilengkapi suatu rotary pump yang berguna
untuk mensirkulasi fluida yang bereaksi. Dengan menggunakan reaktor jenis ini
oliveira berhasil mendapatkan konversi sampai dengan 57% .

Berangkat dari penjabaran diatas, maka akan dilakukan penelitian
mengenai produksi digliserida melalui esterifikasi gliserol dengan asam laurat

(sebagai donor asil) menggunakan katalis lipase Mucor miehei komersial yang

Universitas Indonesia
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diimmobilisasi dalam suatu support. Dan pada penelitian ini juga akan dibuat

sendiri PRDB sebagai tempat terjadinya reaksi esterifikasi.

1.2 Perumusan Masalah

Perumusan masalah dalam penelitian ini adalah mengetahui bagaimana
pengaruh laju sirkulasi reaktan, dan laju putaran piringan terhadap produksi

digliserida.

1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan penelitiag am,_skripsi ini adalah untuk
mengetahui rag an optimum terhadap

produk diglis

1.4 Bat Wk
Dada Penelitian ini per ; dibatasi ke dala

aktl yang d1g elitian 108 n asam

komersi

Enzim ¢ digunakdiiadlalif€nZi maflipase Muconmiiehe! kométSial yang

obilisasidé DPOT!
vuk yang diam@tiaga @l dicliS€rigajdan diamati kerdya dalam
kestabilan Hmembentuk

fed Rotd [ Bioreactor dan

berjalan‘Sceara miﬁde i : ulwea . ggunakan pompa.
1.5 Sistematika Penulisa v L

Metode Penulisan yang digunakan dalam laporan penelitian ini adalah
dengan sistematika sebagai berikut:
BAB I PENDAHULUAN
Terdiri dari latar belakang masalah, rumusan masalah, tujuan
penulisan, batasan masalah, dan sistematika penulisan.

BABII TINJAUAN PUSTAKA

Universitas Indonesia
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Menguraikan tentang minyak kelapa sawit, emulsifier, esterifikasi,
sintesis digliserida serta faktor-faktor yang mempengaruhi yield
digliserida, enzim dan metode immobilisasinya, Perforated Rotating
Disc Bioreactor, dan analisis GC.

BABIII METODE PENELITIAN
Menjelaskan tahapan penelitian yang dilakukan dari awal sampai
akhir.

BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN

Berisi tentang pg goelitian yang diperoleh, analisis
kecend 0] o % . bebas, dan pembahasan
ey ef \ : ifikasi enzimais.

BAB IVEKE

-
-
=

afi. percobaan

dkukan terka

Universitas Indonesia
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BAB 2
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Minyak Kelapa Sawit

Kelapa sawit merupakan suatu tumbuhan golongan palma. Taksonomi
untuk kelapa sawit adalah [13]
Kingdom : Tumbuhan

Filum : Magnoliophyta

Kelas : Lilg 4.

Ordo Z

Family A

Genus gé '

Spé L Elaeis ouwineensis d INEEAeis 0l cifera

an yang hidtpidi da trofi8"dan datar@ erasal dari
af] " Bungg buahri up@ tandaagmbeicabang Buahnya

ks bila mas@kMerwarna oy aman, Daging buahnya padat, Daging dan

1 mengané 11 yar i sebut deftg ak kelapa
v . Bagian bualifi§h geri n Ty aitu:
Hericarp k h & ahan. H
qeso {?%:i‘ h’

o (RSSO TENS

Nt Sawir==Hg inti ‘ Sawl
Minyakﬂl * \ U aMa dua tipe yaitu palm oil
Pa

dan palm kernel oil [14]. ol inyak kelapa sawit adalah minyak yang
diambil dari mesocarp kelapa sawit, pada mesocarp mengandung kadar minyak
56%. Palm kernel oil atau minyak inti sawit adalah minyak yang diambil dari
bagian inti sawit, pada bagian inti mengandung kadar minyak sebesar 44%.
Minyak inti ini memiliki kualitas yang lebih tinggi daripada Palm oil [13] karena
dalam minyak inti mengandung asam laurat dalam jumlah yang besar. Minyak

yang dihasilkan dari kelapa sawit sebagian besar terdiri dari trigliserida dan

6 Universitas Indonesia
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sebagian kecil berupa asam lemak bebas, motibgliserida, digliserida,
fosfatida, karbohidrat, protein, getah (gum) serta zat-zat berwarna.

Unsur terbesar dalam kelapa sawit adalah trigliserida [14] yang
merupakan ester dari gliserol dengan tiga molekul asam lemak. Struktur

molekulnya yaitu

k it )
B atau kctiga asa makgpen yusuniiya liserida
in igliseridamsederhan@ daiapabila salahesatu ata lemak

pélgusunnya _ti ama mdka. di8e (f clisfrida ca i, Adapungk®mposisi

-/

trig flam min' : , igai berik

inyak kelapa s

-.‘ f Tabel 2. 1.
o

Oleo - Palmitostearin

Palmito - Diolein 32 -48
Stearo - Diolein 0-6
Linoleo - Diolein 3-12

Asam lemak merupakan rantai hidrokarbon yang setiap atom karbonnya

mengikat satu atau dua atom hidrogen, kecuali atom karbon ujung mengikat tiga

Universitas Indonesia
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atom hidrogen, sedangkan atom karbon ujung lainnya mengikat gugus karboksil.
Jika terdapat ikatan rangkap pada rantai hidrokarbon maka disebut asam lemak
tidak jenuh, dan apabila tidak terdapat ikatan rangkap disebut dengan asam lemak
jenuh.

Tiap-tiap minyak nabati memiliki komposisi asam lemak yang khas.
Untuk kelapa sawit asam lemak yang paling besar kandungannya yaitu asam
palmitat dan asam oleat. Untuk lebih jelas dapat dilihat pada tabel dibawah

tentang kandungan asam lemak pada minyak kelapa sawit [16].

elapa sawit

i i
sam

Asam oleat

As ‘%K

erol f rmula%ia C3Hs(OH)3
] -‘f’ ak ber ental. Gliserol dapat
dihasilkan"da

kelapa sawit. v‘ :

batl seperti minyak

w samping pembuatan
g eh

biodiesel. Sekitar 10% da an biodiesel adalah gliserol.

HO—CH

HzC —OH

Gambar 2. 2. Struktur molekul gliserol
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Tabel dibawah ini menyajikan sifat-sifat fisik dari gliserol.

Tabel 2. 3. Sifat-sifat fisik gliserol

Massa molekul | 92.09382 g/mol
Densitas 1.261 g/cm’
Viskositas 1.5 Pas

Titik leleh 18 °C (64.4 °F)

Titik didiBNIRO0 °C (554 °F)

C12H2402
bau |l 1 s berbentuk
anyalffditemukan dala ye } lapa dan
antimiky yado bagus.

\d

jenu karbon

Tabel d‘M“ A ' i Wi asam laurat,

Tabel 2. 4. Sifat-sifat fisik asam laurat
Massa molekul | 200.32 g/mol

Densitas 0.88 g/cm’
Titik leleh 44 °C
Titik didih 225°C

Viskositas 7.3 mPa.s
Flash point 113°C
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2.4 Emulsifier

Emulsifier atau zat pengemulsi didefinisikan sebagai senyawa yang
mempunyai aktivitas permukaan (surface-active agents) sehingga dapat
menurunkan tegangan permukaan (surface tension) antara udara-cairan dan
cairan-cairan yang terdapat dalam suatu sistem [17]. Kemampuannya menurunkan
tegangan permukaan menjadi hal yang menarik karena emulsifier memiliki
keajaiban struktur kimia yang mampu menyatukan dua senyawa berbeda

polaritasnya. Fenomena campuran_ai minyak yang cenderung berpisah dapat

menyatu karena adanya e gsan  kecil yang tersebar disebut

sebagai fase di grdispersi. Sedangkan
cairan temggh e eksternal. Bila
campurdisni 1i 1 ke dalam air
ak tbergabung

estabilan

secara bark lama)

ohnya ah pada 3 es krim

omena  CHerSi arena emu iliki dua
ujboerbeda polag ) ggn@fpolar (lipofilik tunya lagi

belruf)'HI polar (hidrd B . akan berik Ugan air dan
bagian ltﬁik : #'}:Wi i ak&embantu kedua

fasa (mi =T e Ntk Emulsi air dan

minyak dapat GTeOIOREKIn_menja ' em emulsi di mana

tetes-tetes minyak terdis { y‘ in water (O/W). Kedua,
yaitu emulsi di mana tetes-te sperst dalam minyak dan disebut water in
oil (W/O).

Ukuran relatif bagian hidrofilik dan lipofilik zat pengemulsi menjadi
faktor utama yang menentukan perilakunya dalam pengemulsian [17]. Untuk
memilih pengemulsi yang cocok untuk pemakaian pada produk pangan olahan
tertentu, telah dikembangkan apa yang disebut sistem HLB (hidrophilic/lipophilic

balance atau neraca hidrofilik/lipofilik). Bila emulsifier tersebut memiliki

kecenderungan terikat lebih kuat pada air atau nilai HLB tinggi, dapat membantu
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terbentuknya emulsi oil in water (O/W). Contohnya, antara lain es krim.
Sebaliknya bila emulsifier memiliki kecenderungan terikat lebih kuat terhadap
minyak atau nilai HLB rendah, akan terbentuk emulsi water in oil (W/O).
Contohnya, antara lain adalah mentega.

Senyawa emulsifier selain memberikan fenomena menarik, juga menjadi
tantangan bagi industri pangan nasional untuk merancang berbagai produk
makanan baru. Dengan pemilihan emulsifier yang tepat, diyakini dapat

meningkatkan mutu olahan pangan_sekaligus dapat bersaing dengan produk

pangan sejenis dari negarg otuk memperbaiki mutu es krim
misalnya, perangi i - i ) hap pembuatannya. Tak
hanya menipg ki pula lemak, tapi juga

selama tahap

alah satu fungsi dari g /sifi€r adatah menurunkan tegangapgpérmukaan

nyatg K *Hiema i el gapaliaoe gemulsiimeniliki efek

etah a igan aan d4a

kohesif be a ﬁ kulFmolekul, tarik-menari tu sama
lain tuk cairan Hadata C holekul ini elekat dan
tidak te sehi --g- e L hank 3 1r ata atan tersebut.

Molekul yang 1 bagiam®d: ATPa erasakan gaya tarik

ini dari niofel ada*pada permukaan

tidak menerima A @ DY
Semakin rapat m , w = lebih stabil) tingkat energinya.

Jadi, molekul-molekul yang beradd™ pada permukaan berada dalam keadaan
tingkat energi tinggi akibat tidak adanya molekul-molekul pada satu sisi. Karena
energi bebas yang lebih tinggi pada permukaan inilah sehingga terdapat
kecenderungan ilmiah berupa penurunan luas permukaan sedapat mungkin. Itulah
sebabnya satu tetes membentuk bulatan, yang merupakan bentuk permukaan
terkecil yang paling mungkin terbentuk.

Tegangan permukaan (y) berhubungan dengan besarnya gaya kohesif yang

bekerja di antara molekul-molekul pada permukaan. Zat-zat yang mempunyai
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gaya kohesif lebih besar memiliki tegangan permukaan yang lebih besar pula. Air
mempunyai tegangan permukaan lebih besar daripada kebanyakan cairan lain
karena gaya kohesifnya yang lebih besar akibat adanya ikatan hidrogen. Tegangan
permukaan air menurun dengan naiknya suhu.

Dalam hal mekanisme tegangan antarmuka, molekul-molekul pada
antarmuka kontak dengan molekul-molekul jenis lain, dan menerima gaya tarik
dengan kekuatan yang berbeda dengan molekul-molekul yang berada dalam
masing-masing fasa. Maka tegangan_antarmuka terjadi karena molekul-molekul

pada antarmuka memiliki ga ebih tinggi dibandingkan dengan

energi bebas molg 3 o

Bila olekul emulsifier
mengalj A D # tan wdengan gugus
hidrgfol e : d | an tertutupi
de no drofobik € S pertl  telah elumnya,

tega¥ an Yo diseb n g Konest

if. Ka

m gan meningkatn g cay@ ko

1e

ena gaya

1l dagipada air, (EGang: ik aruta ang perggikaannya

te gugus b

Itlwya tegangan n-lu

S1 pa leb pada air.
A eg ) dengan penambahan emulsifier
corni~uI
Metode d dlgu

aan) alaln
1. DuNouying b“

Metode in¥ 2
diinteraksikand ! E
A S

ditenggelamkan di b
dinaikkan sampai diatas permukaan cairan hingga menimbulkan meniscus dari

2 gam platinum yang

Ukur. Mula-mula cincin
n edi

ran kemudian cincin tersebut

cairan tersebut sampai pada akhirnya, meniscus tersebut pecah. Prosesnya
adalah sebagai berikut:

1. Cincin berada di atas permukaan cairan, belum ada gaya yang dihasilkan.
2. Cincin menyentuh permukaan cairan sehingga menghasilkan gaya positif

yang tidak signifikan.
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3. Cincin melewati batas permukaan cairan, namun belum berhasil
menembus dikarenakan tegangan permukaan yang dimiliki oleh cairan
tersebut. Hal ini menghasilkan gaya yang bekerja pada cincin bernilai
negatif.

4. Cincin berhasil menembus permukaan sehingga gaya yang bekerja bernilai

positif.

Saat dinaikkan gaya yang terukur mulai meningkat.

Gaya tetap meningkat sampai akhirnya.

Gaya maksimum telgh

Setelah

© =N W

ikit pengurangan gaya

i T perdasarkan ine crmukaan yang terbasahi saat
dikontakkan de”r! f 4 } pada©keadaan plat tepat diatas
permukaan cairan. Hal pefting . ode ini adalah posisi plat terhadap

permukaan cairan.
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Gambar 2. 5 Metode

2.5 Reaksi Es as ( )
(] A S

ol g h 18 ™ eliminasi [19].

gan permukaan metode plat

1S er, merupakan

pikal“yang _dapat men ekanisme_ini terifikasi

dcngan alkefiel mcfghasilg@®ester denea afalis asam.

adlEh (cat)

+

- R i -
ie R ar K ksilatdenganau

[19] ambil contoh

R

Gambar 2. 6. §

dan etanol dengan

bantuan kataliS

CH3COOH + CH3C ————= CH3COOCH;CH3 +H;0

Gambar 2. 7. Reaksi esterifikasi asam etanoat dengan etanol

Langkah pertama, asam asetat menerima proton (ion hidrogen) dari asam sulfat.
Proton tersebut lalu berikatan dengan oksigen yang berikatan rangkap dengan

karbon. Perpindahan proton ke oksigen membuatnya jadi bermuatan positif.
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ﬂ > H—O>/O
¥ HO /+0—H o Yo
CHs—C 'rf\ — » CH3—C/
0—H No—t

Gambar 2. 8. Tahap pertama reaksi esterifikasi

Langkah kedua, muatan positif pada atom karbon diserang oleh satu elektron

oksigen dari molekul etanol.

ogen) dari

ah ke atom oks19€;
\ CHg —G
CHs—CHz —

Langkah
ion. '

| -+ s i
CH3 —C E"ﬁo_H —» CH;—C# H
| Al N
CH3 —CHz —o H O —CH; —CHs

rputusnya ikatan

—H

Gambar 2. 11. Tahap keempat reaksi esterifikasi

Langkah terakhir, yaitu pemisahan hidrogen dari oksigen oleh reaksi dari ion
hidrogen sulfat yang terbentuk pada langkah pertama.
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o H—O (8]
m o
A
G\' 0 /\ o H—0 o
CH3—G+ —w» CH;—C
. .,
0—CH;CH3 0—CH;CH3

Gambar 2. 12. Tahap terakhir reaksi esterifikasi

Dan terbentuklah ester dan katalis asam sulfat kembali seperti semula.

2.6 Sintesis Digliserida

Digliserida atau di suatu komponen yang terdiri dari

gabungan gli

membentyddf ni kan dalam jumlah
kecil p jak | kelapa sawit.
3.d da 3) digliserida.

0K

[ ]

B

pcighsesida B.1.3 dig v
:i‘. %’

..... ' dustri makanan,

asam lemak yang

kosmetik, dan i yuian iS' ogliserida merupakan
emulsifier penting yang "w’# industi pengolahan makanan.
Campuran emulsifier tersebut menip#yai keunggulan yaitu memiliki kestabilan
yang bagus dari produk makanan [6]. Sejak tahun 1999, Jepang telah menjual
minyak goreng dengan kandungan digliserida mencapai 80% berat (EnovaOil™).
Minyak dengan kandungan digliserida yang tinggi dapat menekan konsentrasi
trigliserida dalam tubuh, yang berakibat dapat menurunkan berat badan dan lemak
didalam tubuh [20].Dalam bidang farmasi senyawa ini digunakan sebagai bahan

baku pembuatan obat seperti y-aminobutyric acid (GABA), chlorambucil, levo-
dihydroxy phenylalanine (I~NDOPA), dan bupranolol [4].
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Karena keberadaan senyawa ini di alam sangat kecil maka dimulailah
usaha untuk mensintesis digliserida. Dalam mensintesis digliserida ini bisa
ditempuh dengan dua jalur yaitu non enzimatis dan enzimatis. Pada jalur non
enzimatis reaksi dilakukan menggunakan katalis inorganik seperti natrium,
kalium, atau kalsium hidroksida [5]. Sedangkan untuk jalur enzimatis digunakan
katalis berupa enzim lipase. Ada tiga metode yang dilaporkan telah berhasil
menggunakan lipase untuk mensintesis digliserida [21] yaitu

1. Hidrolisis dari triolein

2.

Gliserolisis dari trighi

rida dengan jalan
etode ini yaitu

yang seragam

an skema

=

v piacyiglycerol
,3-DAG)
Acyl migratiof Acyl migration

o terjadi,

Ky2 [2-MAG ks [1,3-DAG]

:ﬁ 3)DAG] - OCOR
3 E OCOR
: OCOR

Triacylglycerol

(TAG)
b) Glycerol dissolution ¢) Dehydration
ieg [alycercl] kg ([HaOlsar—[H20l.)
Glycerol —————p Glycerolyipnase HzOpjiphass———————» Hz0 v
apor

Gambar 2. 14. Skema reaksi esterifikasi gliserol dengan asam laurat

Pada skema diatas laju pelarutan gliserol ke fasa minyak dan laju
pembuangan air dari fasa minyak dimasukkan dalam analisa. Dalam menjelaskan
skema diatas diambil beberapa asumsi. Pertama laju pembentukan 2-MAG

diabaikan karena enzim yang digunakan memiliki selektifitas yang tinggi pada
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posisi sn-1 dan sn-3. Dan pada kenyataannya produksi 2-mag pada saat percobaan
memang sangat kecil. Migrasi asil dari 1-MAG ke 2-MAG akan diabaikan juga
karena konstanta kesetimbangan untuk 1-MAG/2-MAG lima kali lebih rendah
dibandingkan dengan reaksi-reaksi lainnya.

Umumnya reaksi pada lipase terjadi pada lapisan antara minyak dengan
air. Pada reaksi menggunakan enzim immobilisasi, esterifikasi asam lemak
dengan gliserol tak terjadi pada fasa gliserol akan tetapi terjadi pada fasa minyak

(asam lemak). Reaksi esterifikasi akan tak terjadi jika enzim kontak pertama kali

dengan gliserol baru diikuti ak. Akan tetapi jika enzim kontak
pertama kali deg as kel ' 2 an gliserol, reaksi akan
muncul. Pada ) 3 . prpisah menjadi dua
fasa minyak
laju pelarutan

asi yang

aksi bolak-bali ai

rdaksi. Untuk o an yteld dari digliseri C 5 jelkanisme

pe Mr yang . , mb air in spresikan
de“edaan antara jkeo 231 A zgl ndungan air wj di fasa
min g o
#lah ?--- ersch < 1NV idalhn data kinetika

ri M. N

reaksi padgsuht

JM- - @* : eal L i Erol.

Konstanta ke N0 1 »=1.87

K> =ks/ks =0.41

K3 =ks/ke =0.39

K4 =kq/kg = 0.64

Ks=kji/ki =0.08
Konstanta laju reaksi ky =7.5 x 10-4 (L/mol/s)

k3 =2.91 x 10-4 (L/mol/s)

ks =7.85x 10-6 (1/s)
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k7 =1.84 x 10-3 (L/mol/s)
ko =3.59 x 10-4 (1/s)
kio=1.20x 10-2 (1/s)

2.6.1. Pengaruh Kandungan Air

Seperti kita lihat pada gambar 2-12 , reaksi esterifikasi merupakan reaksi

bolak-balik dan karena reaksi ini merupakan kebalikan dari reaksi hidrolisis maka

akan dihasilkan pula air seba ampingnya selain digliserida sebagai
produk utama. Kandiiffos ke g.penting dalam reaksi ini
karena dapat bangan untuk reaksi
membalikkan
enghilangkan
inggi dan

Drody

bstrat adalah dengan¥nen ; isi sehi
aka a mperbesar

nsentrasi

-
e/ S

h, NEIE
_.u-_l'.li__—l——-'"-

Flu L

0

01234567
Time (h)

Gambar 2. 15. Pengaruh kondisi vakum terhadap konsentrasi digliserida

Selain menggunakan kondisi vakum, ada cara lain untuk mengontrol

kandungan air pada reaksi yaitu menggunakan suatu solven hidrofilik. Percobaan
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menggunakan solven ini dilakukan oleh Kim [22] pada reaksi esterifikasi untuk
mensintesis lysophosphatidylcholine. Digunakan kosolven organik
dimetilformida, dengan menggunakan kosolven ini didapatkan konversi mencapai
90% pada waktu reaksi 7 jam. Dimetilformida dapat menurunkan aktivitas air
karena sifat dari hidrofiliknya yang memungkinkannya untuk dapat merubah
aktivitas air pada reaksi. Dimetilformida tidak hanya mengontrol aktivitas air tapi
juga dapat menghilangkan air yang terikat pada enzim, efek ini mengubah
kesetimbangan termodinamik sehingga mengkasilkan lebih banyak digliserida dan

meningkatkan aktivitas enziga

2.6.2. Pe )
D 1 ngan naiknya
aK c g /b sehingga
rrhenius
u rgaksi berbanding e sponea dengan

(1)
ko
Yo

gifikasi gliserol dengan asam lemak

A
4

3

sebagai katalis maka

i‘ini dikarenakan enzim
D

uh suhu reaksi pada sintesis

suhu harus diaqu'

dapat terdenaturasi padad
digliserida menggunakan lipase diamati oleh Watanabe [21] pada percobaan itu
digunakan empat variasi suhu yaitu 30°C, 40°C, 50°C, dan 60°C pada tekanan 3
mmHg dan rasio molar 2.0.

Walaupun laju reaksi esterifikasi berjalan lebih cepat akan tetapi
konsentrasi digliserida tetap konstan pada 1 M dengan yield sebesar 80%. Dan
kemurnian digliserida yang dihasilkan akan mengalami penurunan seiring dengan

bertambahnya suhu. Ini dapat dijelaskan bahwa semakin tinggi suhu reaksi maka
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semakin tinggi pula laju pembentukan trigliserida. Pada akhir reaksi terlihat
kemurnian digliserida 93, 86, 85, dan 81% pada 30, 40, 50, dan 60°C. Bahkan
pada suhu 30°C kemurnian digliserida berada pada keadaan konstan sampai reaksi

berakhir.

1.2

onsentrast d1glise

ol pad erifikasi

10 molar

eh Watanabe difaKgkan dengan
@ [ ]
2.4 dengan 4 kPa, suhu ngan waktu

reaksi t}dm f 1da hapai 70% saat
rasio mola 60% ~ 1.6. Akan tetapi

dengan sem

konsentrasi trigl'l.

meningkatkan pula

urnian dari digliserida
onsentrasi monogliserida akan

bertambah seiring dengan menurunnya rasio molar, hal ini bisa dijelaskan bahwa

menjadi berkurang. Dan

jumlah asam lemaknya tak mencukupi sehingga monogliserida terakumulasi

sebagai produk intermediat.
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_ 8O
& 70 FA
c 60 OMAG
% 50 B 1,3-DAG
54

5 30 TAG
5 20
O 10

0

16 2 24
FA/ Glycerol

Gambar 2. 17. Pengaruh rasigmaolar terhadap konsentrasi digliserida.

2.6.4. Pengar

AL i diat dari reaksi
esterifik ends 1 c ' arus dikontrol

sebérana : steritiks g ¥ sy disesuaikan

hing 101 mbentu oglisgui

hingga ycbabkan terbenttikmya Wfglisgfida [1]. Pengarufl
1kasi.di eh Wate e [20].

ya terlihat padas, g ada sad si asam

lemdk™E¥KOnsumsi seiringddeng aktu. Dan prode wgliserida

aka kat secara § cg é ya waktu d capai nilai

maksﬁ telah empat>7am QI Kkonsentrasi | . Kemurnian

digliseriﬁ:e Jﬁ ' :i?'lj,, dan menurun dengan

per]ahan I aal-nilal 92 % pada Waktilieal

3.0 T e

E 2-5 |'\ J'I FA
(A) 1-MAG
c ry
S 15 (@) 1,3-DAG
= () 1,2(2,3)-DAG
3 1.0 (®) TAG
E 0.5
S o
0 £

Gambar 2. 18. Pengaruh waktu reaksi terhadap konsentrasi digliserida.
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2.6.5. Pengaruh Residence Time

Watanabe [21] melakukan penelitian terhadap pengaruh residence time
terhadap yield digliserida melalui reaksi esterifikasi gliserol, reaksi dilakukan
dengan menggunakan packed bed bioreactor. Percobaan dilakukan dengan
kondisi reaksi 50°C, 0.4 kPa, dengan molar rasio asam lemak/gliserol 2.0. Reaksi
dijalankan dengan waktu dua jam. Hasil yang diperoleh, dengan makin

meningkatnya residence time maka entrasi digliserida yang dihasilkan makin

menurun. Akan tetapi_progd meningkat dengan semakin

besarnya residg nian dari digliserida
akan men i . J e esimpulan dari
percoba 1

biofeacte

-
—
%

2.7 Perforated Rotating Dis‘io

Pada tahun 1996 Da-Cunha [23] berhasil menggunakan Perforated
rotating disc contactor (PRDC) sebagai peralatan ekstraksi kontinyu untuk
protein dan enzim, menggunakan sistem reversed micellar. Dengan peralatan ini,
laju transfer massa yang tinggi di antara fasa dapat diperoleh, dan memberikan
efisiensi pemisahan yang lebih tinggi.

Richter [10], membandingkan antara packed-column bioreactor dengan

rotating disk bioreactor pada reaktor enzim yang diimobilisasi untuk reaksi

Universitas Indonesia

Pembuatan agen..., Rakhmad Priasmoro, FT Ul, 2008



24

oksidasi glukosa. Perbandingan kuantitas dari tipe bioreaktor ini memperlihatkan
bahwa rotating disc reactor secara signifikan lebih efisien untuk enzim yang
diimobilisasi dan lebih efektif untuk penggunaan biokatalis dengan jumlah yang
sangat sedikit dibandingkan dengan packed-column reactor.

Oliveira [11] menggunakan perforated rotating disc bioreactor (PRDB)
untuk reaksi esterifikasi etanol dengan asam oleat menggunakan katalis lipase
Rhizomucor miehei yang diimmobilisasi pada suatu support hidrofob (Accurel
EP700) dengan metode adsorpsi. Proses ini berlangsung secara batch dengan

dilengkapi suatu rotary pua a_untuk mensirkulasi fluida yang

bereaksi. Dengaa 9 AL a_berhasil mendapatkan
konversi sa reaktor jenis ini
transfer fA@s ' i 5 ga interfacial

areaqipa

2] melaktrkafigpene] Si iensi dari

PELfG g d ontactor aitag n aspek

st Pada penelitiannya dilgkukdipengamatan atas efek lag piringan

dam, [ajualir dagidgeaktan. D jabar i@gtas didap n bahwa rqtating disc

bié A mend 0 up bes transfer

Ya
mw kedua reaktafiffang ﬁ lalamicak tor tersebu‘
) &

-’

(A)
Gambar 2. 20. A.Perforated Rotating Disk Bioreactor B. Piringan
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2.8 Enzim

Enzim adalah suatu senyawa protein yang dapat mempercepat laju suatu
reaksi kimia [24]. Karena sifat enzim yang dapat mempercepat laju reaksi suatu
reaksi kimia tanpa ikut bereaksi enzim disebut juga sebagai biokatalis. Seperti
kerja katalis yang lain, enzim bekerja dengan menurunkan energi aktivasi suatu

reaksi sehingga dapat mempercepat laju reaksi secara dramatis.

At atiar
erergy withaul
NTY e

coordinate

G ar 2. 21. Perban@in'gs ofg1 aktivasi dengan da pa_enzim

‘zim disintesig¥@leh M i gpddd, semua orgad terlibat
dalalu kimiawi yang il d etabolisme.U merupakan
kumpulaf™protei ’F a kel ya Tili- amhmktur protein

1 dua atau lebih

ditentukag

rantai peptida™ya churut cara kerjanya,

USUu _al ‘ t_ ud wy g Le V
{ h }m sel atau intraseluler dan

yang bekerja di luar sel atali™eKs er’ Enzim intraseluler atau endoenzim

enzim dibedakan

adalah enzim yang dipakai untuk proses-proses sintesis di dalam sel dan untuk
proses penghasilan energi. Enzim ekstraseluler atau eksoenzim berfungsi
menghidrolisis senyawa organik dengan berat molekul tinggi menjadi senyawa
organik dengan berat molekul yang lebih sederhana, sehingga dapat melalui
membran sel dan dapat digunakan sebagai sumber energi.

Dibandingkan dengan Kkatalis inorganik, enzim sebagai Kkatalis

mempunyai beberapa kelebihan [6] yaitu :
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Dapat mempercepat reaksi pada suhu dan tekanan ruang

Lebih selektif dan efisien dalam mendapatkan produk

w oo

Didapatkan kemurnian dan kualitas produk yang lebih tinggi

4. Tak beracun dan biodegradable
Akan tetapi selain keuntungan tersebut juga ada kekurangan digunakannya enzim
sebagai katalis dibandingkan dengan katalis inorganik [7] seperti :

1. Harga enzim yang sangat mahal

Ketidak stabilan enzi

2
3. Ketersediaa
4. S ay ‘ ) 0 enzim yang digunakan
e4 ( } si yang larut dalam
g

an_ sele isnya selektivitas

it

idapat masih menjadi perdebat@lf Al@n tetapi ada beberapa hip@d€isis yang
elask satangisclekilyitas chii rschut) pada talam 894 seorang

il bern » S eN e an n1e and key.

nhw ’t bsti@imaupun enzii bentuk
sifik yang f ok anta strat dengan [24], akan
tetapi ini tak_da etjclask bilisasi.,pada keWansm yang
enzim dapatka 4{? tahu 28 b‘% wyempurnakan model

odel ini dijelaskay

wva karena enzim
ﬁ a akan terus-menerus
engan substrat. Dan hasilnya

substrat tersebut tak secara langsufig

yang dibuat' g

memiliki struku"
berubah akibat adanya J
terikat dalam gugus aktif enzim, rantai
samping asam amino membuat gugus aktif bergabung dengan posisi substrat yang
dapat membuat enzim melakukan fungsinya sebagai katalis. Gugus aktif dari

enzim akan terus berubah sampai substrat terikat sempurna.
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) Frorpra cionges g Froducts
RTIIEA LT LT A AN B

(o )
-9

Sob ot erter s Freyme acbauane Erzyrme pramans ProdtanlE RAGIG
almg 18 0 gy TR Camle GG N aETe 5 e O g
Gambar 2. gma cara kerja enzim.

ang menunjukkan

; at angka [8].
d1 i,kdua angka
dan angka ke

“but enzim

2.8.2 Klasifikasi E
Tlp S n
g L ’ yang
3 : jukkan subl as | dan pesubkelas
Sl

D SRS CNZliD ters .S

(&

bidSaldisebutjuga dengan namafwivigMis@inya lipase memiliki namalSiStematika

Triacyigtycero wihydrolage @ efasosi@st deng code Skema
kI yme te lihasi Int pnal Co Enzyme
pa 961.
. L e
nurut reaksi im diklasifik alam enam

3. Hidrolase : be
4. Liase : berperan dalam reaksi adisi.
5. Isomerasi : sebagai katalis reaksi isomerasi.
6. Ligase : mengkatalis reaksi pembentukan ikatan dengan bantuan
pemecahan ikatan dalam ATP.
2.8.3 Lipase

Enzim mikroorganisme yang banyak digunakan dalam industri

umumnya merupakan enzim ekstraseluler, karena Iebih mudah diisolasi
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dibandingkan enzim intraseluler. Metode untuk mengisolasi enzim intraseluler
lebih rumit karena sel harus dilisiskan (pemecahan sel) terlebih dahulu. Jenis-jenis
mikroba penghasil lipase dilihat pada tabel 2-6.

Lipase adalah enzim yang memecah lemak. Nama lain dari lipase adalah
asilgliserol hidrolase, triasilgliserol hidrolase atau gliserol ester hidrolase. Lipase
yang berasal dari mikroba merupakan enzim yang disekresikan oleh mikroba ke
dalam medium pertumbuhannya untuk mencerna lemak atau minyak. Lipase
mengkatalisis lemak atau minyak megjadi digliserida, monogliserida, asam lemak

bebas, dan gliserol.

Jenis lig i ester trigliserida pada

posisi satu ,a Pemecahan dengan
lipase t a8 o ' gliserol, dan asam
lemg ' io]15€ 1 FUg 51l fpada posisi
mi migra

atau tig8 ghasilkan

da. Monogliser ang liserida.

dapat mengkatalgis ua¥posisi_gsam lem gliserida

1fat lip n asal'f a. Lipase
ya dan mikrob pktivitas optlrd berbeda
Ase dlpenga beberapa

dengWoba lipoliti
faktor, da laipnyePE
£

derajat keg

llpasbrgantung pada

ik 0 akan menyebabkan

inaktivasi, Naoia . . Kondisi pH yang
terlalu rendah m

€ ( 3 bun —NH, membentuk —
NH;". Proses pengikatan el H‘.‘J"’ : n ikatan hidrogen antara atom

nitrogen dengan atom hidrogen terputus, sehingga enzim terdenaturasi. Kondisi
pH yang tinggi mengakibatkan ion -OH berikatan dengan atom hidrogen dan
gugus COOH enzim membentuk H,O. Hal tersebut mengakibatkan rusaknya
ikatan antara atom hidrogen dengan nitrogen atau oksigen, sehingga struktur

enzim mengalami kerusakan.
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Tabel 2. 6. Mikroorganisme penghasil lipase.

Achromobacter sp.

Enterococcus faecalis

Protaminobacter alboflavus

Acinetobacter sp.

Flavobacterium ferruginem

Pseudomonas sp.

A. calcoacetitus

Geotrichum candidum

P. aeruginosa

Alcaligenes sp.

Glomus versiforme

P. cepacia

A. denitrificans

Hansenula anomala

P. fluorescens

29

Arthrobacter sp. Humicola lanuginosa P. fragi

Aspergillus sp. Microthrix parvicella P. pseudoalcaligenes
A. niger Mycobacterium chelonae Rhizopus sp.

A. oryzae Mucgi R. arrhizus

Rhizomucor miehei

Bacillus laterospo

B. spheric,

B. the

S. warnert

OSUs

stilago

Yarrowia lipa

lajwkm enzimatik.

reaksi, sehingga

Kenaikan suh
jumlah produ
akan menyebab

aktivitas optimum pada st

2.9 Immobilisasi Enzim

Immobilisasi enzim disini maksudnya adalah menggabungkan suatu
enzim dengan suatu matrik padat (support) secara fisik, sehingga dapat digunakan
secara berulang kali dan secara kontinyu [8]. Teknik ini dikembangkan untuk
memperbaiki beberapa kekurangan penggunaan enzim yang telah di sebutkan
diatas. Ada beberapa keuntungan jika kita mengimmobilisasi enzim [7] yaitu :

1. Enzim dapat digunakan berulang kali
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Dapat digunakan pada proses yang kontinyu
Meningkatkan kestabilan enzim

Produk yang dihasilkan memiliki kemurnian yang lebih tinggi

ok wn

Kontrol yang lebih besar terhadap reaksi enzimatis

Akan tetapi apapun sifat dari enzim tersebut dan bagaimana enzim
tersebut dipreparasi, enzim yang diimmobilisasi harus memiliki dua fungsi
esensial [26]. Yang pertama non-catalytic function (NCF) yang didesain untuk

membantu proses pemisahan. NCF ini berkaitan erat dengan sifat fisik dan kimia

dari support enzim, terutamne
bentuk, ukuran, 3 Dan yang kedua yaitu
catalytic fupg é } : rat menjadi produk
dalam ; : gan sifat-sifat

teknya, 1 : esuai S ektivitas,

i dari immobilized enzyme seperti

reaksi _sampingfyangW sediKit. Sedangkan legites a NCF,

a be geometrimgang odntug@* pada dé

“R), tip 1€ _ i pelarut AU sistem
du istem reaksi v" % r,- -padat, atau wat), dan
kondw (ph, suhu, - : tma dalam W sifat non-

katahnk‘lah f o } dahblarutan reaksi,
fleksibilitasede Q:‘l \m Ubungan antara semua

- O
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Py Fa l"\l
Application Process parameters
Reactor configuration Spacestime yield
Reaction system Productivity
Reaction medium Operational stability

s

Immobilized

enzyme

) bung - ’) n sinya.
2.9 Me bilisasi Enzin '

(1 1‘. C
0- iisas 1m adabeberapa r dilakukan,
m imilgatan kovalen sampgi defian gE€njebakan secara figi a umum
ode teseb at diklasHiikasiKamiSebacaberikut |3

Katan ko Ja ‘ an t

)

‘Intermolecu menggunakan reage“gsi.
i I

w Adsorpsi en?

| " \
#Pen fjr d¥aml “Sta :'“i‘. athembran semi-

1. Ikatan Kovalev.

Ikatan kovalen a

g*?g digunakan dalam immobilisasi

enzim, walaupun tak bagus untuk immobilisasi suatu sel. Enzim dihubungkan
secara kovalen ke support melalui suatu gugus fungsi di dalam enzim, yang tak
berpengaruh terhadap aktivitas katalitik [7]. Gugus fungsi yang sering
diinvestigasi adalah amino, karboksil, dan gugus fenol pada tyrosine. Ikatan
kovalen sering menggunakan support inorganik. Jenis enzim seperti glucose
oxidase, peroxidase, invertase telah berhasil diimmobilisasi menggunakan teknik

ini.
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2. Intermolecular Cross-Linking

Enzim diimmobilisasi dengan hadirnya protein inert seperti gelatin,
albumin dan kolagen [7]. Contohnya adalah, glutaraldehid yang berinteraksi
dengan gugus amino dalam reaksi basa. Sering digunakan dengan alasan biaya
rendah, efisiensi dan stabilitas yang tinggi.
3. Adsorpsi

Enzim terimmobilisasi melalui interaksi ionik, adsorpsi, dan desorpsi
bergantung pada kemampuan dari perpindahan ion [7]. Kesetimbangan dinamis

antara enzim yang teradsorpsi ya biasanya disebabkan oleh pH

dan kekuatan i@ ~ ) o biasa diimmobilisasi

dengan megogq ose oxidase, dan
catalase

4. Pehj

1 biasa dicH an d mmobilis lak untuk

NoY adanya
kebocoran selanigy pefi@eun@in yang kontinyus dijebak
atu pg alamisepet el aghtr, agaro gelatine, alginate dan

i a ntetis ¥ gunakan

Mreﬂmne prepgline #.‘ crilide. d

penting yang
[8] yaitu:

:ﬁm imh,avlda tiga aspek

osedur immobilisasi

a. Sifat-sifatd
b. Tipe dari support enzint yang digunakan
c. Metode aktivasi support dan pengikatan enzim
a. Sifat Enzim Bebas
Saat melihat sifat-sifat dari enzim dapat dilihat dari sistematika nama
seperti dijelaskan sebelumnya. Dan juga sumber enzim itu didapat, bentuk fisik
dari enzim, kemurnian, dan aktivitas katalitik. Aktivitas katalitik merupakan

parameter terpenting dalam sudut analitis karena hal itu berkaitan langsung

dengan sensitivitas suatu reaksi.
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b. Tipe Support Enzim

bahan support memiliki efek yang sangat penting pada kestabilan enzim
dan efisiensi dari immobilisasi enzim. Walaupun sulit untuk memprediksikan
support mana yang cocok untuk jenis enzim tertentu. Hal yang sangat penting
untuk pemilihan material support yaitu harus tak terlarut dalam air, mempunyai
kapasitas yang tinggi untuk mengikat enzim, inert secara kimiawi, dan stabil
secara mekanis. Kapasitas untuk mengikat enzim tergantung pada luas permukaan

baik itu internal (porositas) dan eksternal (ukuran tabung atau tempat). Tipe

support bisa diklasifikasikap oOri yaitu

alami seperti agarosa,

1. Hidrofili
. olistirene, dan
i 51 '0KS 1 d@dan gelas be

an 1 bilisg

a1k immobilisasi cfim#pada@support telah dij

Dan. untuk akg supporfigaruSidiperidti al-ha eIt Si

si Suppa ; . 1. A untuk 1 aktivasi

pmida, sianuri , natrium

tmida bisa Iansi dengan

nik Bisasdiakiivasi oleh

su ggunakan reg

perio“au benzoqu

mereaksi den 0

reaksi dengan o1t

2.10 Gas Chromatog
GC/MS merupalka 0 w i matografi gas untuk proses

pemisahan komponen dan speKffometri massa untuk mendeteksi dan
mengidentifikasi komponen dari sampel yang diinjeksikan. Alat ini yang banyak
digunakan untuk analisis kualitatif dan kuantitatif telah ini dikembangkan sejak
1960-an. Dahulu penggunaannya masih terbatas untuk kepentingan laboratorium.
Setelah dilengkapi secara komputerisasi, GC/MS saat ini telah dapat
disederhanakan pengoperasian instrumen dan dipercepat waktu analisis

sampelnya.
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Aplikasi sistem GC/MS termasuk untuk deteksi obat-obatan, analisis
lingkungan, investigasi ledakan, dan dapat digunakan di bandara guna mendeteksi
barang maupun manusia. Metode analisis dilakukan dengan membandingkan
konsentrasi massa atom dari spektrum yang dihasilkan. Terdapat dua macam
analisis yang mungkin dilakukan, analisis spektrum perbandingan dan analisis
spektrum original .

Analisis perbandingan membutuhkan perbandingan spektrum hasil dan
spektrum literatur untuk melihat kemiripan karakteristik hasil dengan literatur.

Analisis original menghasi iian yang menandakan total massa

dari senyawa yaa akan untuk menentukan

rumus ul pada senyawa.
Pola is J [ o a isotop yang
spesi rbagai unsur

kimia suda r molekul

Pt
g
-l

-

L-.-ﬁ
-F""AW-&..
-ly/f R

oy i R g, Y, - -

““? .’H. Mass
ﬁ W lﬁ spectrometer
Gas: solumn: detector
H:SN H packed or
e open tubular
(capillary)

Gambar 2. 24. Skema Alat GC/MS

Prinsip kerja GC/MS dimulai dari sampel yang akan diinjeksikan ke dalam

kolom GC di dalam kolom ini terjadi pemisahan senyawa-senyawa yang terdapat
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dalam suatu sampel, tiap senyawa akan terpisah-pisah hingga mempunyai waktu
retensi yang berbeda-beda. Pada tahap ini telah diketahui puncak-puncak yang
muncul dari sampel tersebut akan tetapi belum diketahui senyawa apakah itu.
Setelah proses ini masing-masing senyawa akan dianalisa oleh MS untuk
diketahui senyawa apakah itu. Senyawa ditembak oleh arus elektron dan
menyebabkan senyawa terpisah menjadi fragmen. Fragmen ini dapat lebih besar
atau lebih kecil dari molekul aslinya. Fragmen sebenarnya adalah muatan ion
dengan massa tertentu. Massa fragmen jika dibagi muatan disebut perbandingan

massa per muatan (M/Z). M4 akili berat molekul fragmen. Empat

elektromagnet (g O 0 melewati celah menuju
detektor. Qu e papya mengarahkan
fragme /2 ‘ cl 8 terpental menjauh.
Kompu g qu e % X i sémua daerah
M/ ah'™ jekSi. Siklus £ gslIfg berkali-k THEHCEN iap siklus

AP § ewakili

disek am ik »

ra ingan M/Z. Sufilbu 8 meWakili igtensitas si setiap

en terdefg selama™§gan. inigdSebut spekium massa gSpektrum
ma asilka S& A L a samd b waktu.
OM itu, spektrumie ;s ﬂ nting untuk mengideéntitikast senyawa.

]
Kom C-MS mer ! yang bisaWkan untuk

hiteratur akan

berupa identifikasi
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BAB 3
METODE PENELITIAN

Secara umum, penelitian ini terdiri dari beberapa tahapan yaitu tahap
konstruksi PRDB, preparasi alat dan bahan penelitian, immobilisasi enzim, reaksi
esterifikasi pada reaktor PRDB, analisis tegangan permukaan, stabilitas emulsi

dan GC/MS, dan analisa data. Sebagian besar penelitian dilakukan di

Laboratorium Dasar Proses

Teknik, Universitas

Departemen Teknik Kimia, Fakultas
GC/MS dilakukan di

Laboratorium §

dan Stabilitas emuls|

Hasil terbaik analisis GC/MS

Analisis Data

Gambar 3. 1. Bagan alir rancangan penelitian.
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3.1 Variabel Penelitian

3.2 Alat

Adap

Variabel tetap atau kondisi operasi yang tidak berubah dalam penelitian ini
ialah : pH, suhu, tekanan, dan rasio mol asam laurat dan gliserol.

Variabel bebas atau kondisi operasi yang diubah pada penelitian ini adalah
laju putaran piringan dan laju sirkulasi reaktan.

Variabel terikat atau parameter yang akan diamati sebagai hasil dari
penelitian dalam penelitian ini adalah, tegangan permukaan dan stabilitas

emulsi yang dihasilkaa psterifikasi-enzimatis gliserol dengan

PLOIMCELE

Pp watch
onetic stirrer Aqu

asam laura

Gelas u
Pipet
Mikro pipet
KRUSS
Cawan Petri
Selang air
Pengukur pH

Kertas saring
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3.3 Prosedur Penelitian

3.3.1 Konstruksi PRDB

Tujuan dari langkah ini adalah untuk membuat PRDB sebagai tempat
reaksi esterifikasi enzimatis gliserol dengan asam laurat. Dalam penelitian ini
dibuat reaktor PRDB dengan volume 110 ml dengan desain awal seperti oliveira
[11]. Berupa kolom reaktor terbuat dari stainless steel dengan ketinggian 160 mm

dan diameter dalam 30 mm. 4 perforated disc dengan diameter masing-masing 30

mm, dibuat 6 lubang dengange

menaikkan dan mefijig scl ' alatan pedukung seperti
pompa dirakit, ’ a ;
r

mm. Dan diselubungi Heater untuk

.

o

> -
-
~

F J
A

|

L |

:

P

n I‘.

T adlf AW
R

o ]
)
e

i

Sl

Gambar 3. 2. Diagram skematik Perforated Rotating Disc Bioreactor

Keterangan gambar:

1. Pipa

2. Pompa

3. Piringan berlubang
4. Jaket Reaktor

5. Rotor
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6. Reaktor PRDB

3.3.2 Uji Kebocoran dan Kalibrasi Alat

Sebelum alat digunakan dilakukan serangkaian tes untuk menguji kesiapan alat,
yaitu :
1. Mencek kebocoran yang mungkin terjadi sambungan pada sistem reaktor
dengan cara mengalirkan air pada sistem.

2. Mengkalibrasi putaran piringan pada motor dengan menggunakan

tachometer.
Mengkalib a0 mengatur kecepatan

pompa . i engkalibrasi laju

a
5 '/’ meter.
; atan. Buffe

p Pemb
apkan alat dan bakan yange dip€flukan. Yaitu'l 4, KH>PO.,,
des, pei ® ele urddan bga

MeabillaPTarutan0, | M Tadit M_KH,PO \iiasiag-mading 500

‘gukur pH 1a « . M KH,PO,, ‘

4‘ mbil sediki 00 ml. Ke Hlakukan
b _.,.,1"" & : H Jarutan

cal i3 O 'llﬂlhvmwwid'm ] an KH2P04

dihentikan ketika budfer 1o “ mencapal pH. 7/

3.3.4 Preparasi immobilis V
Tujuan dari langkah ini adalah untuk mengimmobilisasi enzim Lipase
dalam suatu support yaitu kitin. Prosedur Immobilisasi enzim pada penelitian ini
mengikuti prosedur immobilisasi enzim oleh Dimas Prabu [27]. Prosedurnya
yaitu
1. Menyiapkan alat dan bahan yang diperlukan, yaitu labu erlenmayer 25
ml, magnetic stirrer, mikro pipet,kertas saring, support kitin dan enzim

lipase.
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2. Menambahkan lipase sebanyak 7 mg ke dalam 4 ml buffer fosfat
kemudian mengaduknya menggunakan magnetic stirrer selama 30
menit.

3. Menambahkan 100 mg support chitin ke campuran enzim-buffer
kemudian dishaker selama 4 jam pada suhu kamar.

4. Memisahkan support dengan penyaringan dan pencucian dengan buffer

sebanyak dua kali.

3.3.5 Menentukan KonsentrasiB ang Terimmobilisasi

Metode (li onsentrasi protein yang
terimmobilisag i ; . Pertama kita buat
kurva kaliira

Persiap:

n konsentrasi 1

Viembuat reagen untuk®@halis ’
. Mencampurkap wi anlifan DAFFTO bonat rat dengan

a

»0 ml 0,

\ F Mencamp h 1 : Natrium
Potassiu 82 T

3me

4. MenyiapKan 1{ o
Prosedur *
1) Membuat B

BSA dengan air. Vo

an melarutkan larutan

aksi adalah 5 ml. Konsentrasi

BSA berkisar antara 0.1 sampai g/ ml.

2) Mengambil 0,2 ml dari setiap tabung ke tabung yang berbeda kemudian
menambahkan 2 ml reagen analisis.

3) Mengaduk campuran lalu diinkubasi pada suhu kamar selama 10 menit.

4) Menambahkan 0,2 ml reagen Folin 1IN pada setiap tabung lalu diinkubasi

selama 30 menit.

5) Mempersiapkan spektrofotometer dengan panjang gelombang 600 nm.
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6) Memplot absorbansi dengan konsentrasi protein untuk mendapatkan kurva
kalibrasi.
7) Mengecek absorbansi sampel dan menentukan konsentrasi sampel yang tidak

diketahui menggunakan kurva kalibrasi.

Lalu untuk menghitung enzim loading prosedurnya yaitu:

1) Menghitung konsentrasi enzim yang terimmobilisasi dengan rumus:

Cg=Co -C
2= a1pe a .

31118 puffer heksana.

\ .. _Variasi yang § albialafiariasi laju pugardft pudigan 200
m, 300 rp 3 p00 rpm.

. emakai peibai
~ &

Cg = konsentrasi enzimyf
Co= konse

Ct:K

aju Putaran Pikings

Memg apkan ¢ = 1 vl ol, asam

selas ukur hingga

‘t‘r

is, yaitu mereaksikan gliserol

didapv" i/
6. Melakukan r € E"W‘ €

dan asam laurat dengam™®Pantuan katalis lipase Mucor miehei yang
telah diimmobilisasi, pada pelarut organik heksana, dan dengan buffer
phosphate pH 7 empat tetes di dalam PRDB.

7. Mengatur Temperature controller reaktor sehingga suhu reaktor
mencapai 50° C

8. Mengatur putaran piringan sesuai dengan variasi yang dikehendaki

menggunakan fachometer.
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3.3.7 Variasi Laju Sirkulasi Reaktan

1.

gukuran Tegan Pe R
. ) [
enyiapkan fp ¥ g akan

R\~

Mempersiapkan alat dan bahan yang diperlukan. Yaitu gliserol, asam
laurat, enzim yang telah diimmobilisasi, buffer fosfat pH 7, n-heksana.
Variasi yang akan dilakukan ialah variasi laju sirkulasi 10 ml/min, 25
ml/min, 50 ml/min, 100 ml/min, dan 150 ml/min.

Memakai perbandingan mol gliserol dan asam laurat 1 : 1

Heksana yang dipakai sebanyak 120 ml.

mengkalibrasi laju alir reaktan sesuai dengan variasi yang dikehendaki

menggunakan gg
Me € . . mereaksikan gliserol
(cor miehei yang

dengan buffer

reaktor

engatur i geluai sghesar 600 oounakan

ilu# H.-tegangan

Tae leter.

tempat sampel harus

) Narus benar-benar

{ van alkohol.
a

bersilﬂ' 4
Masukkan ca n ilaurin kedalam gelas sampel.
Jumlah sampel dilaurin yang dimasukkan ialah sebesar 15% dari berat
air.

Aduk sesaat sebelum diukur tegangan permukaannya.

Menurunkan cross staff dengan memutar handweel, lalu masukkan
gelas yang telah berisi sampel kedalamnya .

Menyalakan KRUSS. Atur light pointer KRUSS pada kondisi O.

Memeriksa posisi garis di layar berada tepat di tengah garis.
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7. Naikkan lagi gelas yang telah berisi cairan dengan memutar handweel
sampai cincin masuk seluruhnya kedalam cairan.

8. Melakukan pengukuran tegangan permukaan cairan dengan memutar
circuit division.

9. Apabila posisi light pointer-nya berada pada posisi maksimal, maka
posisinva diukur lagi dengan memutar micrometer screw tensionmeter
hingga posisi light pointer kembali ke posisi tengah (semula).

10. Mencatat nilai tegangan permukaannya.

3.3.9 Tahap Uji Em
Uji em cl (agen pengemulsi)

yaulg d sistem o/w (oil in

ng didapatkan

yang . d sebagai
encampurkan [ dengan perbandinga rat 1:5.
amp . ' sampe | sebagai
1) seh 15% ail di1aé
engocok selai@ be ﬂ hifigga minyak-air terliha nyatu.
Mencatat waku yang dipérivkan Oleh sistem minya

5— sebut untuk
kémbali i \
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BAB 4
HASIL DAN PEMBAHASAN

Dalam penelitian ini, tujuan yang ingin dicapai ialah untuk mendapatkan
kondisi operasi optimum yang diperlukan dalam reaksi esterifikasi-enzimatis
dengan mengimmobilisasi enzim dalam suport kitin untuk menghasilkan produk

dilaurin dalam reaktor PRDB. Produk dilaurin ini sendiri ialah salah satu agen

pengemulsi yang potensial dig i industri makanan. Kondisi optimum
iran pada reaktor dan laju

yang dicari dalam, pe :

perputaran piri i dalam penelitian ini
ialah mug didapat dalam
peneliti

4.1 atan Reakter, PRDB

penelitian ini dibuat fé@ktor LRDB dengan vVOTomes 0 il dengan
das? sepert ! | 1 [SBeflipa KoOlon grbuat™e dess steel
de ke : . d ankdi dala g dengan
digauere asing-masing I ub@ng dengan dianmiCte 5 gnm. Dan
dise g1 termostat yailgid il ﬂ ]l o emperature% untuk
menaﬁan menjaga_SH q & Dan peralatayw‘ung seperti
pompa dirakit ﬁ : aradib :'4;‘-}_[ i berjalan dengan laju

sirkulasi O agsCRCCT] THunokil, THaka-ikiia rounaan pompa jatuh

nm. 4

pada pompa pegsialtik . je i, menuliki kemampuan untuk
mengalirkan fluida cairan A I;“_ll g_cukup kecil. Untuk menghindari

lipase meninggalkan PRD bioreato IKa dipasang filter pada keluaran.

44 Universitas Indonesia

Pembuatan agen..., Rakhmad Priasmoro, FT Ul, 2008



ingan ba

aket reaktor

45

Keterangan

Reaktor PRDB diselimuti oleh termostat

dilengkapi dengan termokopel.
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Temperatur Controller digital

4.2 Pembuatan Kurva Kalibrasi Untuk Konsentrasi Lipase.

Pembuatan kurva kalibrasi ini bertujuan untuk mengukur konsentrasi

protein dalam larutan. Sampel yang diambil akan diukur menggunakan
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spektrofotometer lalu dicatat nilai absorbansinya. Metode yang digunakan adalah
metode Lowry. Metode ini didasari pada reaksi biuret atara ikatan peptide dengan
Cu pada kondisi yang basa akan menghasilkan Cu®, yang mana akan bereaksi
dengan reagen folin yang menyebabkan perubahan fisis pada larutan [28].
Perubahan fisis ini berupa perubahan warna larutan dari bening menjadi berwarna
biru. Semakin banyak kadar/konsentrasi protein di dalam larutan, warna biru yang
dihasilkan akan semakin pekat.

Sampel protein yang digungkan dalam pembuatan kurva kalibrasi ini

adalah BSA (Bovine Serya pana kadar kandungan proteinnya

mendekati kemua ain larutan reagen lowry

lalu, setelah i ki y enjt. Lalu campuran
ditamb Eo A ( ma 30 menit
sebeliy nva 4 ‘ Yeria 1. [Konsentrasi
pro : ariasikan d8 mig/ml.

Absorbansi

\

C J r tein mg/ml

Gambar 4. 2. Kurva kalibrasi standar protein

Dari kurva diatas didapatkan persamaan garis linear y = 0.1272x + 0.0328,
dimana y merupakan absorbansi dan x adalah konsentrasi protein. Sehingga
nantinya untuk mengukur konsentrasi enzim lipase langsung dapat diukur dari

absorbansinya.
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4.3 Pengukuran Enzim Loading Pada Support Kitin.

Enzim loading dihitung dengan rumus:
Ce=Cyp-C,
. C,
% loading = —x100%
CO
dimana:
Cg = konsentrasi enzim ter-immobilisasi (mg/ml)
Cy = konsentrasi enzim sebelum imma@bilisasi, t =0 (mg/ml)

C. = konsentrasi enzim padz
Dengan C { ( }
Didapat P 5CE .

O D ATK g 70

erupakan scnyay anik vane terc ari an antara

(mg/ml)

dapykitin yaitu

erangikdik den gluk@sida padd 4). cugus
g terikata@ada atofi kagBongtomor duaa _adalah "g amina (-

OCHg) C

goa kitin men;jadi Seb # ylimer bertiiedl-Aseti] glilkosamin.

S Kitin, 1ip a 3 kimia Ofg pase yang
tebm buffer akad¥rad A P in seiring ded;sorpnya
moleuI pada kitin. , ini kemun gl disebabkan

teknik d.o'bi f? o (Quakt kan ‘ . :‘i‘_ ma' lemah dalam

mengim ebilisasi pada support

1 perpings Dapat diduga bahwa

Sii og yerapan lipase ke support

Pada reaksi yang sama telah dilakukan variasi waktu di reaktor batch

hanya bergantd

g a Jpug
afinitas lipase m | ‘ .
T 4 | "I

4.4 Penentuan Waktu Reaksi di PRDB

kitin masih rendah yaitu se

(erlenmeyer) oleh Dani Wibowo [29]. Pada percobaan tersebut didapatkan waktu
reaksi optimum selama 25 jam. Untuk menentukan waktu reaksi yang dibutuhkan
pada reaktor PRDB dilakukan percobaan menggunakan reaktor PRDB dengan
mengambil sampel pada waktu 20 jam dan 25 jam. Lalu hasil yang didapatkan
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dianalisa dengan GC-MS. Dan sampel waktu hasil konsentrasi yang tertinggi
digunakan untuk percobaan selanjutnya. Reaksi dilakukan dengan variabel tetap
berupa suhu 50 °C. rasio molar gliserol/asam laurat 1.0. sedangkan putaran
piringan pada di reaktor di set pada 200 RPM dengan laju sirkulasi reaktan
sebesar 150 ml/menit. Dari hasil GC-MS didapatkan pada waktu 20 jam.

mC 204AMD

1.3e+08;

\||
.h.'ﬂh \

SRR SN Y, DE—

Gambar 4. 3.7 amreaksi 20 jam PRDJ

Peak dilauri teksi padagyd ptEh silll'6,43-16,0 pit. Dan @i@apatkan

#laurin v : yampel 28 apatkan
sebagai berikuf.

i

L 4 s
T T T T T T T T T
4.00 &6.00 800 1000 1200 14.00 1600 1800 2000 2200 24.00

Gambar 4. 4. Kromatogram reaksi 25 jam PRDB

Peak dilaurin terdeteksi pada waktu retensi 16,4-16.61 menit. Dan di dapatkan
konsentrasi dilaurin sebesar 10,9 %. Dan jika kita lihat pada grafik.
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20 -

15

Konsentrasi Dilaurin (%)

DB

or batch dan di
a gliserol
optimal.
gaclitian a akan

alir sirkulgsi 'da agdil piringan g diharapkan dapat

luas k& orol dan ase an juga

unty ngkatkan kon

katalis enzi reaktor.

4.5 R@steri . ‘“ atilt

((L

Tahap aksi esterifikasi-

enzimatis glis sam 1au p datamire ntuk menghasilkan
agen pengemulsi

I ak ivjadi dua bagian, yaitu
tahapan variasi laju putaran"piing w / yang diberikan pada setiap tahap

reaksi ialah sebanyak lima variasi. Suhu operasi yang diberikan pada setiap reaksi
ialah sebesar 50°C. Suhu optimum bagi lipase Mucor miehei untuk dapat berperan
sebagai katalis ialah 50°C — 60°C [20]. Suhu reaksi dapat mempengaruhi laju
reaksi, seiring dengan naiknya suhu maka pada reaksi tersebut mendapat
tambahan energi sehingga menyebabkan naiknya laju reaksi. Hal ini sesuai
dengan persamaan Arrhenius yang menyatakan bahwa konstanta laju reaksi

berbanding eksponensial dengan suhu reaksi. Akan tetapi karena reaksi ini
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menggunakan enzim sebagai katalis maka suhu harus diatur agar mencapai
kondisi optimum, hal ini dikarenakan enzim dapat terdenaturasi pada suhu tinggi.
Kestabilan lipase bergantung pada derajat keasaman (pH). Kondisi pH yang jauh
dari optimum akan menyebabkan inaktivasi, karena terjadi kerusakan struktur
protein enzim pH optimum yang dibutuhkan oleh lipase untuk berperan sebagai
katalis ialah pada pH 7 [27]. Kondisi pH yang jauh dari optimum akan
menyebabkan inaktivasi, karena terjadi kerusakan struktur protein enzim.
Penentuan kondisi optimum ini didapatkan dari uji pengukuran tegangan

permukaan serta uji stabilitas pgujian ini maka didapatkan kondisi

optimum dalam i D m dan laju alir sirkulasi
optimum kad uk melihat apakah
produk p kaan air. Jika

au sampel

suatu age ‘gi roulst™ Data tega air pada

ads sebe "but sesuai

baan pepgukuranfitegdligangpermukaan air yangmtels akukan.

an tegdngan perntukaaridilakukan pada tiap el dilatirin g@dng telah

da setia e S emulsi an untuk
mulsi ini

M hasil percob .-T A p.e anaan uji kew
ialahWnelihat apak$ I g iF engemulsi IW'an minyak-
air. Dating !‘, cstabile --- M waktu yang

(L. AN

dibutuhkangsanipe

at mengemulsikan

giiss juga dilakukan uji

Umbahan sampel agen

dingkan pengaruh yang diberikan

campuran mi ha
kestabilan emul i
pengemulsi. Data ini digu

dilaurin sebagai agen pengemulsi dalam kestabilan emulsi minyak-air.

4.5.1 Pengaruh Variasi Laju Putaran Piringan

Reaksi esterifikasi-enzimatis gliserol dan asam laurat dengan katalis lipase
Mucor miehei yang pertama kali dilakukan adalah untuk mencari laju perputaran
piringan untuk menghasilkan produk dilaurin terbanyak. Karena dilaurin
merupakan suatu emulsifier maka semakin banyak dilaurin yang dihasilkan dari

reaksi esterifikasi-enzimatis, maka semakin besar pula penurunan tegangan
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permukaan air yang dihasilkan [30]. Salah satu dari sifat agen pengemulsi adalah
dapat menurunkan tegangan permukaan air. Bila dalam air terkandung agen
pengemulsi, molekul-molekul agen pengemulsi tersebut mengalami orientasi dan
teradsorbsi pada permukaan larutan dengan gugus hidrofobik menghadap ke
udara. Dengan demikian permukaan larutan tertutupi dengan gugus hidrofobik
agen pengemulsi. Penurunan tegangan permukaan yang disebabkan gaya kohesif
cairan (atau padatan) membesar dengan meningkatnya gaya kohesif. Karena gaya
kohesif hidrokarbon lebih kecil dagipada air, tegangan permukaan larutan air

(yang permukaannya tertutyg ofobik dari agen pengemulsi) juga

lebih kecil daripg D o crmukaan air menurun dengan
d 1 '=
i da ] (1] Q

rin dapat kita

" ‘ AN, 2 ifgugus polar
struktur rolek) al'inl menga 1lé memiliki
e min

; CIMD® alr tang ulsifier
akin tinggi ke p génurunkan tegang an atau
afitarmuka mals ningkatafi, stabilitas akan semékin tinggi, gébaliknya

kem. 1 eg perm

tarmuka

puan mening ' an §eMakin rendah

W’ si waktu ya
".‘r g ano  dibcrika iap bsi ialah sama.

dipakai i1alah 1:1

, 300 rpm, . 500 rpm,

(didapatkan d aktor 50 °C dan laju

i‘( pengukuran tegangan
1 1

lima variasi yang dilakukan.

alir sirkulasi seb
permukaan air yang dibe
Pengukuran tegangan permukaan dilakukan sebanyak empat kali untuk tiap

sampel.
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70

60

B>

50

30 X R B ’

20

10

Tegangan permukaan air (mN/m)

i grafik d1a

n 600 rpm. Hal
aka 11 penCatiapu gbailafia n laurat.

selay pen ) 1 produksi

dilamil ihat dari grafifpad ﬁ SO0Bgpm dan 600 ilai tegangan
i@

per apgeenderung sté ¥ skan pada pwarangyang rendah

transfer

sungﬁpuma dan juga

s e
luas kontak, artatim lf da reaktor sangat kecil
[11]. Sedangl

stabil. Hal ini

A N
antara o lap “dSam
mp: 3k ST dilaurin menjadi
Ri. Pka antara gliserol dan
S r 400 rpm. Sehingga walaupun

putaran di naikkan reaksi esterifikasi yang terjadi akan independen terhadap laju

asam laurat sudah optim

putaran piringan.

Ketika dilakukan uji kestabilan emulsi, hasil yang didapat menguatkan
kesimpulan yang diambil sebelumnya. Tenyata dari uji kestabilan emulsi yang
dilakukan pun menunjukkan bahwa terdapat pengaruh yang diberikan oleh sampel
dilaurin terhadap kestabilan emulsi campuran minyak-air. Pada uji kestabilan

emulsi variasi laju putaran terlihat pada grafik bahwa kestabilan emulsi pada laju
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putaran 400 rpm penambahan pada campuran minyak-air dalam sistem o/w (oil in
water), minyak tersebut mampu terdispersi dalam air dalam waktu yang paling

lama diantara waktu reaksi yang lainnya.

300 -

tabilitas emulsi minyak-air (s)

garuh VariasiE \ Si.
obaan ini bgttl)u@ uk mefig yui  variasi la lasi pada

reakt.”?lap produks; Oi¥auTia \pdoenpenoemulsi. Piw.n dilakukan

pada suhu Tea f'“ atidanigilserol 1:1 sedangkan
4

untuk putaras mscoesar ovU rpm
Variasi laal alir si Asi “ besamelO.ml/min,. 25 ml/min, 50 ml/min,
100 ml/min, dan 15011 1V ariasilayulalif Sickulast ini dilakukan karena hal ini

berpengaruh dengan waktu tingga an dalam reaktor. Karena semakin kecil
laju alir sirkulasi maka waktu tinggal akan semakin tinggi pula hal ini
kemungkinan dapat meningkatkan produksi dilaurin sebagai agen pengemulsi
[21]. Berikut ini ialah grafik hasil pengukuran tegangan permukaan air yang diberi

sampel dilaurin dari lima variasi laju alir sirkulasi yang dilakukan.
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60

50 - § Q m

40 -

30 B

20

PR

Tegangan Permukaan (mN/m)

nat dari grafik “Q@iatasite adanya kecendromgar nurunan

tegar g ) o cngec aju a 1ldsi. Hasil

of 1 di an padagla)i & 3 ' in. F 1 dé jelaskan

kagera™pada laju alir palifg C t @kan meningkatkdmwakgh tinggal
rea a reaktor. Ha ' <an produksi dilaurin yangimeningkat. Hal
ini dik n letak kataliSSCha pas gellTimobilisasi b alam reaktor.

Sehingga jika ﬂ'_zl; : :'Erﬁ. at maka kemungkinan

besar ko sehingga reaksi
dapat berjalan dw % melalagkan percobaan dengan
hasil konversi sampat O rl;uﬁ :»m min. Pada percobaan kali ini

Se¥didapatkan yaitu 10 ml/min hal ini karena

laju alir yang paling kecil yang b
pompa peristaltik yang digunakan pada penelitian tak mampu mengalirkan laju
alir lebih kecil dari 10 ml/min. Kemungkinan jika laju alir sirkulasi bisa lebih
kecil lagi maka produksi dilaurin yang dihasilkan akan lebih besar sehingga nilai
tegangan pemukaan yang akan didapatkan akan lebih kecil lagi.

Ketika dilakukan uji kestabilan emulsi, hasil yang didapat menguatkan
kesimpulan yang diambil sebelumnya. Tenyata dari uji kestabilan emulsi yang

dilakukan pun menunjukkan bahwa terdapat pengaruh yang diberikan oleh sampel
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dilaurin terhadap kestabilan emulsi campuran minyak-air. Pada uji kestabilan
emulsi variasi laju alir sirkulasi terlihat pada grafik terdapat kecenderungan
penurunan stabilitas emulsi dalam sistem o/w (oil in water) seiring dengan makin
meningkatnya laju alir sirkulasi. Dan stabilitas emulsi terbaik didapatkan pada

saat laju alir paling kecil yaitu 10 ml/min.

8i minyak-air (s)

apdun :‘:i""i& inﬁi sampel hasil
reaksi yafigrd : akadilakukan WinGC/MS, Uyl GC/MS dilakukan di
Laboratorium Forensik s Besar 'k isian Repub ndonesia, Kebayoran
Baru. Melalui uji GC™¥ i [ thui CHasc senyawa yang terkandung
di dalam larutan sampel hasil 'red® nalisis GC/MS akan terlihat puncak
yang merupakan identitas dari senyawa tertentu.
Sampel yang akan diuji yaitu sampel yang memiliki nilai tegangan
permukaan yang terkecil dengan tingkat stabilitas emulsi yang tertinggi. Yaitu

sampel dengan laju kondisi laju alir sirkulasi 10 ml/menit Didapatkan

kromatogram sebagai berikut.
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Gambar 4. 10. pan_laju alir 10 ml/min
g ada waktu retensi
19,77-1 si 8,93 menit.
ang memiliki
' spektrum ,;‘ efigan database chih dari 80 %.

terse dapg 1K masing-

agak tersebut. Pengugram®kong€htrasi dilaurin da melihat

T Tuas K dimané k"= % ko atrasi senyawa dalam

| -
-

- .‘ enghkasikan bahwa

} didapatkan puncak-

i Asam laurat

if1,2 dilaurin

proses konxe

puncak lain d

reaksi terbentuk Uf ro

4.7 Perbandingan Hasil Dengan R€aktor Batch

kemungkinan pada

belum sempurna.

Pada penelitian sebelumnya telah dilakukan reaksi esterifikasi enzimatis
gliserol dan asam laurat yang sama yang dilakukan dalam reaktor batch yang
dilakukan dalam erlenmeyer dan dilakukan oleh Dani Wibowo [29]. Berikut ini
ialah grafik konsentrasi dilaurin yang didapatkan pada reaktor batch dan pada
PRDB.
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Konsentrasi Dilaurin (%)

ch dan PRDB

eyer

Dari 'Hliatas terlihat g dilakukan dUaktor batch
didapatk dRasi] yaf gie gaildapipAdasdalan TeakiogPR al ini mungkin
b 4y e :

d3

dikarena

ara .eizify dengan reaktan

berlangsung €6 mn ingga didapal as1 dilaurin yang lebih

besar.
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BAB 5
KESIMPULAN

Dari percobaan yang telah dilakukan dan hasil-hasil analisis yang didapatkan ,
maka dapat disimpulkan bahwa:

1. produk yang dihasilkan mampu menurunkan tegangan permukaan air dan

mampu meningkatkan si minyak dalam air. Dimana nilai

afigsiabilitas emulsi air-minyak
i g ulkan bahwa produk

atis gliserol

tegangan pgs

(tanpa

ot

emngkatkan stabilitasi@mul

N

tegangan

/m dan

alir s as1 opti . cak sifleste i m oliserol dan

frat dj z nl/mip mpu egangan

[/m dan meniqi d wstabilitas

i minyak-ai D3 §

%dﬂa [iQ difiasilkan pada sampel.laju alir Min memiliki
konsens @r :i"

permukaan air sa
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LAMPIRAN A

Foto-Foto Penelitian

Bahan-bahan yang digunakan

em———
- )

-
) o
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Fluka &
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Enzim Terimmobilisasi
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LAMPIRAN B

Data-Data yang Didapatkan Pada Penelitian

Tabel kurva kalibrasi konsentrasi protein

BSA (mg/ml) | absorbansi
0.1 0.047
0.065

Q7

|
|

300 171
400 751
500 1
600 154
Air-minyak 128
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Tabel nilai tegangan permukaan Variasi Laju Alir Sirkulasi

Air 10 ml/min | 25 ml/min | 50 ml/min | 100 ml/min | 150 ml/min

73 29 35 50 46 43 | ™N/m
70 31 34 50 47 47 |™N/m
71 3 39 46 43 47 |™N/m
71 31 40 50 44 46 | ™N/m
71251 5475 37 49 45 47 |™N/m
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LAMPIRAN C

Kondisi Operasi GC/MS

COLUMN

Capillary Column

Model Number: Agilent 19091S-433 (metil polysiloksan)
HP-5MS, 0.25mm * 30m * 0.25um

Max temperature: 350 'C
Nominal length; 3680 x

Nominal dia

Nomingdltil ek
Made i
] s [

grage velocity: 36 cm/se

psi

ont In

ct'pressure: vacuunj
)

Split ratio: 100:1

Split flow: 99.4 mL/min
Total flow: 103.3 mL/min
Gas saver: Off

Pressure: 6.42‘*{

Gas type: Helium
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Data Path :
Data File :
Acq On
Operator
sample
Misc
ALS vial

Integration
Integrator:

Method
Title

Signal

rteres

C:\MsDChem\ 1\ data®,
Flow rate 10ml_min.D

: 16 oct 2008 15:36

: RAKHMAD PRIASMORO

: Dilaurin

: SAMPEL 20 JAM

1 sample mMultiplier: 1

Parameters: EVENTS.E
ChemStation

: TIC

peak R.T. first max

# min

1
2
3
4
5
5}

sSCan scan

69

Area Percent Report

: D:\PRIASMORO\DATAN\KULTIAHANN\PENELITIAN\HASIL GC-MSY\UMUM.M

% of
total

corr.
% max.
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Data Path : C:‘\MSDChem\1\data’
Data File : Flow rate 10ml_min.D

Acq On : 16 oct 2008 15:36

Operator : RAKHMAD PRIASMORO

sample : Dilaurin

Misc : SAMPEL 20 1AM

ALS vial : 1 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: C:\Database\wiley/n.] Minimum Quality:
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: Chemstation Integrator - EVENTS.E

Pk# RT Area% Library/ID Ref# CAS#H Qual

70

0

1 8.28 0.82 c:\batabase‘\wiley/n.]1
%yc?oheptasi]oxane tetradecamethy 371831 000107-50-6

by 1 - 322221 000141-63-9
WE $% C 388915 018772-36-6

Pentasiloxage
EICOSAM

2 §.93 31
5 000143-07-7
' 4 ; 0143-07-7
11100 X
—UTC s &l h
vol U 314 3% %
U BiC acio 1 ! [ =7
hoak By Ned et
acid 5% b1 u
. 4 3% Neo- 12 $Podecylic
acidess Ninolaaf 2 5% Lawic
e, -
-UndeBahecapbg 5% uni

vol U314 kN
C:\B e’y

Dodecan ch
oride § -Do
Lauric diy
7-METH [}

1 21 141143 00€

c
$

85629 95-7

-
-
Y

Dodeca ; A auro 141144 ¥ ~16-3
4 11.30, 900k 3 ;i;?‘l
i : = - oF: p000-00-0
4 P0094-65-5
phexanone
W ﬁ i 779 015423-05-9
5 12.51 3.42 a a
Indoli 3 w C 3-Mm 27434 001761-10-0
ETHYL-INDH v
Indolizine, 3-me - 27435 001761-10-0
2,4-Difluorophenol $% Phenol, 2,4- 25971 000367-27-1

Page 1

38

37
37

96
95

91

38

27
27

14
11

10

38

38
35
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6 12.62 4.58 C:\Database‘\wiley/n.]

Floxuridine 180559 000050-91-9
Indan, l-methyl- 28351 000767-58-8
Silane, methylenebis[dimethyl- $§ 27713 018163-84-3

2,4-Disilapentane, 2,4-dimethyl- §
$ silane, methylenebis@dimethyl-

/ 13.38 0.64 c:\Database‘\wiley/n.1

2,10,10-trimethyl-4-hydroxy-1,11-d 124659 104265-52-3

idehydro-tricyclo[6.3.0(1,8).0(2,6
Jlundecane

exo-Epoxide derivative of methyl e 298548 082528-35-6

ster of 12-hydroxy-13-methylidene-
17-decarboxyl-12,13-dihydroisoagat
hic acid $$ Spiro[oxirane-2,2'(1'H
J)-phenanthrene]-1"-carboxylic acid

s dodecahydro—3‘—hydrox%—4‘b,8',8'
,10"a-tetrameth pethyl ester,
(1'.a1phai P

1-(3,6,6
e

8 14.83 0

9
1

i yme
edi

\ L
dlt g,; noic

L ST =0 =11 O MO 0= e O T S Lhai

foh s

Page 2

tetrah 124256 054686-01-0

§74 017598-94-6

! 9 Bagabase\w
drida -9
= {N-meth -t-h F1ami =thylen -21-7
e)-2,2-dime 1- diqikane-4,6-di
one %% 1,3-Di@xang—¥,08dione, 3-TT
ethy 1 E Tan
ene | -2k dime (CAS
Podecanoic i 8 y ymethy1) 4 (017598 -6
-1, ped
' 2.74 C:\Data AN
Dodecan athy1) 356874 4-6
-1,2-ei i o
Pyrrol > 9112 -00-0
w o & ‘ fore 00835 %008080-00-0
11 19.3‘.54 o Datab. e - "’
:‘i“) g

§2288-75-1

321633 000645-66-9

71

42
32
28
22

22

22

14

14
14
654
53

43

62

25
25

87
47

45
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