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ABSTRAK

Nama : Andres Suranto
Departemen : Teknik Kimia
Judul : Reaksi Dekarboksilasi Minyak Jarak Pagar untuk Pembuatan

Hidrokarbon Setara Fraksi Diesel dengan Penambahan Ca(OH)

Reaksi dekarboksilasi minyak jarak pagar dengan penambahan Gd{@tebih
untuk pembuatan hidrokarbon setara fraksi diesel telah dilakukan. Reaksi
dilakukan di dalam reaktdsatch yang beroperasi pada tekanan atmosferik dan
temperatur antara 400 — 476. ang dilakukan meliputi variasi umpan,
temperatur saponifikasi da ekarbok3|IaS| Reaksi dengan umpan
excessCa(OH)} 1008 asi 20C dan temperatur
dekarboksilasj aitu 65,44%. Produk cair
dianalisa ‘ jugus keton namun tidak
dijumpai@iac . jukkan bahwa reaksi
dekarboksila : enunjukkelal
hidrgka s gl €S : - . ahalisa sifat fisik

I [ [ produk yang

dekarboksilasi,

Nah : AndresiStir&h A

Deth : Chemi 'y
Title : cti opha Curthil for
~ vz""sf : & o1 Protidei@swith Added Ca(OH)

Decarboxylatio i : \ i Ca(OH) excess for
hydrocarbon-dies Oro ed. The reaction was carried
out in batch reactor at sphe 2 and temperature between 400 — 475

°C. The research variations co of feed, saponification and decarboxylation
temperature. The result showed that reaction with excess Cal©bBjo mol,
saponification and decarboxylation temperature 200and 475C respectively,

gave the biggest conversion of 65,44%. Liquid product analized with FTIR
showed that ketone group was found but not carboxyl. It indicated that the
decarboxylation reaction was succeesful. The GC-MS showed that the yield of
hydrocarbon-diesel-like fuel was 38,18While the physical analysis of density
and vscosity showed that product has fulfilled Dirjen Migas’s standard.

Keywords decarboxylation, Jatropha curcad, Ca(OH), saponification.
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Saat ini sebagian besar kebutuhan energi di dunia disuplai dari minyak
bumi. Pada tahun 2005, konsumsi energi di Indonesia dari sektor minyak bumi ini
mencapai 61.72% dari konsumsi energi total (Purwanto et al., 2006). Dengan
semakin banyaknya permintaan dan konsumsi akan minyak bumi, maka secara

berangsur-angsur cadangan mig bumi yang ada akan semakin berkurang dan

suatu saat akan habis.
Dengag 0 cukan penghematan dan
mencari pé ' gkan. Salah satu alternatif
adalah 2r dari minyak nabati
(Bahan el : embangkan  karena
me [ S ot : an menimbulkan

ke

perti pada Ba ai Minyak.

N satUussummber patigyang dikembangkan

adatah minyak jarak pagar: agapiielatif mudaiidiia ransinya tinggi

tetl 8Tbagai j€ preduksi m finggi (Syahirah,

200 aman ini daj ha itis sehingga’ dijadikan sebagai
tanaHJdidaya di | A ahan kritis U\esia cukup besar
mencap bi jﬁf’: b tqi gahnaman jarak pagar

di lahan iSuiiii. dtharap aka : pat keuhiungansganda antara lain (1)

menunjang uSaa*ko Si ‘ (2)mmemb an kesempatan kerja sehingga
berimplikasi mtﬂi { d tani, dan (3) sebagai sumber

bahan bakar nabati (biofuet)

9). Keuntungan lainnya adalah jarak
pagar tidak dapat dikonsumsi oleh manusia karena mengandung racun berupa
phorbol ester dan curcin (Bambang, 2006).

Minyak jarak pagar dapat dikembangkan sebagai pengganti bahan bakar
fosil karena memiliki struktur hidrokarbon yang menyerupai minyak bumi.
Hidrokarbon tersebut sebagian besar terdapat dalam bentuk trigliserida, yaitu
suatu ester gliserol yang terdiri dari tiga asam lemak dan suatu gliserol. Dengan
menghilangkan gugus karboksilat dalam trigliserida ini diharapkan akan

Reaksi dekarboksilasi..., Andres Suranto, FT Ul, 2009



didapatkan Bahan Bakar Nabati dalam bentuk hidrokarbon yang setara dengan
fraksi diesel

Diesdl/solar merupakan Bahan Bakar Minyak yang banyak dipakai di
Indonesia. Terutama dipakai sebagai bahan bakar untuk mesin industri dan bahan
bakar kendaraan bermotor yang menggunakan nueesal. Pada tahun 2003,
penggunaan solaliesel dalam bidang transportasi di Indonesia sebesar 44% dari
total penggunaan Bahan Bakar Minyak, yang merupakan penggunaan terbesar
kedua setelah bensin (49%). Diperkirakan penggunaan solar ini akan tetap

mendominasi sampai ta gak ada kenaikan yang signifikan pada

penggunaan baanyd ( ) ad@@ambar berikut:

LPS 019 2023 2025

Al PEMaKaan Frerar EilalamSERIcT Fransportasi per Jenis

: gI (Sugiyon ,_20 v
Bahan baka*;d ?_.‘,J r&im!ati dapat diperoleh melalui

beberapa cara, antara lain: ggunaan minyak nabati secara langsung,
pencampuran minyak nabati dengan suatu pelarut dan mikroerthasnal
cracking/pirolisis dan transesterifikasi. Penggunaan minyak nabati sebagai
pengganti bahan bakdresel mulai dikembangkan pada tahun 1980an. Salah satu
studi terbaru adalah penggunaan minyak bunga matahari di Afrika Selatan karena
adanya embargo minyak bumi (Demirbas, 2003; Ma, 1999). Walaupun tidak
praktis untuk mengganti 100% bahan badli@sel dengan minyak nabati, namun
penggunaan campuran 20% minyak nabati dan 80% bahan diekar telah

Universitas Indonesia
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berhasil dilakukan tanpa adanya perubahan atau penyesuaian pada mesin
(Demirbas, 2003).

Penggunaan minyak nabati secara langsung sebagai pengganti bahan bakar
diesel memiliki beberapa keuntungan antara lain ketersediaannya yang memadai,
merupakan energi yang terbarukan, memiliki nilai kalor tinggi (88% dari bahan
bakardiesel), dan memiliki kandungan sulfur dan aromatik yang lebih rendah.
Sedangkan kekurangannya, minyak nabati memiliki viskositas yang lebih tinggi,
volatilitas yang rendah dan adagya kereaktivan rantai hidrokarbon tak jenuh.

Penggunaan mikroemulsi.e pelarut sebagal campuran minyak nabati

dapat menuru abkan masalah pada performa
mesin se { } (Demirbas, 2003; Ma,
1999).
' aling banyak
melalu ansesterifi :

n mereaksikan

ko 3 ol) sehingga

metilester (biodigselJReaKsi transesterifikagisiii t menurunkan

S, Nad masiTmemilikBbilgngaf asa ' ila dibandingkan

kome o€ : fib pada mesin perlu
gar penggu n.I ﬁ 2 engganggu pesfosma mesin.
Wdingkan ] ara di ataggyrolysis/cracking

kelihat mesuna griehanalidan efisien. Lima dkk,
3 )

melakukag. pyre d3 jabatl_seperti minyak kedelai,

minyak sawi an produk hidrokarbon

setaradiesel. . - .Ue yaitu tanpa katalis dan
dengan menggunakan - ofyrolysis tanpa katalis pada

temperatur 350 — 400C, menghasilkan hidrokarbon berupa alkana, alkena,
aldehida, dan asam karboksilat namun tidak diperoleh produk aromatik seperti
yang dihasilkan pada penelitian-penelitian sebelumnya. Hasil distilasi produk
hidrokarbon ini pada temperatur 28, memiliki sifat fisik dan kimia yang mirip
dengan bahan bakar dari minyak bumi (Lima, 2004).

Produkpyrolysis yang menggunakan katalis HZSM-5 zeolit menunjukkan
adanya reaksi deoksigenasi karena produk yang dihasilkan memiliki kandungan
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asam karboksilat yang lebih sedikit (Lima, 2004). Selain itu, prqou&lysis
dengan katalis akan menghasilkan lebih banyak prodséline daripadadiesel
(Demirbas, 2003; Ma, 1999).

Pyrolysis dapat juga dilakukan pada sabun dari minyak nabati seperti yang
dilakukan oleh Chang C.C. dan Wan S.W. (194%).olysis ini menghasilkan
hidrokarbon yang mirip dengaerude oil. Crude ail ini selanjutnya didistilasi
seperti halnya distilasi minyak bumi untuk mendapatkan prddeskl dan sedikit
gasoline dan kerosene(Demirbas, 2Q03).

Reaksi dekarboksi
hidrokarbon dig

setara fraksg ) anyak dilakukan. Reaksi

dengamolysis dimana rantai
Pembentukan hidrokarbon

dekarbgksila { € JF tama katalis logam.
atkan produk berupa
mperaf@ 300

peng : isupport ke dalam

Snare et al, 200
ain gguna ' , sl idekarboksilasi juga dapat
gan p )a , e adalah

uran senyai@ y: abagian besar terdiri
J H &

an sedikit PH) dan kalt
sedalificadalah Ga(@H) maka pada
mi‘h- mereaksikan minyak
enyawa Ca(OH
Pminyak jarak dan Ga(OH)
;- akan terjadi reaksi dekarboksilasi

antara garam lemak yang dihasilkan dengan CafOHHasil dari reaksi

sium hidroksida
igiroksida (KOH).

dimaksudkan av :
a'd;

Selanjutnya dengan C

dekarboksilasi ini diharapkan berupa hidrokarbon rantai lurus setara tiakdi

yang memiliki panjang rantai atom karbon antara C13 — C19.
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1.2 Rumusan Masalah

Masalah yang akan dikaji dalam penelitian ini adalah bagaimana
keefektivan reaksi dekarboksilasi antara minyak jarak pagar dengan Ga(OH)
berlebih sehingga dihasilkan produk hidrokarbon setara fraksi diesel

1.3 Tujuan Pendlitian
Tujuan dari penelitian ini adalah:
1) Mendapatkan produk hidrokagbon setara fraftiisel hasil dekarboksilasi

campuran minyak ja a(@rengan konversi dan yield
setinggi-tinggjiye:.
2) Menentul ri ( } u m reaksi dekarboksilasi
ca a ' ;
dibatasi.den hehefapa pare '

1)
2 awa I ang ditambahkan adalah Ca(0

ku yang digunakan adalafifminyak jarak pa

3) akuka te )S n rents atur antara 400-

ilakukan ¢ g terbuat

an panjang 30 fan'dic ]
D7 N\ g
1.5 Sistemati _ :

Sistematika n Wi berikut:
1) BAB 1 PENDAHUL

Berisi latar belakang masalah, rumusan masalah, tujuan penelitian, batasan

hastainless

4)
Steel

masalah dan sistematika penulisan.

2) BAB 2 TINJAUAN PUSTAKA
Berisi teori-teori dan informasi yang melandasi dan mendukung penelitian.
Seperti minyak jarak pagar sebagai bahan baku yang digunakan dalam

penelitian, trigliserida sebagai senyawa yang menjadi sumber hidokarbon,
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proses saponifikasi, proses dekarboksilasi, d@sel sebagai produk yang

dihasilkan.

3) BAB 3 METODE PENELITIAN
Berisi tahap-tahap penelitian yang dilakukan. Seperti persiapan umpan,
persiapan sarana reaktor untuk uji reaksi dekarboksilasi, prosedur uji reaksi
dekarboksilasi dengan berbagai variasi dan analisis apa saja yang diperlukan

pada hasil reaksi dekarboksilasi.

4) BAB 4 HAS
ponifikasi, produk reaksi
a FTIR, analisa GC-

""

£ Jp.
g

AN

ang Bisa di@mhbilFdari pepelitian dilakukan dan
lifien inl pagdaamasa g'akan datang.

—d
\d
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BAB 2
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Minyak Jarak Pagar

Jarak pagar (Jatropha curcad.innealis) merupakan tumbuhan semak
berkayu yang banyak ditemukan di daerah traofasak Pagar, n.d.). Jarak pagar
dapat tumbuh dilahan kritis dan tidak membutuhkan perawatan. Tanaman jarak
pagar menghasilkan biji yang terdiri 60% berat kernel (daging biji) dan 40% berat

kulit. Inti biji (kernel) jarak pagammengandung sekitar 40-50% minyak sehingga

dapat diekstrasi menjadi

dengan pelar S ( )
ke _ ) ._
l"""-'t-_r;.u-- \'
" | 4 ‘Lﬂ." %

Tl
A @
| e ‘.‘

\ Gambar 2.1 Tanaman A argd) Pohon, (2) BUafdan (3) Biji
(Ti di8g rtanian, 2008
Wk jarak pagarei CUNiNg benlng,
tinggi yan d@

atas asamic AahLOCIEAT™ (11 Departemel Lel gt Pertanian, 2008). lkatan

rangkap yang tefkandune , ﬂ a-meibual _minyak ini memiliki viskositas

dengan cara mekanis ataupun ekstrasi
R6).

bllangan iodin

ngg| terutama terdiri

yang rendah (encer): b-d

Struktur minyak jarak pag ama dengan minyak nabati lainnya yaitu
berupa trigliserida yang terdistribusi. Trigliserida merupakan suatu ester gliserol
yang terdiri dari tiga asam lemak dan suatu gliserol (Ketaren, 1986). Struktur

molekul trigliserida dapat dilihat pada gambar 2.3.

Reaksi dekarboksilasi..., Andres Suranto, FT Ul, 2009



arak Pagar
2008)

1

/,
—/,
®

I Trlgllserliv

lemak tidak lain

adalah as anoat ate A -.=m- | ggi (rantai C lebih dari

6). Karena befgtfa dalamsmesige lHscirinya, asam lemak dibedakan menjadi
asam lemak jenu

ikatan tunggal di antarﬁ‘n-

tak jenuh memiliki paling sedikit satu ikatan ganda di antara atom-atom karbon

am lemak jenuh hanya memiliki

arbon penyusunnya, sementara asam lemak

penyusunnya.

Asam lemak merupakan asam lemah, dan dalam air terdisosiasi sebagian.
Umumnya berfase cair atau padat pada suhu ruang (27° Celsius). Semakin
panjang rantai C penyusunnya, semakin mudah membeku dan juga semakin sukar
larut.
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Asam lemak jenuh bersifat lebih stabil (tidak mudah bereaksi) daripada
asam lemak tak jenuh. lkatan ganda pada asam lemak tak jenuh mudah bereaksi
dengan oksigen (mudah teroksidasi). Karena itu, dikenal istilah bilangan oksidasi
bagi asam lemak.

Keberadaan ikatan ganda pada asam lemak tak jenuh menjadikannya
memiliki dua bentuk: cis dan trans. Semua asam lemak nabati alami hanya
memiliki bentuk cis. Asam lemak bentuk tratrsus fatty acid) hanya diproduksi

oleh sisa metabolisme hewan atay dibuat secara sintetis. Akibat polarisasi atom H,

asam lemak cis memiliki Lg nogkung. Asam lemak trans karena atom

H-nya bersebe ag polarfisasi yang kuat dan rantainya
tetap relatif | )

1 ng dirombak akibat
hidrglis e aion, serta sedikit
| (alkan@ '.‘ Ve urang S kibat campuran
Uk ASam Le

iang rantai asamWlemak padla trigliserida ya t secara alami

rvarig amun"pan|a afif palthg umtimiadala , atau 20 atom

il asa erupa ang sama,

a. Contohn trioleat yang

@
terdin ifasam oleat ar 5 ikat pada | trigliserida bisa

saja be a ketigefn ‘ R lem ng sama dan satu lagi

berbeda. atu trigliserida akan

pagar secara keseluruhan
at perbedaan komposisi. Asam lemak

minyak jarak pagar lebih banyak terdiri dari asam lemak tak jenuh. Jumlah

Kandunw
a

mirip dengan minyak sa

kandungan asam lemak penyusun minyak jarak pagar dapat dilihat pada tabel 2.1
berikut ini:
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Table 2.1 Kandungan Asam Lemak Penyusun Minyak Jarak Pagar

Asam lemak Rumus Molekul | % Komposisi
Oleic (181) Ci1gH340- 447
Linoleic (1812) Q8H3202 32,8
Palmitic (16:0) QGH3202 14,2
Stearic (18:0) CigH360- 7,0
Palmitoleic (16:1) GsH3002 0,7
Linolenic (18:3) 00> 0,2
Arach 0,2

{ ‘i'l

Asam Palmitat’

Asam Stearat N\N\/\/\/\.’N’M\DH

Gambar 2.4 Struktur Molekul Berbagai Asam Lemak Penyusun Trigliserida
Minyak Jarak Pagaen.wikipedia.org, n.d.)

Selain mengandung asam lemak yang terikat dalam trigliserida, minyak
jarak pagar juga mengandung asam lemak betas fatty acid/FFA). Emil
Akbar dkk, menyebutkan bahwa jumlah asam lemak bebas yang terkandung
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dalam minyak jarak pagar dalam basis asam oleat mencapai 2,23 % (Akbar et al,
2009)

2.2 Sifat Fisik dan Kimia Minyak Jarak Pagar

Minyak jarak pagar mempunyai keasaman yang lebih tinggi bila
dibandingkan dengan minyak sawit. Selain itu, densitasnya juga lebih besar. Sifat
fisika dan kimia minyak jarak pagar dapat dilihat pada tabel di bawah ini:

Tabel 2.2

Colou
Viscosity (
Speciflc ¢
Solidfying : —
SaperificationValic, S
T T Nl

5 ""—-ulq.)AglﬂlH-——ll

Mi“ T Ry
"‘..V' pNA'e

2.3 Senyawa Basa Ca(OH),
Senyawa basa digunakan dalam reaksi saponifikasi untuk membentuk

-
—
%

garam lemak. Selanjutnya dengan senyawa basa yang berlebih, garam lemak ini
akan mengalami reaksi dekarboksilasi. Senyawa basa yang digunakan dalam
penelitian ini adalah kalsium hidroksida. Kalsium hidroksida adalah senyawa
kimia dengan rumus kimia Ca(OH)Xalsium hidroksida dapat berupa kristal tak

berwarna atau bubuk putih. Kalsium hidroksida dihasilkan melalui reaksi kalsium
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oksida (CaO) dengan air. Senyawa ini juga dapat dihasilkan dalam bentuk
endapan melalui pencampuran larutan kalsium klorida (§af#ngan larutan
narium hidroksia (NaOH). Kalsium hidroksida merupakan basa kuat, namun
karena kelarutannya di dalam air kecil, maka larutan kalsium hidroksida termasuk
basa lemah (Calcium hydroxide, n.d.).

/

k (Calciu org)

Ralsium hidroksida Hereal 2bs Sida membentuk
k3 arbone : ai : 2 = ateksi keberadaan
o}
hidkoksida

‘Eﬁ

arutan kalsium

. Larutan aka : hiapabila dalam_ campusn gas terdapat

CO, % mengendaphya afbohar. Reaksi kalstum hidroksida dengan
karb(wlda i berik a h'—.w. i rs.com, n.d.):

Cal (O

(1)

Sifat fisi faifilicalSitT Wapat dilihat pada tabel 2.3
berikut: v

Tabel 2.3 Sifat Fisika dan Kimia Kalsium Hidroksida
*Pada kondisi standar (25 °C, 100 kPa)

Nama IUPAC Kalsium Hidroksida

Nama Lain hydrated lime, milk of lime,
pickling lime, slaked lime

Rumus Molekul Ca(Oh)

Massa Molekul 74.093 g/mol
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Bentuk kristal tak berwarnatau bubul
putih

Densitas 2.211 g/lcm3

Titik Leleh 512°C

Kelarutan dalam & 0.185¢g/100 cm3

(Calcium Hydroxide, en.wikipedia.org, n.d.)

2.4 Reaks Saponifikasi

Reaksi saponifikasi adalahhidrolisis suatu ester dalam kondisi base

membentuk alkohol dan g asam karboksilat. Reaksi sapo

pada umumn

minyak at { ‘ [ d)
5 5 - ukleofilik. Ser
darig@an < | : ‘ atthorl

ali (basa) dengan sue

Gambar 27 Tahap 2 Reaksi Saponifikasi
(Saponification, n.d.)
Alkoksid ini kurang asam dibandingkan dengan askarboksilat, diman

menentukan arah dari transfer proton pada tahap F
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2 o 9 _
R—C + IOR, R—C  + IOR;
oH ./ e

Gambar 28 Tahap 3 Reaksi Saponifikasi
(Saponification, n.d.)

2.5 Reaks Saponifikasi Minyak Jarak Pagar dengan Ca(OH);
Dalam penelitian ini, akan direaksikan minyak jaragar yang senyaw

penyusunnya berupa trigliseg basa kuat C,. Reaksi saponifikas

ini bertujuan un gmak) yang digunakan ¢

umpan untul 0 =
sebagai Beri

ikasi yang terjadi i

2

—OH
o
H‘x
. = —0H
~ OH

A ” atarn lermals F]jserol
o ponifikasi
Secara%mme A 2 an 3%sium hidrol
menghasilka ‘m: m n- ol

c<andung sejumlah

é as ini juga akan bere
am kalsium dan air menurut

asam lemak be

dengan kalsium hidroﬂ'

berikut ini:
i
-
I TR g
2R-C—0H + CalCH), —* ﬁ] Ca + 2H0
R—C_Q/
asatn lemak  kalstum hidroksida gararmn lemal alr

Gambar 2.0 Reaksi Asam Lemak dan Kalsium Hidroks
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Garam kalsium hasil reaksi ini juga digunakan sebagai umpan untuk reaksi
dekarboksilasi.

2.6 Pembuatan Hidrokarbon Rantai Lurusdari Minyak Nabati

Pembuatan bahan bakdresel dari minyak nabati sebagian besar telah
dilakukan melalui reaksi transesterifikasi, namun dapat juga dilakukan melalui
pirolisis dan atau reaksi deoksigenasi. Deoksigenasi minyak nabati berhubungan
dengan pirolisis dracking), dimang_ rantai hidrokarbon diputuskan dan oksigen
dipisahkan. Deoksigenasig
karboksil.

Secar, C e HQ al lurus dari asam lemak
dlustrt d

[ " R-COQC ' R- + J (2)
i ~C OO0 2 O (3)

pemisahan secara selektif dari gugus

RH + CO (4)
Bk RICH; + WM2ELO (5)

all enuh

Wbeberapa
lurus. M le #

Dekarboksila 9

tuk pembuWidrokarbon rantai
oks iratau didekarbonilasi.

arboksil dengan melepaskan
karbon dio ambe

langsung memdr.

dan air (reaksi 1 dan

sedangkan dekarbonilasi

fj“lepasan karbon monoksida
J

I uga dapat dideoksigenasi dengan
menambahkan hidrogen, melalui hidrogenasi langsung atau dekarbonilasi tidak

langsung (reaksi 3 dan 4) (Snare, 2006).

2.7 Reaksi Dekarboksilasi

Asam karboksilat merupakan suatu senyawa organik yang mengandung
gugus karboksil (-COOH). Gugus karboksil mengandung sebuah gugus karbonil
(-CO-) dan sebuah gugus hidroksil (-OH), antar aksi dari kedua gugus ini
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mengakibatkan suatu kereaktivan kimia yang unik untuk asam karboksilat.
Struktur molekul asam karboksilat dapat dilihat pada gambar berikut:

o :
1200 /’ ot L
‘/E{ R_G//‘;J 5- R_G‘\/:Ju
B So—m So—# Q—H
dafar polar elekfron menyendiri

Gambar 2. ekul Asam Karboksilat

Asam-asam

Déka ' , D (-COO-) dari suatu
senyg ' : ' T@karbgksilasi dapat
dila : itk dengan bantuan

al terk a galami reaksi

poksilasi. Sebagai co agldlahg€aksi di bawah ini

h'wJ 1

pentuk anionnya maupun dalam bentuk asam

}Wrboksna&

Asam terdekomposisi baik dala

bebasnya.

2.7.1 Reaks Dekarboksilasi Menggunakan Soda Lime
Soda lime adalah campuran dari beberapa bahan kimia yang biasa
digunakan di dalam lingkungan pernafasan tertutup seperti pembiusan umum dan
kapal selam untuk menghilangkan karbon dioksida dari gas pernafasan untuk
mencegah terjadinya keracunan gas terselfoda lime dibuat dengan
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mencampurkan kalsium hidroksida ke dalam larutan natrium hidroksida yang
terkonsentrasi dan kemudian memanaskannya sehingga terbentuk butir/bubuk
putih.
Komponen utama penyusun soda lime adalah:
» Kalsium hidroksida, Ca(OH)sekitar 75%)
» Natrium hidroksida, NaOH (sekitar 3%)
» Kalium hidroksida, KOH (sekitar 1%)
* Air, H,O (sekitar 20%)%odg e, 2009).
Dalam dekarboksi g2 [ime, gugus —COOH dari asam

karboksilat ma i karboksilat dihilangkan dan

&),

suatu hdrole

FOMa \? & e e
Chdatan gara at H dsam‘lemak dicadngariime

kemMmpuran o[ SEHLE karmrakan dihasilkwwnetana.

03 (6)

Reaksi ini juga dapat dilakukan untuk asam karboksilat, namun asam karboksilat
tersebut harus dalam bentuk padatan. Sebagai contoh, benzena dapat dibuat
dengan mereaksikan soda lirdengan padatan asam benzoat.

CgHSCOOH + 2NaOH — g CgHg + NayCOs + H20  (7)

Universitas Indonesia

Reaksi dekarboksilasi..., Andres Suranto, FT Ul, 2009



18

Reaksi di atas dapat dibayangkan menjadi dua tahap reaksi. Pertama adalah reaksi
antara asam benzoat dengan soda lime untuk menghasilkan natrium benzoat. Dan
tahap selanjutnya adalah reaksi dekarboksilasi antara natrium benzoat dengan
soda lime untuk membentuk benzeitag Decarboxylation of Carboxylic Acids

and Their Salts, n.d.).

2.7.2 Reaks Dekarboksilasi Menggunakan Kalsium Hidroksida
Penyusun utamaoda lime adalah kalsium hidroksida. Oleh karena itu

dalam penelitian ini akag eaksi dekarboksilasi menggunakan

kalsium hidroksigias ¢ atrium hidroksida maupun

kalium hidgo pak oF: aram lemak (sabun) hasil
reaksi ' ) | a garam lemak
tersghb ! : 3 ibuat berlebih.
Da r arboksi : asilkan h ai lurus dengan

p Ul cClt I el.

i dekarhoksilasfgang@iterjadli adalah:

a 2RH + O3

L "
:ﬁi‘ kalsim karbonat

r S i
wii P reaktor tanpa keberadaan
oksigen (Q). Oleh kareria®it

dialirkan gas nitrogen untuk menghilangkan udara dari dalam reaktor. Gas

erjadinya reaksi, ke dalam reaktor

nitrogen merupakan gas yang sukar bereaksert]y sehingga tdak akan

mengganggu jalannya reaksi dekarboksilasi. Jika di dalam reaktor terdapat
oksigen, dimungkinkan akan terjadi reaksi yang tidak diharapkan yaitu
terbentuknya hidrokarbon rantai panjang akibat bergabungnya dua alkil dari

garam lemak seperti ditunjukkan dalam reaksinya berikut ini:

Universitas Indonesia

Reaksi dekarboksilasi..., Andres Suranto, FT Ul, 2009



19

0
=
D“‘“&
0 Ca 4 %O — B=F =+ CaB0; + CO
[ gt
Ricg =
—— s hidrokarbon kalsmm karbon
SRR DEHEEN rantal panjang  karbonat  dicksida
Gambar 2.14 Reaksi Garam Lemak dengan Oksigen
2.8 Solar
Minyak solar_ada distilasi minyak bumi yang khusus
digunakan u )3 ' . N, yaitu udara yang
dikompre u : ) ( hingga membakar solar

yang d e ? BE si gasoll, yang
megpa’ aKS ‘\q\g/ Clig afay 250 °C sampai

a0 disel ga seba entane ih tersebut,

€ Ini terdirdari < nidrokarboti"@5s ain| senyawa

higlt , terdapaifijuga se i@ bon te senyawa yang

gandun ur nen loga j nitroc dan.o en serta unsur

qu 9€rti vanadi®

2.§ﬁkteristi

seperti cetane numbe i ki Kandungan sulfur, cloud point

dan pour point.

Cetane Number

Cetane number (angka setana) menunjukkan seberapa cepat bahan bakar
mesin diesel yang diinjeksikan ke ruang bakar bisa terbakar secara spontan
(setelah bercampur dengan udara). Angka setana pada bahan bakadliesdsin
memiliki pengertian yang berkebalikan dengan angka oktan pada bahan bakar
mesin bensin, karena angka oktan menunjukkan kemampuan campuran bensin-
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udara menunggu rambatan api dari bgsark ignition). Angka setana yang tinggi
menunjukkan bahwa minyak solar dapat menyala pada temperatur yang relatif
rendah dan sebaliknya angka setana yang rendah menunjukkan minyak solar baru
dapat menyala pada temperatur yang relatif tinggi (Surono dan Batti, 1980).

Cara pengukuran angka setana yang umum digunakan, seperti standar dari
ASTM D613 atau ISO 5165, adalah menggunakan heksadekastds{Cyang
memiliki nama lain setana) sebagai patokan tertinggi (angka setana, CN = 100),
dan 2,2,4,4,6,8,8 heptamethylngpane (HMN yang juga memiliki komposisi
Ci6H3s) sebagai patokan
bahwa hidrokagk

5). Dari standar tersebut bisa dilihat

lebih mudah terbakar
allmagdh). Angka

ada temperatur rendah
a yang tinggi

juga di ) dahnya pottite enal Biodiesd,

setana

(colglist

n.gel.

anas o s h ju yang dilepaskan

ba r tersebut |-a mlah terte Heat of Combustion,
)-Wa kasar nile bakar dapai.diperkirakan dari berat
jenis 'y ersa o 'hr

o 4

- nilai p B; 10.600; 10.500

Menurut s 1‘ |a mempunyai berat jenis
ikian dapat diperkirakan mempunyai

antara 0,80 — 0,87 pad‘ W

berat jenis kotor minimal 10.800 kcal/kg (Ahadiat, 1998).

Viskositas

Viskositas merupakan sifat intrinsik fluida yang menunjukkan resistensi
fluida terhadap aliran. viskositas fluida berpengaruh langsung terhadap besarnya
penurunan tekanan yang dialami oleh fluida tersebut. fluida dengan viskositas
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tinggi lebih sulit untuk dialirkan dibandingkan dengan fluida dengan viskositas
rendah.

Kecepatan alir bahan bakar melalui injektor akan mempengaruhi derajat
atomisasi bahan bakar di dalam ruang bakar. Viskositas minyak solar yang terlalu
tinggi mengakibatkan atomisasi bahan bakar kurang sempurna yang akan
menghasilkan pembakaran tidak sempurna sehingga menaikkan emisi CO dan HC
dalam gas buang. Viskositas minyak Solar yang terlalu rendah akan
mengakibatkan penetrasi bahan bakar ke dalam silinder kurang baik sehingga

menurunkan tenaga dag si) disamping akan menurunkan sifat

lubrisitas bahag san komponen sistim bahan

bakar. Selali aruh secara langsung

terhad > gan udara (Wibowo,
200g). G /

ach — U Int

oint adalah tefapef@tur gPada saat bah mulai tampak

al 1M e| Karéhaatinculny Stal- al' (padatan) di

baka 3 a ih bisa pada titik ini,
elancaran aliran

kristal di galam ﬁ kar bisa mempew
8 .

bah r di dalam 2ktor. SedaWoint adalah
temper#ere \ j jadi liran bahan bakar; di
bawah pouk,. )0 r : \‘m“ alip_karena terbentuknya
dari definisicipag

immngkan depgan point

kristal/gel ya

point terjadi pad‘r.

(Mengenal Biodiesdl, n.d.

2.8.2 Spesifikas Solar Indonesia
Tabel 2.4 menyajikan spesifikasi solar/diesel sesuai SK Dirjen Migas No.
3675K/24/DJIM/2006.
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Table 2.4 Spesifikasi Solar Sesuai SK Dirjen Migas No. 3675K/24/DJM/2006

22

Reaksi dekarboksilasi...

No. Karakteristik Unit Super Reguler
1 | Berat jenis pada suhu 16 kg/n? 820-860 815-870
5 X(l)solg)snas kinematik pada suhy 2/ 2 0-4.5 2.0-5.0
3 | Angka setana / indeks >51/48 >48-45
4 | Titik nyala 40°C °Cc >55 >60
5 | Titik tuang °C <18 <18

Korosi lempeng tembaga (3 jam
6 pada 50C) <kelas 1 <kelas 1
7 | Residu karbon % massa <0.30 <30
8 | Kandungan air <50
9 | T90/95 <370
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BAB 3
METODE PENELITIAN

Bab metode penelitian ini menyajikan prosedur penelitian yang dilakukan
untuk mendapatkan senyawa hidrokarbon setara frdiksel, melalui reaksi
dekarboksilasi minyak jarak pagar dengan penambahan kalsium hidroksida.
Penelitian akan dilakukan di Laboratorium Dasar Proses Kimia, Departemen
Teknik Kimia Universitas Indonesia, Depok. Rencana diagram alir penelitian ini

dapat digambarkan sebagai berik

: Ikatar (FTIR)
2. Analisa posisi (GC)
3. Analisa Sifat Fisik

<&

y

Gambar 3.1 Diagram Alir Rencana Penelitian

23
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3.1 Persiapan Umpan

Umpan yang akan digunakan pada penelitian ini adalah minyak jarak
pagar dan Ca(OH) Minyak jarak pagar dan Ca(OHl)setelah ditimbang
kemudian dicampurkan dan diaduk hingga homogen di dalaaker glass.
Pencampuran ini dimaksudkan untuk memaksimalkan kontak antara kedua zat
tersebut, sehingga reaksi dapat berlangsung optimal. Campuran inilah yang akan
diumpankan ke dalam reaktor untuk terjadinya reaksi saponifikasi dan reaksi

dekarboksilasi.

Dalam penelitian _i <an beberapa variasi umpan untuk

mendapatkan ‘ Rasiliied yang tinggi.
Variasi yang K'\ ’

‘\ 2(OM);

xcess Ca(Q ﬁ ﬂ

Perh di atas dilakukan de

870,8 gl'Jmo -l"j"

berat mol

:i“. rarhl

yak jarak sebesar

Peralatan ya :
. timbangw
e spatula
e cawan

* beaker glass 200 ml
*  Syringe10 ml

3.2 Persiapan Sarana Reaktor untuk Uji Reaks Dekarboksilasi
Alat dan bahan yang digunakan dalam uji reaksi dekarboksilasi adalah:
1) Reaktor
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2) Pemanadlrnace

3) Tabung reaksi

4) Glass beaker 200 ml
5) Selang silicon

6) Gas nitrogen

Reaktor yang digunakan terbuat dstainless steel SS-316 dengan ukuran

diameter 3 cm dan panjang 30 cm. Sedangkan pemanas yang digunakan berupa

pemanas listrik dengan da

sistem reaksi, m (

800 watt. Untuk mengetahui temperatur

( ) adalibagian tengah pemanas.

Gambarst , s : gaksi Dekarboksilasi
Prosedur

4 | berikut:
1) Mengisi reaktor denga

2) Menutup reaktor dan kencangkan baut-bautnya.

ran minyak jarak pagar dan Ga(OH)

3) Memasang reaktor ke sistem atau pada tempatnya.

4) Menyambungkan pipa nitrogen ke reaktor.

5) Memasang selang silikon sebagai tempat keluarnya produk.

6) Memasang tabung reaksi sebagai wadah untuk menampung produk cair reaksi.
Untuk lebih jelasnya skema susunan reaktor dapat dilihat pada gambar

berikut:
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Susunan Reaktor

—
Termaokopel
o selang Silikon
% —|I[= L Pendingin
- Produk
Uinpan

/ . uLiStﬂ]{
eaks DeX )

EaKSI G

boksilasi iai, se 2) lakukan juga

ratur vaitu temp@ratiif| reaksi sapgaifikasi ( peratur reaksi

tahui kondisi

op g opti [ Si yang ¢ Jasi yang
: ageldalah sebag g A = J

dekarboksilasi ). Vartasi f pratupldilakuka ptuk me

eratur reaks 90, 150 dan
. tdera |ll Ii; I],5 bﬂaPGWS

3.3.1Pro Variasi Umpan

Prosedud‘ r‘ at dijelaskan sebagai berikut:
1) Mengisi reaktor denga igmetrik.

2) Menyusun reaktor seperti pada prosedur penyusunan reaktor langkah 2 — 6.

3) Mengalirkan gas nitrogen ke dalam sistem reaktor pada tekanan 1,0%gf/cm

4) Set suhu reaktor pada 2WD dan ditahan selama 20 menit untuk terjadinya
reaksi saponifikasi (T1).

5) Set suhu reaktor pada #&Ddan ditahan selama 90 menit untuk terjadinya
reaksi dekarboksilasi (T2).
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6) Produk reaksi ditampung menggunakan tabung reaksi. Untuk
menyempurnakan penampungan produk yang berupa fasa cair, wadah
dicelupkan di dalam bak penampung air.

7) Produk cair yang tertampung kemudian ditimbang dan dihitung konversinya.

8) Mengalirkan gas nitrogen ke dalam sistem reaktor pada tekanan 2,5%gf/cm
untuk membersihkan reaktor.

9) Mengulang prosedur 1 — 5 dengan umpan yang berbeda-beda (excess,Ca(OH)
50 % 100%, 150% dan 200%

3.3.2 Proseg Biuk Varias
Te

lij kan sebagai berikut:

1)
2) dur peny angkah 2 — 6.
m s oA 1,0%gf/lcm

k terjadinya

4) reaktor pada T4 dam dig@han selama 20

eaks| sapghifikasi (

eakto ; ma 90 k terjadinya
ekarboksilas

6) reaksi dita 1 o awah reakt an menggunakan

tabu#eak f Wﬂ\ﬁm unhnproduk yang berupa

fasa cg
7) Produk c# amptngkemtdian'd dihitung konversinya.

8) Mengalirkam. @ .Ur pada tekanan 2,5%gf/cm
untuk membersihkan € "'-"'

9) Mengulang prosedur 1 — 5 dengan temperatur saponifikasi (T1) yang berbeda-
beda (156C dan 20€C).

3.3.3 Prosedur Percobaan Reaksi Dekarboksilasi untuk Varias
Temperatur Dekarboksilas
Prosedur percobaan reaksi dekarboksilasi dapat dijelaskan sebagai berikut:

1) Mengisi reaktor dengan umpan excess CagQbi)%.
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2) Menyusun reaktor seperti pada prosedur penyusunan reaktor langkah 2 — 6.

3) Mengalirkan gas nitrogen ke dalam sistem reaktor pada tekanan 1,0%gf/cm

4) Set suhu reaktor pada 2WD dan ditahan selama 20 menit untuk terjadinya
reaksi saponifikasi (T1).

5) Set suhu reaktor pada #@dan ditahan selama 90 menit untuk terjadinya
reaksi dekarboksilasi (T2).

6) Produk reaksi ditampung pada bagian bawah reaktor dengan menggunakan
tabung reaksi. Untuk menyempurnakan penampungan produk yang berupa
fasa cair, wadah dicelug

7) Produk cair

e nhang.dan dihitung konversinya.
8) Mengalir
9) Me s jan _Le
, !»‘ \

e hada tekanan 2,5%gf/cm
)o llasi (T2) yang

(426, 450€
annya reaksi dapat dijelaskan melalui wikut:

penampung air.

Fealrai Eealcs t

Penyabunan Dekarbolosilas
Gambar 3.4 Profil Temperatur Reaksi
Konversi minyak jarak daryield fraksi diesel dihitung berdasarkan % berat

sebagai berikut:
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. minyak jarak umpan — minyak jarak sisa
konversi = - - x 100%
minyak jarak umpan

) fraksi diesel
yield = x 100%

minyak jarak umpan

dekarboksilasi q ]

3.4.1 Analisis GC-FID
Secara umum, kromatrografi digunakan untuk memisahkaatu
campuran kimia menjadi komponen-komponen penyusunnya. Sekali terpisah,
komponen-komponen tersebut dapat dievaluasi secara individu. Dalam semua
kromatografi, pemisahan terjadi ketika sampel campuran diinjeksikan ke dalam
Fasa Bergerak. Dalagas chromatography (GC), Fasa Bergerak berupa suatu gas

inert seperti heliumGas Chromatography, 1998).
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Dalam penelitian ini akan digunakan GC jenis FMEdame lonization
Detector (FID) adalah detector GC yang paling popular. Salah satunya adalah
karena mudah digunakan. FID merupakan detektor terbaik untuk mendeteksi
hidrokarbon dan komponen lain yang mudah terbaklre flame ionization
detector, n.d.)

vamwnn (W

Uisis FTIR

SIS ini dilak® engan Jelasw'-ikatan apa saja

W’i\‘f aksi dekarboksilasi.

.....

1. Aktifkan software’ ﬁ' g-pada keadaan FTIR belum
terisi sampel. !

d adah kaca di dalam FTIR.

3. Lakukan scanning sampel menggunakan software

2. Oleskan sampel yang

4. Hasil scanning dapat dilihat pada tampilan layar komputer.

Analisis ini dilakukan untuk mengetahui tingkat reaksi dekarboksilasi
yang terjadi, yang dapat dilihat dari jumlah ikatan ester (gugus karboksil) yang
terlepas dari kerangka ikatan.
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is ini di kan déng gukumBeberapa berikut:

yang dig al el densite
berbentuk g e‘ti M - g memiliki vO

o
T
. Yoltime an ini akan sama dengan

I Calia ang akan diukur
volumesg 4; Il )
3) Piknometer ditimba balt” Selisih berat piknometer penuh ini

dengan piknometer kosong merupakan berat cairan.

4) Densitas dihitung berdasarkan rumus berikut:

berat cairan (gr)
volume cairan (ml)

18bensita
i piknometer.

tentu. Prosedur

densitas (gr/ml) =
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viskometer Cannon

Gambar 3.9 Viscometer Cannon Fenske
Pengukuran viskositas ini dilakukan pada temperatur’@O0 Prosedur
pengukuran viskositas dapat dijelaskan seperti berikut ini:
1) Pastikan viskometer berada dalam keadaan kering dan bersih.
2) Cairan yang akan diukur viskositasnya dimasukkan ke dalam
viskometer sampai ketinggiannya mencapai ¥ dari bola H.
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3) Viskometer ditempatkan ke dalam gelas beaker yang berisi air,
kemudian dipanaskan pada temperatuf@0Tunggu beberapa menit
sampai temperatur cairan di dalam viskometer mencapai
kesetimbangan (4C).

4) Hisap ujung tabung A sehingga cairan naik sampai pertengahan bola
B.

5) Biarkan cairan turun. Catat waktu yang diperlukan oleh cairan untuk
melewati garis C sampaj ke garis E.

6) Viskositas dihi

mus berikut:

yn ; { P lefiSity (g/cm®)
A Ktrya s ﬂ garis C sampai

= konstanta om

elitiag . . i ili afta viskometer
O 3 cSt/deti

h— —
>

B2\

e’
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BAB 4
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Produk Reaksi Dekarboksilasi
Reaksi dekarboksilasi dilakukan di dalam reaktor yang disusun seperti
gambar 4.1 berikut ini:

ak |3 Da lan Ca(OH)
diatlirkan ke dalam

dite
reakKtoEntuk mengel an mengand pksigen dari dalam
reakt().wlktor kemudiaf " Ginaiask almenggunakan Mas elektrik sampai
temperatur 106 !EI; a0a. ° :i‘wt;. it untuk terjadinya reaksi
saponifikast. i@itteMPEfatui aildikkai-Sé cmperatur 400 2475
dan dijaga selan'- r @ 5 anieaxsi-dekarboksilasi. Produk reaksi
dekarboksilasi yang e‘-‘ Ew' ‘;eaw selang silikon (C). Di dalam

mengembun membentuk fasa cair. Produk

patkan di dasar reaktor itf@gen (B) kemudia

5,

selang silikon ini, gas hasil reak
cair ini ditampung di dalam tabung reaksi (D) dan kemudian ditimbang.

Tidak semua gas hasil reaksi dapat terkondensasi. Terbukti ketika gas
nitrogen dialirkan untuk membersihkan reaktor, dari reaktor ini keluar gas
berwarna putih dengan jumlah yang cukup banyak. Gas ini memiliki bau yang
sama dengan produk cair. Karena produk cair diperoleh dari gas hasil reaksi yang
terkondensasi, kemungkinan besar komposisi gas hasil reaksi ini hampir sama
dengan komposisi produk cair yang berupa senyawa hidrokarbon.
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Produk cair yang dihasilkan dari reaksi dekarboksilasi ini berwarna kuning
agak kecokelatan dengan komposisi berupa minyak (hidrokarbon) dan sedikit
kandungan air dan gliserol. Air dan gliserol dapat dibedakan dari hidrokarbon
karena keduanya tidak larut dalam hidrokarbon. Air dan gliserol berada di bagian
bawah botol karena memiliki densitas yang lebih besar daripada densitas
hidrokarbon. Air berwarna bening sedangkan gliserol berwarna putih. Keberadaan
air dan gliserol ini dapat diprediksi karena reaksi yang terjadi menghasilkan air

dan gliserol seperti telah ditunjukkan pada gambar 2.9 dan 2.10.

.~

' ; f )

ambar 4%.Prad i R€aksi D& ksi|!|

Reaksi Deks; 'o~ M a.rll iasi Komposisi n
bar 4.3 | komposiWan terhadap %

konverHodu KarboksHla 2 iasihr temperatur reaksi

saponifikagizda \ sidibuat.detap, yaitG 200uk

reaksi sapo ASD UNiEKEke 2kST™0e Si. Berdasarkan gambar
4.3, penambahﬂ * m konversi sampai excess
Ca(OH) 100% mol. w n Ca(@Hgbih lanjut ternyata
menurunkan konversi. Pengaruh komposisi umpan ini ternyata kurang begitu
signifikan karena konversi yang diperoleh tidak berbeda jauh. Komposisi umpan
terbaik adalah excess Ca(QH)Y0% mol yang memberikan konversi sebesar
56,33%
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Konversi (%)

4. si Dekarb@
Bratu

a(OH)100% mol, Séda

pan*tdengamkompos

silasic450

arena pada
pa yelum

dthunjukkan D

. Hasil yang

Konversi (%)

150 B

200
Temperatur Saponifikasi (°C)

Gambar 4.4 Pengaruh Temperatur Saponifikasi terhadap Konversi
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Berdasarkan gambar 4.4, semakin besar temperatur reaksi saponifikasi
konveasi juga semakin besar. Konversi terbesar diperoleh pada temperatur
saponifikasi 200C vyaitu 56,33 %. Dengan hasil ini maka produk terbaik dari
variasi temperatur saponifikasi adalah sama dengan produk terbaik dari variasi
komposisi umpan karena memiliki kondisi yang sama yaitu dengan umpan excess
Ca(OH) 100% mol, temperatur reaksi saponifikasi 200dan temperatur reaksi
dekarboksilasi 450 °C. Konversi yang diperoleh dari variasi temperatur
saponifikasi ini tidak jauh berbeda, Kenaikan konversinya hanya berkisar 2%. Hal

ini menunjukkan bahwa ¥ reaksi saponifikasi ini  pengaruhnya

tidak terlalu sigai
{ jgan antara produk reaksi
ifikasi an yang berupa

@) (4)

Gambar 4.5 Perbandingan Umpan dan Hasil Reaksi Saponifikasi, (1) Umpan
(2) Hasil Reaksi Saponifikasi pada Temperatur dDO
(3) Hasil Reaksi Saponifikasi pada Temperatur d50
(4) Hasil Reaksi Saponifikasi pada Temperatur D0
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Seperti terlihapada gambar 4.5 di atas, produk reaksi saponifikasi pada
temperatur 106C (gambar 2perupa cairan kental berwarna kekuningan. Cairan
ini secara fisik hampir sama dengan umpan (gambar 1). Sedangkan produk reaksi
saponifikasi pada temperatur 13Ddan 200°C (gambar 3 dan 4) menunjukkan
hasil yang berbeda, produkii berbentuk padatan. Dengan hasil ini dapat
diindikasikan bahwa pada temperatur 106CQ reaksi saponifikasi belum
berlangsung secara sempurna. Sedangkan pada temperati€ tB& 200°C
reaksi saponifikasi berlangsung lebih sempuwialaupun pada temperatur 100

°C reaksi saponifikasi Dg

Ng secara sempurna, tidak menutup

kemungkinan B 2 10 et emperatur dinaikkan untuk

reaksi de 3 ~ q ambar 4.4, produk reaksi
[

Omemberikan

4] ak Dekarfoksilasgidenga
wmksilasi J
ambafS @5 mendpukkans jengarth ten atur N d

te k I.

peratur

ekarboksilasi

onvers k

400
425 _"‘————____‘/
450

Temperatur Dekarboksilasi (°C)

Gambar 4.6 Pengaruh Temperatur Dekarboksilasi terhadap Konversi
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Dalam variasi temperatur reaksi dekarboksilasi, komposisi umpan yang
digunakan adalah excess Ca(@HP0% mol, sedangkan temperatur reaksi
saponifikasi 200C. Pemilihan umpan dan temperatur reaksi saponifikasi tersebut
berdasarkan hasil penelitian sebelumnya yang menunjukkan bahwa pada kondisi
tersebut diperoleh konversi terbesar. Dari gambar 4.5, ditunjukkan bahwa
semakin tinggi temperatur reaksi dekarboksilasi, konversi yang diperoleh juga
semakin besar. Hal ini menunjukkan bahwa pada temperatur yang lebih tinggi

reaksi dekarboksilasi berlangsung lebih sempurna. Pengaruh temperatur

dekarboksilasi sangat siggi onversi yang diperoleh. Seperti terlihat

pada gambar 4 esar dengan konversi terkecil

mencapai n d peratfiCAyaitu 65,44

%.
qi;\ ‘ D [ dengan konversi
lainnya. nif cis@babkan kaf? ada peratutC400

0N terkKQRVETSi Sielmm I terlihat pada

6: padatap sisa teaksi®padd temperatur’G jukkan masih

datafterdsa lengketigdan 2lihatan basah).

a prod xponifikasi, (o
a reaksi pada

berbe ila aj gan pe

yang lebih gi Q ng pnunjukkan nya produk

. Padatan si ksi dekarboksilasi

ium nat dan sisa,Ca(OH)
“ <aibo

I (padatan

) (2)
Gambar 4.7 Sisa Reaksi Dekarboksilasi. (1) TemperatutGl00
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(2) Temperatur 458C

4.5 Analisa FTIR

Analisa FTIR bertujuan untuk mengetahui ikatan-ikatan/gugus fungsi apa
saja yang dimiliki oleh produk yang dihasilkan dari proses reaksi dekarboksilasi.
Gugus fungsi ini selanjutnya dibandingkan dengan gugus fungsi yang terdapat
dalam minyak jarak pagar, sehingga dapat diketahui keberhasilan dari reaksi

dekarboksilasi. Selain itu gugus_daigsi tersebut juga dibandingkan dengan gugus

fungsi yang terdapat da ial, sehingga dapat diketahui seberapa

mirip produk y;

menentukan/
elombang antara
edangkan daerah

140@mcraering it untuk

entifikas un _da€ Ailkan dae idik ja@ karena setiap

iliki sp
tra FTIR ke A ak Ypagar dltunjuu

a gambar 4.7

(

b0

40+

20

1357 .64

14
72510

00 DA~ ~=Tw 3w = — af

l]_

174333

12945 59
285413

20 . . . . : :
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumbers

Gambar 4.8 Spektra FTIR Minyak Jarak Pagar
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Berdasarkan gambar 4.7, gugus fungsi yang terdapat dalam minyak jarak
pagar adalah gugus C—H uluran pada bilangan gelombang 2946,69 dan 2854,13
cm?, C=0 ester pada bilangan gelombang 1743,33,d8+O pada bilangan
gelombang 1157,08 c¢findan C—H tekukan pada bilangan gelombang 14502 cm
Gugus-gugus fungsi ini menunjukkan bahwa kandungan utama minyak jarak
pagar adalah ester. Memang benar bahwa kandungan utama minyak jarak pagar
berupa ester yaitu dalam bentuk trigliserida yang merupakan ester dari gliserol.

4.5.2 Spektra FTIR PLg
dan Temperat ofe

Hasjl 0
terbaik t
padgag

arboksilasi dengan Variasi Umpan

{ } n eratur saponifikasi
ang sai ] e ut ditunjukkan

EO1 B3

g15.65

3394 .10

171247

o

/

[~ I B I - TR R I

4000 3500 'Dwm‘ G0 1500 1000 500

avenumbers

Gambar 4.9 Spektra FTIR Produk Hasil Dekarboksilasi dengan Variasi Umpan
dan Temperatur Saponifikasi Terbaik

Dari gambar 4.9 di atas, spektra FTIR produk hasil reaksi dekarboksilasi
berbeda dengan spektra FTIR minyak jarak pagar. Hal ini membuktikan telah
terjadi reaksi yang menyebabkan perubahan senyawa yang terkandung di
dalamnya. Gugus fungsi yang terdapat dalam produk dekarboksilasi adalah C—H
uluran pada bilangan gelombang 2931,26*cnt=0 keton pada bilangan
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gelombang 1712,47 ¢émdan C-H tekukan pada bilangan gelombang 1450;2 cm
! Gugus C=0 dan C-O ester tidak terlihat pada spektra di atas. Hal ini
menunjukkan telah terjadi reaksi dekarboksilasi yang menghilangkan gugus
karboksil (ester) yang terdapat dalam minyak jarak pagar.

Dalam spektra FTIR ini tidak dijumpai adanya ikatan =C—H dan C=C
yang masing-masing berada pada bilangan gelombang 3000-3T0facnm 600-
1700cm™. Dengan demikian senyawa alkena tidak terdapat dalam produk reaksi

dekarboksilasi ini. Dari gugus fupgsi yang telah teridentifikasi, kemungkinan

besar senyawa penyusu lekarboksilasi ini adalah campuran antara

alkana dan ketg g tidak terlalu banyak karena

pita uluran

G ) gian besar berupa
asag pe i analisa FTIR ini
1] an re. : dlpred|k5| telah

bpektra FTIREPIO A il arboksilasid Variasi

Tem Dekarbok H’
Mra - Z K i en&variasi temperatur

dekarboksiia Saiig Dekii@e, FTIR - produk  hasil

dekarboksila AR as :
membedakan W . * ; i“gus-gugus teBmdkita
FTIR ini menunjukkan a V , C—C dan C=0 keton. Gugus C-H

uluran terbaca pada bilangan gelombang 2915, 84 €m0 keton pada bilangan

dal presaponifikasi terbaik. Yang

gelombang 1712,47 c¢h dan C-H tekukan pada bilangan gelombang 1450;2 cm

! Dalam spektra ini juga tidak dijumpai adanya senyawa alkena. Hasil reaksi ini
menunjukkan telah terjadi reaksi dekarboksilasi karena gugus karboksil (C=0 dan
C-O ester) tidak terdapat pada spektra FTIR di atas. Seperti produk reaksi
dekarboksilasi sebelumnya, produk reaksi dekarboksilasi ini juga kemungkinan
besar terdiri dari senyawa alkana dan keton.
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Gambar 4.10 menunjukkan spektra FTIR produk hasil reaksi

dekarboksilasi dengan variasi temperatur dekarboksilasi terbaik.
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Gambar 4.11 Spektra FTIR Diesel Komersial
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Spektra FTIR diesel komersial menunjukkan adanya gugus C—H uluran
pada bilangan gelombang 2884,98 tndan C-H tekukan pada bilangan
gelombang 1465,63 chm Senyawa alkena yang memiliki ikatan =C—H dan C=C
tidak terlihat dalam spektra ini. Tidak adanya gugus yang lain seperti gugus
karboksil dan keton menunjukkan bahwa penyusun utama diesel komersial adalah
senyawa alkana. Spektra FTIR hasil dekarboksilasi memiliki kemiripan dengan
spektra FTIR diesel komersial ini karena gugus fungsi yang dominan adalah

gugus C-H. Perbedaannya hanya terdapat pada gugus keton yang dimiliki oleh

hasil reaksi dekarboksilasi inl tidak ada, maka spektra FTIR hasil
dekarboksilasi g 3 2 R diesel komersial.

kg at, dibuat tabel ringkasan
pyak jarak pagar, B
nkdan temperatur

g \riasi temperatur

! Reaksi

%Tran
B d D

2 71 4 0,22

C=0* St lm:—m e :

C=0 WKEI i 700 = 1 70| et St g 41 51 -

C—H** 1 3645 39,16
C-O* - -
=C-H* | Alkena j - - -
c=C* Alkena - - - -

BG = bilangan gelombang  * = pita uluran ** = pita tekukan

4.6 Analisa GC-FID

Produk cair reaksi dekarboksilasi dianalisa menggunakan instrumen
kromatografi gas jenis FID dari Shimazu GC 6890 dengan kromatogram RC26
dan kolom yang digunakan adalah SE-30 sepanjang 3 m. Kondisi GC-FID dapat
dilihat pada tabel 4.2.
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Tabel 4.2 Data Analisa FID

Column SE-30 untuk senyawa non polar atau OV-17 untuk senyawa
polar

Carrier Nitrogen

Oven 40°C selama 2 min; 40-22%C dengan laju pemanasan 2,5
°C/min

Injector Non split injector

Detector FID 290°C. Nitrggen make up gas sebesar 30 ml/min

Produ

Analisa

pemiliki konversi terbesar.
ara. kuantitatif senyawa-
senyaw ‘ : : Dég
dikete d

me akan Aidrokarbon denda jano 1l a ; 20.

an demikian dapat

hakar fraksi diesel
alisa ’ cair reaksi

de Pasi terdisigatas S drokakl@en deng® g rantai atom

k3

on C7- Padaha yusun iserida minyek jarak pagar

y Pakan s senyawa 0 , hanya panjang rantai
a?bn C14-C20 fBengs M ap,dapat dipredikderjmlting/
perefigkahian dan pent lemak. Pefengkahan akan membuat

senya 1drQ "‘,-f-,", a6 [ ngb’penggabungan alkil
menyebabkaiiranta

Dari a8 2 GL-FLB denga ghitting % berat dari senyawa
hidrokarbon C1 i ol aksi diesel dalam produk cair

reaksi dekarboksilasi.
Tabel 4.3 Persentase Senyawa Hidrokarbon Setara Fraksi Diesel

Senyawa Kandungan (% berat)
Dodekana (C12) 4,29
Tridekana (C13) 2,72
Tetradekana (C14) 3,32
Pentadekana (C15) 4,83
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Reaksi dekarboksilasi..., Andres Suranto, FT Ul, 2009



46

Heksadekana (C16) 3,87
Heptadekana (C17) 6,71
Oktadekana (C18) 12,44
Nonadekana (C19) 5,92
Eikosana (C20) 14,24

Total 58,34

Berdasarkan tabel 4.3, kandungan fraksi diesel dalam produk cair reaksi

dekarboksilasi sebesar 58,344 gan memperhitungkan konversi produk cair
reaksi dekarboksi digkarbon setara fraksi diesel

yang diperolg

“€$$2))

PDensitas termasuk 8 ui dari bahan
daraan’bermaote; . 2 - suat - sesuai dengan

spesifikasi 0 telalwditetapka ap 2ktu injeksi, laju

infekStekanan pembukasinje 12 putaran mesin agagperforma mesin,

emisPdan parameter pembak ‘ hai.
H#n penelitiansthiGe ; <UL FReng unakaneter. Hasil yang
diperoleh ada (_g:? :'i\

Volume pikn(

Berat awal (pik

Berat akhir (pik

Berat produk = berat akr perat awal
=21,28 gr— 13,09 gr
=8,19gr

berat produk _ 8,19 gr

densitas produk = = 0,84 gr/ml

volume produk ~9,7ml
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Dari pengukuran ini diperoleh densitas produk cair reaksi dekarboksilasi
sebesar 0,84 gr/ml atau 840 kd/nDensitas hasil reaksi dekarboksilasi ini telah
memenuhi standar yang telah ditetapkan oleh Dirjen Migas, karena berdasarkan
SK Dirjen Migas No. 3675K/24/DJM/2006, densitas solar adalah 820 — 866 kg/m
untuk solar super dan 815 — 870 kd/mmtuk solar regular. Dengan demikian
produk reaksi dekarboksilasi ini dapat digunakan tanpa ada penyesuaian terhadap

waktu injeksi, laju injeksi, tekanan pembuka injektor dan tingkat putaran mesin.

4.7.2 Viskositas
Viskositg

bahan ba . ; 03 epgaruh pada kerja mesin.
i i : ' a n bahan bakar yang
idak o \g pkap arbon deposit
' esin. Olehgkarenc pada pen di kan pengukuran

kah produk ini

penting dalam penentuan

A proc and asilk@*umnto
diguakan sebagai Bahaf®bakar kendaraan an tidak akan
pimpulka Salah pada kefjaihdsin
peneliti sllc \ Canng Intuk mengukur
Vi i Pengukura z;k M a eratu?mmwwperoleh
adalea berikut:
t = 45, 24gaiftik

viskositas

Dari hasil perhituan

dekarboksilasi sebesar 4,27 c$fiskositas ini telah memenuhi standar yang

W66132 ~ 4,27 ¢St

eroleh viskositas produk cair reaksi

ditetapkan oleh Dirjen Migas karena berdasarkan SK Dirjen Migas No.

3675K/24/DIM/2006, viskositas solar sebesar 2,0 — 4,5 ¢St untuk solar super dan
2,0 — 5,0 cSt untuk solar regular. Dari hasil tersebut dapat disimpulkan bahwa
produk reaksi dekarboksilasi ini aman untuk digunakan pada kendaraan bermotor
karena tidak akan menimbulkan coking dan karbon deposit pada piston dan mesin.
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BAB 5
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil dan pembahasan di atas, maka dapat disimpulkan
beberapa hal berikut:
1. Hidrokarbon setara fraksi diesel dapat diperolen melalui reaksi dekarboksilasi
campuran minyak jarak pagar dengan Ca(OH), berlebih.
2. Komposisi umpan terbaik untuks@eksi dekarboksilasi campuran minyak jarak
pagar dengan Ca(OH) 100%.

3. Temperatur,

4. Tempgi#i
dekarboksilasi
(Jane ya € - ap, tetapi
HIKKAN adapva.guous k
S*FID menunjtikkan KS Ol esel sebesa
Sifat fisi ag meliputifdensitas dangvi ' : an bahwa

odu caksi dekarbpks Al

e en Migas!
5.2 Savanll’
1. Konﬁr -‘;F an digsekita

kond C . QLUK 0aS,§ 00232 Droay yanQ Gioelol € P ak|n banyak

ono Shier
g "“- ptuk “menyempurnakan

2. Produk gaS™yang tidok derkg ﬁ S| .qii S8 gga dapat diketahui
Ssenyawa penyustinmye ! J }

3. Melakukan reaksi sapom( peratur yang lebih tinggi dari 200
°C.

4. Melakukan reaks dekarboksilasi dengan temperatur yang lebih tinggi dari 475
°C.

5. Reaks dekarboksilas dilakukan dengan waktu yang lebih singkat agar tidak
terjadi reaksi polimerisasi/polikondensasi.
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Lampiran 1
Penentuan Berat Molekul Trigliserida Minyak Jarak

Rumus molekul trigliserida:

| asant e

abel 1. Berat Mol&kul ASa ak Penyusun Trgliseride

= ‘l“l} mpos
oHaiO05 | AT |

B:2) C.HS0, Wl = B28 | :

PaTIHETL6.0) CHHEC AN S 2 ™ 5,21
Stearl6(d®.0) C RO TR S )q3 19731
Pal mitof&ie’( 16, jﬂ;ﬂl@'f-ﬂfﬁ-hh 771
Linolenic (18 m»-"’ ‘-F‘ﬁ"' 0,554
Arachni dre*(; 0,622
Margaric (17 0 -iﬂ ‘T-ﬂ.— 0,269
Mirisdic (14:0) g .1 0,227
umlah 276.582

-

S E) AS3

BM*
B1

*) setelah dikurangi 1 atom hidroge
Beral molekul trigliserida = 3x BM asam lemak + BM gliserin
=3x 276,58 +41
= 870,75 gram/mol
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Lampiran 2
Perhitungan Rasio Berat Minyak Jarak dan Ca(OH);

Reaksi yang terjadi:

7
H,C—-D0-C—F C H,C— OH
O G e r—
! I Rt By
l HC-0-C—R + 3Ca(OH); —» 3 0 Ca + 2 HC-OH
8 Rbeo” |
HyC —0—C—R H,C — OH
triglizerida lealsing ghserol
F. B '
a  + el H & & 03

dieselfsolar  loalst onat

kg DgRerboks'a

S oksida ik reaksi
<asiydan 3 mol u dekarboksllasi). Atau dean, 1 mol
triglisetic W
BM trigl@a: "f

BM kalsiu

a(OH)

Umpan Varias Rasio Berat Minyak
Jarak dengan
Jarak Ca(OH),

A Stoikiometrik 870,8 gr 222,30 gr 3,92

B Excess Ca(OH); 870,8 gr 333,45 gr 2,61
50% mol

C Excess Ca(OH); 870,8 gr 444,60 gr 1,96
100% mol

D Excess Ca(OH); 870,8 gr 555,75 gr 1,57
150% mol

E Excess Ca(OH), 870,8 gr 666,90 gr 1,31
200% mol
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Lampiran 3

Produk Hasil Reaksi Dekarboksilasi dan Perhitungan Konversi

Tabel 3. Data Penelitian Hasil Reaks Dekarboksilasi dengan Variasi Umpan

Excess Ca(OH), 100% mol

Umpan Berat Produk (gr)
Stoikiometrik 4,54
Excess Ca(OH), 50% mol 5,05

5,07

Excess Ca(OH

4,85

Perhitungan Konversi:
Minyak jarak umpan = 9 gram

berat produk
¥ konversi =

kerat minyakt jarak umpan
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(lanjutan)

Tabel 6. Konversi Hasil Reaksi Dekarboksilasi dengan Varias Umpan

Umpan Konversi (%)
Stoikiometrik 50,44
Excess Ca(OH), 50% mol 56,11
Excess Ca(OH), 100% mol 56,33
Excess Ca(OH), 150% mol 53,89
Excess Ca(OH 53,00

! ,.u-"

-f% #r
" e AN s

~ .rfmr \

———- .. S g (P00 |
_‘ h | TTeEE

—To
3 g 42,11

450 56,33
475 65,44

Reaksi dekarboksilasi..., Andres Suranto, FT Ul, 2009



57

Lampiran 4
Hasil Analisa GC-FID

HASIL
TEST RESULT

Nomor Seri : Nomor Contoh/  : 1030/09 s/d 1031/09.
Serial Number Sample Number

Halaman T 23
FPage

ASTM D. 2887.

CANA (C14)
P DIK ANA(C15)
Hrw HANA (C16
HEPTJAN ;-,;-"

| OKTADEKAR

| NONAR
EIKOSANA

\ZE t’mu;%’.n@aﬁhway, M.Si.
. NP:1000077E,

Personil Laboratorium LEMIGAS akan memberikan pelayanan yang terbaik unmk,n'te!aksanakan anahs:s Kerahasiaan hasil ini {er_namm Laporan
ini hariya berdasarkan sampel yang diuji dan tidak untuk diiklankan.
LEMIGAS Labaratories personnel will exert its best effort to conduct the analysis. The result obtained are hold in strict confidence. This report
relates only to the sample tested and may not be used for advertesing purpose,
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(lanjutan)
HASIL
TEST RESULT
Nomor Seri 2 Nomor Contoh/  : 1030/09 s/d 1031/09.
Serial Number Sample Number
Halaman 33
Page
[
| Determination it “ Method
| 0
| HENEIKQSA : B ASTM D. 2887.

DOKO
TRIKS
TRT

N TANA (O
TRATRIAKONTANA (C
AKONTANA (G

HEPWEIRR ) KONTANA (CIRMEEE )

_ OK TR <O g
NONATRIAKAEEIEAIC39) [MBF

TETRA e T 00

- |

a wjhnqi’\%i}aww, M.Si.

Personil Laboratorium LEMIGAS akan memberikan pelayanan yang terbaik untuk me anakan analisis. Kerahasiaan hasil ini terjamin. Laporan
ini hanya berdasarkan sampal yang diuji dan tidak untuk diiklankan.
LEMIGAS Laboratories personnel will exert its best effort to conduct the analysis. The result obtained are hold in strict confidence. This report
relates only to the sample tested and may not be used for advertesing purpose,
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