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INTISARI 
 
Telah dilakukan penelitian tentang studi pengaruh berat kitosan sebagai 

katalis basa heterogen dan variasi waktu reaksi pada proses reaksi transesterifikasi 
minyak jelantah. Proses transesterifikasi dilakukan dengan cara mereaksikan minyak 
jelantah dan metanol dengan variasi berat katalis kitosan 0,8 gram ; 0,6 gram ; dan 
0,4 gram.  Rasio mol antara minyak jelantah dengan metanol yaitu 1:12 dengan 
asumsi bahwa minyak jelantah didominasi oleh POO (1-palmitil-2,3-dioleil) selama 
120 menit pada suhu 60oC. Hasil transesterifikasi kemudian dianalisis menggunakan 
GC-MS dan diperoleh bahwa reaksi transesterifikasi dengan menggunakan katalis 
kitosan 0,8 gram menghasilkan lebih banyak metil ester. 

 
 Setelah mengetahui bahwa dengan menggunakan katalis kitosan 0,8 gram 
lebih banyak menghasilkan metil ester, dilakukan reaksi transesterifikasi seperti 
sebelumnya dengan variasi waktu 120 menit ; 60 menit ; dan 30 menit. Dan setelah 
dianalisis dengan GC-MS, reaksi transesterifikasi yang berlangsung selama 120 menit 
lebih banyak menghasilkan metil ester. Metil ester yang dihasilkan adalah metil 
palmitat (6,051 %), metil linoleat (2,364 %) dan metil oleat (6,466 %). 
 
 
 
Kata kunci: transesterifikasi, minyak jelantah, katalis kitosan, GC-MS, metil ester  
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ABSTRACT 
 

 
            The  research study about the influence of weight variation of chitosan as a 
heterogeneous base catalyst and variation of time reaction in transesterification 
process of waste cooking oil. Transesterification process carried out by the reaction 
beetwen waste cooking oil and methanol, weight variation of chitosan as a catalyst 
are 0,8 gram ; 0,6 gram ; and 0,4 gram. Mole ratio between waste cooking oil and 
methanol is 1:12 the assumption waste cooking oil is dominated with POO (1-
palmityl-2,3-dioleyl) for 120 minutes at 60oC. The results of transesterification was 
analysed with GC-MS and the result was using 0.8 grams of chitosan catalyst 
produced more methyl esters. 
 
            After found out that using 0.8 gram chitosan catalyst were produced more 
more methyl esters, the time variation of transesterifikasi process are 120 minutes ; 
60 minutes ; and 30 minutes. It been analysed with GC-MS, transesterification 
process for 120 minutes produced more  methyl esters. Methyl ester that produced are 
methyl palmitate (6,051 %), methyl linoleic (2,364 %) and methyl oleic (6,466 %). 
 
 
 
Key words: transesterification, waste cooking oil, catalyst chitosan, GC-MS, methyl   
ester 
 
 
 
 
 
 
 



 

1 
 

B A B  I 

PENDAHULUAN 

 

I.1 Latar Belakang 

Minyak bumi merupakan bahan bakar utama yang dibutuhkan untuk 

transportasi dan semua sektor industri, bahkan dapat dikatakan bahwa minyak bumi 

merupakan roda penggerak kehidupan. Di Indonesia, data statistik menunjukkan 

bahwa konsumsi energi transportasi menduduki tempat teratas diikuti sektor industri 

dan rumah tangga, dengan perbandingan 37,79% transportasi ; 36,16 % industri dan 

26,05 % untuk rumah tangga. Sekitar 99 % konsumsi energi untuk transportasi 

berasal dari minyak bumi, hanya 1 % yang diambil dari gas (Sibuea, 2003), sehingga 

untuk memenuhi kebutuhan tersebut dilakukan eksplorasi dalam skala besar terhadap 

sumber daya alam yang ada. 

 Minyak bumi merupakan sumber daya alam yang tidak dapat diperbaharui 

sehingga jika dilakukan eksplorasi secara terus menerus maka persediaan migas 

(minyak dan gas) di dunia maupun Indonesia semakin lama akan semakin berkurang 

dan cepat atau lambat pasti akan habis untuk mengantisipasi permasalahan tersebut, 

maka telah dilakukan berbagai upaya dan penelitian untuk mencari sumber energi 

alternatif baru sebagai bahan bakar pengganti sehingga dapat menghemat persediaan 

minyak bumi dan akan mengurangi ketergantungan manusia pada produk minyak 

bumi yang tak terbarukan. Sumber energi yang diharapkan adalah sumber energi 
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yang dapat diperbaharui, mudah diperoleh, ramah lingkungan, efisien dan harganya 

terjangkau. 

Alkil ester asam lemak yang lebih sering disebut biodiesel inilah yang 

merupakan produk potensial sebagai pengganti bahan bakar minyak diesel. Hal ini 

disebabkan karena bahan bakunya yang berasal dari minyak nabati yang dapat 

dihasilkan secara periodik dan mudah diperoleh. Selain itu, harganya yang relatif 

stabil dan produksinya mudah disesuaikan dengan kebutuhan dan bersifat bersih 

lingkungan dengan tingkat emisi gas berbahaya yang relatif rendah. Biodiesel 

memiliki beberapa keunggulan dibanding petrodiesel, yaitu mudah digunakan, 

bersifat biodegradable (dapat terurai secara alami), sifat bahan bakunya yang dapat 

diperbarui (renewable),  tidak beracun (non toxic), bebas logam berat, sulfur ataupun 

aromatik dan mempunyai titik nyala (flash point) yang lebih tinggi sehingga lebih 

aman jika disimpan dan digunakan. Kelebihan-kelebihan tersebut menjadikan 

biodiesel sebagai bahan bakar alternatif yang baik daripada bahan bakar minyak dan 

dapat dianjurkan penggunaannya diberbagai negara, terutama di area-area dengan 

lingkungan sensitif. 

 Minyak nabati merupakan bahan baku primer yang digunakan dalam produksi 

biodiesel, namun menurut laporan hasil analisis dari Departemen Pertanian, jika 

dibandingkan dengan harga minyak bumi, harga biodiesel dari minyak nabati ini 

relatif tinggi. Berbagai cara untuk mengatasi tingginya harga biodiesel ini dilakukan 

dengan penelitian-penelitian dalam penentuan metode yang tepat untuk menekan 
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harga biodiesel, salah satunya dengan penggunaan limbah minyak goreng atau 

minyak jelantah. 

Minyak goreng bekas atau yang sering disebut dengan minyak jelantah (waste 

cooking oil) merupakan salah satu jenis limbah cair. Pemahaman bahwa minyak 

jelantah merupakan limbah cair masih dianggap awam bagi sebagian besar 

masyarakat Indonesia. Hal ini disebabkan karena dampak dari penyalahgunaan 

minyak jelantah sebagai bahan pengolah makanan, tidaklah terlihat secara langsung. 

Padahal perlu diketahui bahwa di dalam minyak jelantah mengandung senyawa – 

senyawa yang bersifat karsinogenik, (kanker akibat adanya berbagai senyawa 

beracun, dan berbagai penyakit seperti diare dan aterosklerosis)  yang terjadi selama 

proses penggorengan seperti senyawa benzene dan peroksida. Senyawa benzene 

merupakan zat penyebab kanker. Senyawa ini mengandung dioksin yang dapat masuk 

melalui sel – sel tubuh. Selain itu, di dalam minyak jelantah juga terkandung banyak 

kolesterol. Jika dikonsumsi secara terus – menerus akan menyebabkan penumpukan 

kolesterol pada pembuluh darah, sehingga muncul gangguan penyakit jantung dan 

akibat selanjutnya dapat mengurangi kecerdasan generasi berikutnya. 

Sementara di Indonesia, penyalahgunaan minyak jelantah masih sangat umum 

dilakukan dan dianggap bukanlah bentuk penyalahgunaan. Sebagian besar 

masyarakat Indonesia menganggap enteng akan bahaya yang ditimbulkan dari 

penggunaan minyak jelantah. Mereka beranggapan bahwa minyak jelantah masih bisa 

digunakan untuk menggoreng. Apalagi dengan meningkatnya harga minyak goreng 

baru – baru ini, mengakibatkan semakin sulitnya menghindari tidak menggunakan 
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minyak jelantah sebagai bahan pengolah makanan karena alasan ekonomi. Bagi 

pedagang gorengan, penggunaan minyak jelantah merupakan bentuk penekanan biaya 

produksi. Sedangkan bagi ibu – ibu rumah tangga, penggunaan minyak jelantah 

merupakan bentuk penghematan terhadap pengeluaran keluarga. Dengan semakin 

berkembangnya ilmu pengetahuan dan teknologi, permasalahan tentang 

penyalahgunaan minyak jelantah sebagai bahan pengolah makanan dapat diselesaikan 

dengan bijaksana. Artinya, masyarakat tidak perlu membuang minyak jelantah begitu 

saja ke lingkungan untuk mencegah terjadinya gangguan pada kesehatan tetapi 

masyarakat bisa mengolahnya menjadi sesuatu yang berguna. 

Untuk itu perlu penanganan yang tepat agar limbah minyak jelantah ini dapat 

bermanfaat dan tidak menimbulkan kerugian dari aspek kesehatan manusia dan 

lingkungan. Salah satu bentuk pemanfaatan minyak jelantah agar dapat bermanfaat 

dari berbagai macam aspek ialah dengan mengubahnya secara proses kimia menjadi 

biodiesel. Hal ini dapat dilakukan karena minyak jelantah juga merupakan minyak 

nabati, turunan dari CPO (crude palm oil, bahan dasar minyak goreng). Adapun 

pembuatan biodiesel dari minyak jelantah ini menggunakan reaksi transesterifikasi 

seperti pembuatan biodiesel pada umumnya dengan pretreatment untuk menurunkan 

angka asam pada minyak jelantah. 

Reaksi transesterifikasi adalah reaksi untuk mengubah ester dari minyak atau 

lemak yang berupa trigliserida kompleks menjadi campuran ester yang lebih 

sederhana dan gliserol. Untuk mempercepat laju reaksi, biasanya dilakukan dengan 

penambahan katalis asam atau basa. Penelitian dalam pembuatan biodiesel melalui 
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reaksi transesterifikasi telah banyak dilakukan terutama dalam mengkaji penggunaan 

jenis katalis yang sesuai. Katalis yang efektif serta berharga murah lebih 

menguntungkan bila diterapkan dalam skala industri besar. Reaksi transesterifikasi 

dapat dikatalisis dengan katalis asam atau basa pada sistem katalitik homogen 

ataupun heterogen. Reaksi transesterifikasi dengan katalis basa biasanya relatif lebih 

cepat dibandingkan berkatalis asam dan konversi yang dihasilkan juga relatif besar. 

Proses transesterifikasi menggunakan katalis homogen dapat memberikan 

konversi metil ester dalam waktu yang singkat dengan temperatur yang digunakan 

relatif rendah, namun penggunaan katalis dalam sistem homogen pada proses 

transesterifikasi minyak nabati dimungkinkan dapat menghasilkan sabun melalui 

reaksi saponifikasi. Pembentukan sabun tidak bisa dihindari dengan adanya air dan 

asam lemak bebas pada sistem reaksi. 

Pembentukan sabun merupakan hasil reaksi samping yang tidak diinginkan, 

karena dapat mengkonsumsi sebagian katalis sehingga efektivitasnya berkurang. 

Disamping itu, reaksi dengan katalis alkali juga memiliki beberapa kelemahan, 

seperti energi yang diperlukan lebih besar, serta kesulitan dalam penghilangan katalis 

pada tahap pemisahan dan pemurnian produk akhir, sehingga diperlukan biaya 

tambahan pada tahap akhir pemurnian produk, serta katalis yang telah dipakai 

sebelumnya tidak dapat digunakan kembali. 

Efisiensi produksi juga dapat dilakukan dengan mengganti katalis basa 

homogen dengan katalis basa heterogen. Pada proses homogen, katalis basa akan 

hilang karena pencucian. Pada prinsipnya dengan katalis heterogen, maka material 
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katalis dapat diambil kembali (tidak hilang) dan dapat digunakan kembali sebagai 

katalis sehingga proses pembuatan biodiesel menjadi sederhana. Salah satu polimer 

yang berpotensi sebagai katalis heterogen adalah kitosan. Kitosan adalah turunan 

kitin yang diisolasi dari kulit udang, rajungan, kepiting, dan kulit serangga lainnya. 

Reaktivitas yang tinggi dari gugus amino bebas menjadikan  kitosan mempunyai 

potensi sebagai basa Lewis. Makin panjang rantai kitosan, makin banyak kandungan 

gugus amino bebasnya maka makin tinggi sifat kebasaannya. Sifat basa ini 

diharapkan dapat menggantikan katalis basa yang biasa digunakan pada proses 

transesterifikasi. 

Oktoreno (2010) telah menguji proses transesterifikasi dari minyak jelantah 

dengan bantuan katalis kitosan dengan variasi berat katalis selama 2 jam dengan suhu 

650C dan hasilnya semakin besar jumlah katalis yang digunakan maka hasil metil 

ester dari transesterifikasi tersebut semakin sedikit. Sehingga dapat diartikan bahwa 

jumlah katalis yang sedikit mampu menjadikan kitosan sebagai katalis yang efisien. 

Hazkil. B (2009) telah melakukan reaksi transesterifikiasi pada minyak jelantah 

dengan katalis KOH pada variasi waktu 30 menit dan 60 menit. Sehingga perlu 

dicoba variasi waktu reaksi dengan menggunakan katalis kitosan. 

 Penelitian kali ini akan menguji pengaruh katalis kitosan dalam reaksi 

transesterifikasi pada proses dari minyak jelantah dengan menggunakan berat katalis 

kitosan lebih sedikit untuk mengetahui sejauh mana tingkat efisien dari katalis 

kitosan dan juga mevariasikan waktu reaksi yang lebih cepat untuk mengetahui 

tingkat efisien waktu uang dapat berlangsung pada proses transesterifikasi ini. 
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I.2 Perumusan Masalah 

a. Apakah kitosan dapat berfungsi sebagai katalis pada reaksi transesterifikasi ? 

b. Bagaimana pengaruh berat kitosan pada terhadap reaksi transesterifikasi ? 

c. Bagaimana pengaruh waktu pada reaksi transesterifikasi ? 

 

I.3 Tujuan Penelitian 

a. Mengetahui kitosan dapat berfungsi sebagai katalis basa heterogen pada reaksi 

transesterifikasi. 

b. Mengetahui pengaruh berat kitosan pada terhadap reaksi transesterifikasi. 

c. Mengetahui pengaruh waktu pada reaksi transesterifikasi. 

 

I.4 Manfaat Penelitian 

a.Menambah wacana dan ilmu pengetahuan dan teknologi dengan pemanfaatan  

kitosan sebagai katalis dalam pembuatan biodiesel. 

b.Meningkatkan daya guna minyak jelantah sehingga meningkatkan nilai 

ekonomisnya. 

c.Menghasilkan bahan bakar diesel alternatif. 
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B A B  II 

TINJAUAN PUSTAKA 

 

II.1 TINJAUAN PUSTAKA 

Minyak jelantah adalah minyak goreng yang sudah lebih dari satu kali dipakai 

untuk menggoreng dan minyak goreng ini merupakan minyak yang telah rusak. 

Bahan dasar minyak goreng bisa bermacam-macam seperti kelapa, sawit, kedelai, 

jagung dan lain-lain. Meskipun beragam, secara kimia isi kendungannya sebetulnya 

tidak jauh berbeda, yakni terdiri dari beraneka asam lemak jenuh (ALJ) dan asam 

lemak tidak jenuh (ALTJ). Dalam jumlah kecil terdapat lesitin, cephalin, fosfatida, 

sterol, asam lemak bebas, lilin, pigmen larut lemak, karbohidrat dan protein. Hal yang 

menyebabkan berbeda adalah komposisinya, minyak sawit mengandung sekitar 

45,5% ALJ yang didominasi oleh lemak palmitat dan 54,1% ALTJ yang didominasi 

asam lemak oleat sering juga disebut omega-9. minyak kelapa mengadung 80% ALJ 

dan 20% ALTJ, sementara minyak zaitun dan minyak biji bunga matahari hampir 

90% komposisinya adalah ALTJ. Minyak jelantah dapat menyebabkan risiko 

hipertensi sebesar 5,43 kali dibanding yang tidak mengkonsumsi jelantah. 

Penggunaan minyak goreng sebagai media penggorengan bisa menjadi rusak 

karena tidak tahan terhadap panas. Minyak goreng yang tinggi kandungan ALTJ-nya 

memiliki nilai tambah hanya pada gorengan pertama saja, selebihnya minyak tersebut 

menjadi rusak. Bahan makanan kaya omega-3 yang dapat menurunkan kadar 
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kolesterol darah, akan tidak berkhasiat bila dipanaskan dan diberi kesempatan untuk 

dingin kemudian dipakai menggoreng kembali, karena komposisi ikatan rangkapnya 

telah rusak. 

Minyak goreng terutama yang dipakai oleh pedagang goreng-gorengan 

pinggir jalan, dipakai berulang kali, tidak peduli apakah warnanya sudah berubah 

menjadi coklat tua sampai kehitaman. Alasan yang dikemukakan cukup sederhana 

yaitu demi mengirit biaya produksi. Bagi mereka yang tidak menginginkan menderita 

hiperkolesterolemi untuk membatasi penggunaan minyak goreng terutama jelantah 

karena akan meningkatkan pembentukan kolesterol yang berlebihan yang dapat 

menyebabkan aterosklerosis dan hal ini dapat memicu terjadinya penyakit tertentu, 

seperti penyakit jantung, darah tinggi dan lain-lain. 

 Dinas kesehatan meneliti, minyak jelantah itu mengandung gugus benzena 

yang dapat mengeluarkan senyawa dioksin ketika digunakan untuk menggoreng 

dengan temperatur di bawah 8000C. Ketika senyawa dioksin ini masuk ke dalam 

tubuh seseorang, maka sistem reproduksi sel tubuh akan terganggu dan dapat 

menimbulkan penyakit kanker. 

Pemanfaatan minyak jelantah sebagai bahan bakar motor diesel merupakan 

suatu cara pembuangan limbah yang menghasilkan nilai ekonomis serta menciptakan 

bahan bakar alternatif pengganti bahan bakar solar yang bersifat etis, ekonomis, dan 

sekaligus ekologis karena minyak jelantah adalah limbah yang selalu ada setiap hari 

dan mudah ditemukan dimana saja. 
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Hasil uji coba pada kendaraan Izusu Elf menunjukkan adanya penghematan 

bahan bakar dari 1 liter untuk 6 kilometer menjadi 1 liter untuk 9 kilometer dengan 

menggunakan biodiesel dari minyak jelantah, demikian juga BBM perahu nelayan 

berkurang sekitar 20% apabila digunakan oleh para nelayan (Gatra, 2006). Bahkan 

telah diuji coba pada kendaraan bermesin diesel sampai 40% campuran dengan solar 

selama kurang lebih 3 tahun tanpa masalah sadikit pun. Biodiesel dari minyak 

jelantah merupakan alternatif bahan bakar yang juga ramah lingkungan sebagaimana 

biodiesel dari minyak nabati lainnya. Adapun pembuatan biodiesel dari minyak 

jelantah ini menggunakan reaksi transesterifikasi seperti pembuatan biodiesel pada 

umumnya dengan pretreatment untuk menurunkan angka asam pada minyak jelantah. 

Menurut Enciner (2002) ada 4 cara yang mungkin dapat dilakukan untuk 

mengurangi viskositas minyak nabati, yaitu : dielusi, makroemulsi, pirolisis dan 

transesterifikasi. Dari keempat cara tersebut, cara yang terakhir yang memiliki 

peluang yang paling besar untuk dikembangkan dalam rangka menurunkan viskositas 

minyak nabati yang 10 kali lebih tinggi dibandingkan bahan bakar diesel. Reaksi 

transesterifikasi adalah reaksi untuk mengubah ester dari minyak atau lemak yang 

berupa trigliserida kompleks menjadi campuran ester yang lebih sederhana dan 

gliserol. 
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Berikut adalah faktor-faktor yang mempengaruhi kecepatan transesterifikasi: 

1. Pengaruh air dan asam lemak bebas  

Minyak yang akan ditransesterifikasi harus memiliki angka asam yang lebih 

kecil dari 1. Banyak peneliti yang menyarankan agar kandungan asam lemak bebas 

lebih kecil dari 0.5% (<0.5%). Selain itu, semua bahan yang akan digunakan harus 

bebas dari air. Karena air akan bereaksi dengan katalis, sehingga jumlah katalis 

menjadi berkurang. Katalis harus terhindar dari kontak dengan udara agar tidak 

mengalami reaksi dengan uap air dan karbon dioksida. 

2. Suhu 

Kecepatan reaksi secara kuat dipengaruhi oleh temperatur reaksi. Reaksi 

transesterifikasi dapat dilakukan pada temperature 30 – 65 0C, namun pada umumnya 

reaksi ini dijalankan pada suhu mendekati titik didih metanol (60 - 700C) pada 

tekanan atmosfer. Kecepatan reaksi akan meningkat sejalan dengan kenaikan 

temperatur. Semakin tinggi temperatur, berarti semakin banyak energi yang dapat 

digunakan oleh reaktan untuk mencapai energy aktivasi. Ini akan menyebabkan 

tumbukan terjadi lebih sering diantara molekul-molekul reaktan untuk kemudian 

melakukan reaksi sehingga kecepatan reaksi meningkat (Rahayu, 2003). 

Pengaruh suhu pada reaksi transesterifikasi terutama dalam kinetika 

reaksinya. Danoko dan Munir (2000) telah mengkaji kinetika reaksi transesterifikasi 

minyak sawit dalam suatu reactor batch dengan kondisi reaksi mol minyak dengan 

metanol 1:6 dan konsentrasi katalis KOH 1 %. Hasil penelitian menunjukkan bahwa 

laju reaksi terus bertambah seiring peningkatan suhu sampai mencapai 600C. Suhu 
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yang lebih tinggi tidak mengurangi waktu retensi untuk menghasilkan konversi yang 

maksimal. Hal ini bisa dilihat dari konversi trigliserida menjadi metil ester pada 

temperature 500C mencapai 73% dan terus meningkat menjadi 82% pada suhu 650C. 

Semakin tinggi suhu, kecepatan reaksi semakin bertambah, namun suhu yang rendah 

dapat digunakan untuk lebih menyempurnakan reaksi (Ecky, 1954). 

Setyawardhani (2003) menggunakan temperatur reaksi 600C pada reaksi 

transesterifikasi untuk menghindari menguapnya metanol yang bertitik didih 650C. 

Darnoko dan Cheryan (2000) juga menggunakan suhu 600C untuk reaksi. Arhenius 

mengatakan bahwa hubungan antara konstanta kecepatan reaksi dengan temperatur 

mengikuti persamaan: 

K = A exp ( -E/RT) 

Keterangan:  K = Konstanta kecepatan reaksi 

R = Konstanta gas 

A = Faktor frekuensi 

T =Temperatur absolut 

E = Energi aktivasi 

 Semakin tinggi temperatur, konversi yang diperoleh akan semakin tinggi 

untuk waktu yang lebih singkat. 

3. Waktu reaksi 

Semakin lama waktu reaksi, maka semakin banyak produk yang dihasilkan, 

karena ini akan memberikan kesempatan reaktan untuk bertumbukan satu sama lain. 

Namun jika kesetimbangan telah tercapai, tambahan waktu reaksi tidak akan 
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mempengaruhi reaksi. Semakin lama reaksi transesterifikasi dilakukan, konstanta laju 

reaksinya cenderung naik (Nainggolon, 1990). 

Mye dan Southwell (1984) melakukan metanolisis minyak biji lobak dengan 

1% berat NaOH pada rasio mol minyak dengan metanol 1:6 dan temperatur 240C. 

Metil ester yang dihasilkan sangat memuaskan dalam 60 menit. 

Sofiyah (1995) mereaksikan minyak biji kapuk dengan etanol selama 60 

menit untuk mencapai produk yang optimum. Darnoko dan Cheryan (2000) 

mendapatkan waktu tinggal yang optimum selama 60 menit untuk reaksi 

transesterifikasi minyak sawit dalam reaktor alir tangki berpengaduk. Penelitian lain 

yang juga menggunakan waktu reaksi selama 60 menit diantaranya adalah Azis 

(2005), Widiono (1995), dan Prakoso dkk., (2003). Hazkil.B (2009) telah melakukan 

reaksi transesterifikiasi pada minyak jelantah dengan  variasi waktu 30 menit dan 60 

menit. 

4. Pengadukan 

Pada reaksi transesterifikasi, reaktan-reaktan awalnya membentuk sistem 

cairan dua fasa. Reaksi dikendalikan oleh difusi diantara fase-fase yang berlangsung 

lambat. Seiring dengan terbentuknya metil ester, ia bertindak sebagai pelarut tunggal 

yang dipakai bersama oleh reaktan-reaktan dan sistem dengan fase tunggal pun 

terbentuk. Dampak pengadukan ini sangat signifikan 

selama reaksi. Sebagaimana sistem tunggal terbentuk, maka pengadukan menjadi 

tidak lagi mempunyai pengaruh yang signifikan. Pengadukan dilakukan dengan 

tujuan untuk mendapatkan campuran reaksi yang bagus. Pengadukan yang tepat akan 
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mengurangi hambatan antar massa. Untuk reaksi heterogen, ini akan menyebabkan 

lebih banyak reaktan mencapai tahap reaksi. Sofiyah (1995) menggunakan 

pengadukan 1425 rpm (rotation per minutes). May (2004) mempelajari pengaruh 

pengadukan pada metanolisis minyak kelapa sawit, reaksi berlangsung dengan 

pengaduk mekanik dengan variasi kecepatan 80, 100 dan 125 rpm. Waktu hingga 

reaksi selesai mengalami kenaikan dengan penurunan kecepatan pengadukan, 50 

menit untuk 80 rpm, 21 menit untuk 100 rpm dan 14 menit untuk 125 rpm. 

5. Jenis alkohol 

 Jenis alkohol yang berperan sehingga pelarut dalam reaksi transesterifikasi 

adalah alkohol dengan reaksi pendek seperti metanol, etanol, propanol dan butanol. 

Pengaruh yang timbul adalah pada laju reaksi dan hasil akhir (produk). Pada 

umumnya, alkohol dengan reaksi pendek akan lebih cepat bereaksi jika dibandingkan 

dengan alkohol rantai panjang. Hal itu pula yang menyebabkan metanol dan butanol 

banyak dipilih sebagai pelarut dalam reaksi transesterifikasi selain dari segi harga 

relatif murah. 

Suchchardt (1997) mengatakan alkohol digunakan berlebih didalam reaksi 

transesterifikasi tujuannya adalah untuk meningkatkan produk ester karena reaksi 

bersifat reversible sehingga kesetimbangan dapat digeser kearah pembuatan produk 

(Sulistyaningrum, 2004). 

6. Perbandingan Reaktan (rasio mol) 

Variabel penting lain yang mempengaruhi hasil ester adalah rasio molar 

antara alkohol dan minyak nabati. Stoikiometri reaksi transesterifikasi memerlukan 3 
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mol alkohol untuk setiap mol trigliserida untuk menghasilkan 3 mol ester asam dan 1 

mol gliserol. Untuk mendorong reaksi transestrifikasi ke arah kanan, perlu untuk 

menggunakan alkohol berlebihan atau dengan memindahkan salah satu produk dari 

campuran reaksi. Lebih banyak metanol yang digunakan, maka semakin 

memungkinkan reaktan untuk bereaksi lebih cepat. Secara umum, proses alkoholisis 

menggunakan alkohol berlebih sekitar 1,2-1,75 dari kebutuhan stoikiometrisnya. 

Penelitian kali ini akan menggunakan rasio mol minyak dengan metanol 1:12 dengan 

asumsi bahwa minyak jelantah didominasi oleh POO (1-palmitil-2,3-dioleil). 

7. Katalis 

Katalis berfungsi untuk mempercepat reaksi dengan menurunkan energi 

aktivasi reaksi namun tidak menggeser letak kesetimbangan. Tanpa katalis, reaksi 

transesterifikasi baru dapat berjalan pada suhu sekitar 2500C. Penambahan katalis 

bertujuan untuk mempercepat reaksi dan menurunkan kondisi operasi. Katalis yang 

dapat digunakan adalah katalis asam, basa, ataupun penukar ion. Dengan katalis basa 

reaksi dapat berjalan pada suhu kamar, sedangkan katalis asam pada umumnya 

memerlukan suhu reaksi diatas 1000C (Kirk dan Othmer, 1992). 

Katalis yang digunakan dapat berupa katalis homogen maupun heterogen. 

Katalis homogen adalah katalis yang mempunyai fase yang sama dengan reaktan dan 

produk, sedangkan katalis heterogen adalah katalis yang fasenya berbeda dengan 

reaktan dan produk. Katalis homogen yang banyak digunakan adalah alkoksida logam 

seperti KOH dan NaOH dalam alkohol. Selain itu, dapat pula digunakan katalis asam 

cair, misalnya asam sulfat, asam klorida, dan asam sulfonat (Kirk dan Othmer, 1992). 
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Penggunaan katalis homogen mempunyai kelemahan, yaitu: bersifat korosif, sulit 

dipisahkan dari produk, dan katalis tidak dapat digunakan kembali (Nijhuis, 2002).  

Tabel 1. Perbandingan elemen katalis homogen dan heterogen 

Elemen Katalis Homogen Heterogen 
Efektifitas 

Pusat aktif Semua atom yang memiliki 
reaktifitas 

Hanya atom-atom pada 
permukaan partikel 

Konsentrasi yang 
dibutuhkan 

Rendah Tinggi 

Selektifitas Tinggi Lebih rendah 
Masalah difusi Secara praktis tak ada (kinetika 

mengendalikan jalannya reaksi) 
Ada (perpindahan massa 
mempengaruhi jalannya 
reaksi) 

Kondisi reaksi Lembut (50 – 200 oC) Parah (sering > 250 oC) 
Penggunaan Tertentu/spesifik Luas 
Potensi kehilangan 
aktifitas 

Bereaksi kembali dengan produk 
(pembentukan klaster) dan 
keracunan 

Kristal logam mengalami 
sintering, keracunan, 
coking, fouling, migrasi 
uap metal pada suhu 
tinggi 

Sifat katalis 
Struktur/stoikiometri Mudah ditentukan Sulit ditentukan 
Kemungkinan 
modifikasi 

Tinggi Rendah 

Daya tahan suhu Rendah Tinggi 
Tehnik pemisahan 
katalis 

Seringkali rumit (distilasi, 
ekstraksi, dekomposisi kimiawi) 

Suspensi, filtrasi (sistem 
slurry) 

Tidak perlu pemisahan 
(sistem fixed-bed) 

Kemungkinan daur 
ulang katalis 

Bisa dilakukan Tidak perlu (fixed-bed) 

Mudah (suspensi atau 
slurry) 

Potensi kehilangan 
katalis 

Tinggi Rendah 
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Lee (2002) membuat biodiesel dengan menggunakan lemak babi dan minyak 

sisa restoran yang telah difraksinasi. Biodiesel ini dibuat dengan menggunakan 2 

katalis yaitu enzim lipase dan BF3 dalam metanol. Hasil penelitian menunjukkan 

bahwa pembuatan biodiesel dengan katalis basa mempunyai waktu retensi lebih cepat 

dibandingkan dengan penggunaan katalis enzim lipase. 

Saat ini banyak industri menggunakan katalis heterogen yang mempunyai 

banyak keuntungan dan sifatnya yang ramah lingkungan, yaitu tidak bersifat korosif, 

mudah dipisahkan dari produk dengan cara filtrasi, serta dapat digunakan 

berulangkali dalam jangka waktu yang lama (Yadav dan Thathagar, 2002). Selain itu 

katalis heterogen meningkatkan kemurnian hasil karena reaksi samping dapat 

dieliminasi (Altiokka dan Citak, 2003). Contoh-contoh dari katalis heterogen adalah 

zeolit, oksida logam, dan resin penukar ion (ion exchange). Transmetilasi terjadi kira-

kira 4000 kali lebih cepat dengan adanya katalis basa dibanding katalis asam dengan 

jumlah yang sama. Untuk alasan ini dan dikarenakan katalis basa kurang korosif 

terhadap peralatan industri dibanding katalis asam, maka sebagian besar 

transesterifikasi untuk tujuan komersial dijalankan dengan katalis basa. Konsentrasi 

katalis basa divariasikan antara 0,5-1% dari massa minyak untuk menghasilkan 94-

99% konversi minyak nabati menjadi ester. Lebih lanjut, peningkatan konsentrasi 

katalis tidak meningkatkan konversi dan sebaliknya menambah biaya karena perlunya 

pemisahan katalis dari produk. 

 Salah satu polimer yang berpotensi sebagai katalis heterogen adalah 

kitosan. Reaktivitas yang tinggi dari gugus amino bebas menjadikan  kitosan 
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mempunyai potensi sebagai basa Lewis. Makin panjang rantai kitosan, makin banyak 

kandungan gugus amino bebasnya maka makin tinggi sifat kebasaannya. Sifat basa 

ini diharapkan dapat menggantikan katalis basa yang biasa digunakan pada proses 

transesterifikasi. Adanya pasangan elektron sunyi pada amina dari nitrogennya yang 

merupakan basa yang lebih lemah daripada ion hidroksida yang dapat membentuk 

ikatan dengan sebuah proton. Sebuah gugus pelepas elektron seperti gugus alkil pada 

N akan menaikkan kebasaan dengan cara menyebarkan muatan positif. Dengan 

penyebaran muatan positif, kation itu akan terstabilkan relatif terhadap amina bebas. 

Tabel 2. Tabel  Penelitian Biodiesel dari Beberapa Minyak Nabati  
 

Kondisi 
Operasi  

Minyak 
Kacang  

Minyak 
Kelapa  

Minyak 
Kapuk  

Minyak 
Sawit  

Minyak 
Goreng 
Bekas 

Minyak 
Goreng 
Bekas  

Proses  batch  batch  batch  sinambung  batch  sinambung  
 

Tekanan  1 atm  1 atm  >1 atm  1 atm  4,5 atm  1 atm  
Temperatur  333 K  353 K  403 K  348 K  393 K  333 K  
Katalis  KOH  KOH  Zeolit  KOH  zeolit  KOH  
[katalis]  0,75% 

massa  
0,207 

mgrek/g  
0,0535 
g/cm3  

1% massa  2,31% 
massa  

1% massa  

Alkohol  etanol  etanol  metanol  etanol  etanol  metanol  
Rasio 
minyak : 
Alkohol 

1 : 2,5 
mgrek 

1 : 2,2 
mgrek  

1 : 6 
mgrek  

1 : 8,93 
mgrek  

1 : 6 
mgrek 

1 : 5,4 
mgrek  

Aditif  - - - urea  - - 
Waktu 
(menit) 
 

       60 60 60 60 60 60 

Konversi 
    0,7542 0,6266 0,6629 0,8205 0,6988 0,8289 

Sumber : Azis (2005) 
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Suess (1999) melakukan transesterifikasi dengan mencampur minyak jelantah 

dengan metanol dengan menggunakan katalisator KOH. Proses transesterifikasi 

berlangsung selama ½ - 1 jam pada suhu sekitar 400C. Campuran yang terjadi 

kemudian didiamkan sehingga terbentuk dua lapisan, yaitu lapisan bawah adalah 

gliserin dan lapisan atas metil ester (biodiesel). Agar reaksi berlangsung sempurna, 

maka biodiesel hasil dari tahap pertama kemudian direaksikan lagi dengan metanol 

(tahap kedua). Hal ini untuk mengantisipasi kandungan gliserin total (bebas dan 

terikat) dalam biodiesel, supaya tidak terjadi deposit pada kendaraan. 

Yuniarsi ( 2008) melakukan penelitian pada proses pembuatan biodiesel 

dengan reaksi esterifikasi dan transesterifikasi dari minyak jelantah dengan 

menggunakan katalis zeolit aktivasi asam (ZAA) dan diketahui bahwa produk metil 

ester yang dihasilkan oleh katalis ZAA lebih banyak dibandingkan katalis H2SO4 saja 

atau NaOH saja dan kandungan utama yang terdapat dari biodiesel tersebut adalah 

metil oleat dan metil palmitat. 

Faizah (2009) melakukan pengujian untuk membandingkan kitosan dan N-

metil kitosan sebagai katalis pada proses transesterifikasi dari minyak jelantah pada 

suhu 650C selama 2 jam. Pada penggunaan berat katalis yang sama yaitu 1 gram, 

maka hasil penelitian menunjukkan bahwa penggunaan katalis kitosan pada reaksi 

transesterifikasi diperoleh senyawa metil ester yaitu metil palmitat dan metil oleat. 

Sedangkan, pada penggunaan katalis N-metil kitosan tidak diperoleh metil ester. 

Oktoreno (2010) telah menguji proses transesterifikasi dari minyak jelantah 

dengan bantuan katalis kitosan dengan variasi jumlah katalis selama 2 jam dengan 
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suhu 650C dan hasilnya semakin besar jumlah katalis yang digunakan maka hasil 

metil ester dari transesterifikasi tersebut semakin sedikit. Sehingga dapat diartikan 

bahwa jumlah katalis yang sedikit mampu menjadikan kitosan sebagai katalis yang 

efisien. 

Penelitian kali ini akan menguji pengaruh katalis kitosan dalam reaksi 

transesterifikasi pada proses dari minyak jelantah dengan menggunakan berat katalis 

kitosan lebih sedikit untuk mengetahui sejauh mana tingkat efisien dari katalis 

kitosan dan juga mevariasikan waktu reaksi yang lebih cepat untuk mengetahui 

tingkat efisien waktu uang dapat berlangsung pada proses transesterifikasi ini. 

Reaksi transesterifikasi dari minyak jelantah dengan katalis kitosan kali ini 

akan melewati tahap sebagai berikut: 

1. Proses pemurnian minyak jelantah dari pengotor dan water content. 

2. Trans-esterifikasi  molekul trigliserida ke dalam bentuk metil ester dengan 

variasi jumlah katalis kitosan 0,4 gram, 0,6 gram dan 0,8 gram. 

3. Trans-esterifikasi  molekul trigliserida ke dalam bentuk metil ester dengan 

variasi waktu 30 menit, 60 menit dan 120 menit. 

4. Pemisahan dan pemurnian. 

5. Analisis metil ester menggunakan GC-MS. 
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BAB III 

DASAR TEORI 

 

3.1 Minyak Jelantah 

Minyak atau trigliserida adalah ester dari gliserol dan asam lemak rantai 

panjang (Fessenden dan Fessenden, 1997). Trigliserida dapat berwujud padat ataupun 

cair. Hal yang menentukannya adalah keberadaan asam lemak yang diikat. 

Reaktivitas kimia trigliserida dicerminkan oleh reaktivitas ikatan ester dan derajat 

ketidakjenuhan rantai karbon (Ketaren, 2008). 

Reaksi yang dapat terjadi pada minyak dan lemak adalah reaksi hidrolisis, 

oksidasi dan hidrogenasi. 

a. Hidrolisis 

Hidrolisis adalah reaksi kimia antara air dan suatu zat lain yang menghasilkan 

satu zat baru atau lebih. Dalam reaksi hidrolisis, minyak diubah menjadi asam lemak 

bebas dan gliserol. Adanya air dalam minyak kelapa dapat menyebabkan reaksi 

hidrolisis. Proses ini dipercepat dengan adanya pemanasan (Kusrini, 2001). Reaksi ini 

mengakibatkan ketengikan hidrolisis yang mengakibatkan bau tengik pada minyak 

tersebut. 

Ketengikan merupakan kerusakan atau perubahan bau dan rasa dalam lemak 

atau bahan pangan berlemak. Selain karena faktor hidrolisis, ketengikan dapat terjadi 

melalui: 

1. Autooksidasi pada gliserida asam lemak tidak jenuh oleh oksigen atmosfer. 
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2. Oksidasi enzimatik (ketengikan lipoksidase pada gliserida asam lemak tidak jenuh 

dan ketengikan ketonik pada gliserida asam lemak jenuh). 

b. Oksidasi 

Oksidasi adalah proses untuk menaikkan elektron valensi. Proses oksidasi 

berlangsung bila terjadi kontak antara sejumlah oksigen dengan minyak. Bentuk 

utama kerusakan minyak nabati terjadi akibat oksidasi oksigen dari udara. Proses 

oksidasi dapat terjadi karena faktor-faktor selama proses penyimpanan maupun akibat 

pemanasan. Reaksi ini mendorong terbentuknya hidroperoksida yang terurai menjadi 

senyawa karbonil. Adanya senyawa karbonil menyebabkan penurunan rasa dan 

kualitas minyak. Berbagai penelitian dilakukan untuk memperpanjang umur minyak 

nabati. Umur minyak nabati dapat dinyatakan sebagai interval waktu sebelum 

terjadinya penurunan kualitas minyak. Penambahan antioksidan dapat 

memperpanjang umur minyak nabati. Antioksidan dapat mengorbankan dirinya untuk 

diserang oksigen dan mengalami oksidasi. Penambahan α-tokoferol (Setyopratiwi 

(1997) dalam Ajie, 2004)  dalam minyak goreng dapat memperpanjang umur minyak. 

Pembentukan peroksida menyebabkan molekul menjadi tidak stabil sehingga 

akan mengalami dekomposisi (penguraian) menjadi asam-asam rantai pendek, 

alkohol, aldehid dan keton. Produk oksidasi inilah yang bertanggungjawab terhadap 

bau dan rasa minyak. Jadi ketengikan yang muncul dalam minyak terjadi karena 

adanya aldehid bukan peroksida. Kenaikan bilangan peroksida hanya merupakan 

indikator bahwa minyak tidak lama lagi akan tengik (Ketaren, 2008). 
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c. Hidrogenasi 

Hidrogenasi adalah proses penjenuhan atau pengerasa minyak nabati dengan 

menambahkan hidrogen pada ikatan rangkap dua disertai bantuan pemrosesan 

tekanan dan katalis. Proses hidrogenasi bertujuan menjenuhkan ikatan rangkap dari 

rantai karbon asam lemak pada minyak. Reaksi hidrogenasi ini menggunakan 

hidrogen murni dan ditambahkan serbuk nikel sebagai katalisator (Ketaren, 2008). 

Komposisi yang terdapat dalam minyak nabati terdiri dari trigliserida-

trigliserida asam lemak (mempunyai kandungan terbanyak dalam minyak nabati, 

mencapai sekitar 95%-b), asam lemak bebas (Free Fatty Acid atau biasa disingkat 

dengan FFA), mono- dan digliserida, serta beberapa komponen-komponen lain 

seperti phosphoglycerides, vitamin, mineral, atau sulfur. 

Trigliserida adalah triester dari gliserol dengan asam-asam lemak, yaitu asam-

asam karboksilat beratom karbon 6 s/d 30. Trigliserida banyak dikandung dalam 

minyak dan lemak, merupakan komponen terbesar penyusun minyak nabati. Selain 

trigliserida, terdapat juga monogliserida dan digliserida. 

 

 

Monogliserida Digliserida Trigliserida 
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Asam lemak bebas adalah asam lemak yang terpisahkan dari trigliserida, 

digliserida, monogliserida, dan gliserin bebas. Hal ini dapat disebabkan oleh 

pemanasan dan terdapatnya air sehingga terjadi proses hidrolisis. Oksidasi juga dapat 

meningkatkan kadar asam lemak bebas dalam minyak nabati. 

Dalam proses konversi trigliserida menjadi alkil esternya melalui reaksi 

transesterifikasi dengan katalis basa, asam lemak bebas harus dipisahkan atau 

dikonversi menjadi alkil ester terlebih dahulu karena asam lemak bebas akan 

mengkonsumsi katalis. Kandungan asam lemak bebas dalam biodiesel akan 

mengakibatkan terbentuknya suasana asam yang dapat mengakibatkan korosi pada 

peralatan injeksi bahan bakar, membuat filter tersumbat dan terjadi sedimentasi pada 

injektor. Pemisahan atau konversi asam lemak bebas ini dinamakan tahap 

preesterifikasi. 

Dengan memperhatikan struktur molekulnya minyak dapat dibedakan atas 

bermacam-macam jenis. Berdasarkan ada atau tidaknya ikatan ganda dalam struktur 

molekulnya, minyak  dapat dibagi menjadi tiga kelompok, yakni: 

(1)  minyak dengan asam lemak jenuh (saturated fatty acids) 

Asam lemak jenuh antara lain terdapat pada air susu ibu (asam laurat) dan 

minyak kelapa. Sifatnya stabil dan tidak mudah bereaksi/berubah menjadi asam 

lemak jenis lain. 
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(2) minyak dengan asam lemak tak jenuh tunggal (mono-unsaturated fatty acids) 

maupun majemuk (poly-unsaturated fatty acids) 

Asam lemak tak jenuh memiliki ikatan atom karbon rangkap yang mudah 

terurai dan bereaksi dengan senyawa lain, sampai mendapatkan komposisi yang stabil 

berupa asam lemak jenuh. Semakin banyak jumlah ikatan rangkap itu (poly-

unsaturated), semakin mudah bereaksi/berubah minyak tersebut. 

Asam lemak tak jenuh (omega 3, omega 6, omega 9) sering dipromosikan 

memiliki banyak manfaat, antara lain menurunkan “kolesterol jahat” (LDL = low 

density lipoprotein) dan mencegah serangan jantung. Banyak terdapat pada minyak 

sayur seperti minyak kedelai, minyak canola, minyak bunga matahari, minyak kelapa 

sawit, dll. Sayangnya mereka tidak mencantumkan peringatan bahwa asam lemak tak 

jenuh hanya baik bila langsung dikonsumsi tanpa diolah/dipanaskan dulu; juga 

jumlahnya tak boleh lebih dari 4 gram sehari. Karena jika dipakai untuk menggoreng, 

asam lemak tak jenuh justru lebih mudah membentuk akrilamida, radikal bebas, dan 

lemak trans yang berbahaya. 

(3) minyak dengan asam lemak trans (trans fatty acid) 

Asam lemak trans banyak terdapat pada lemak hewan, margarin, mentega, 

minyak terhidrogenasi, dan terbentuk dari proses penggorengan. Selain karsinogenik, 

lemak trans meningkatkan kadar kolesterol jahat, menurunkan kadar kolesterol baik, 

dan menyebabkan bayi-bayi lahir prematur. 

Minyak yang tinggi kandungan lemak tidak jenuhnya memiliki nilai tambah 

hanya pada gorengan pertama saja, sementara yang tinggi asam lemak jenuhnya bisa 

http://cybermed.cbn.net.id/cbprtl/common/ptofriend.aspx?x=HealthNews&y=cybermed|0|0|5|1222�
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lebih lama lagi, meski pada akhirnya akan rusak juga. Oleh proses penggorengan 

sebagian ikatan rangkap akan menjadi jenuh. Penggunaan yang lama dan berkali-kali 

dapat menyebabkan ikatan rangkap teroksidasi, membentuk gugus peroksida dan 

monomer siklik. Penelitian pada binatang menunjukkan gugus peroksida dalam dosis 

yang besar dapat merangsang terjadinya kanker kolon, tapi kerusakan tidak hanya 

terjadi karena dipakai menggoreng. Penyimpanan yang salah dalam jangka waktu 

tertentu dapat menyebabkannya pula karena pecahnya ikatan trigliserida menjadi 

gliserol dan asam lemak bebas (free fatty acid/ FFA). Selain menyebabkan tengik, 

FFA juga bisa menaikkan kolesterol darah. Minyak yang ‘bagus’ adalah minyak 

dengan kandungan fase padat (stearin) yang sedikit. Minyak ini lebih cocok dipakai 

menggoreng dengan api kecil dan sedang serta lebih tahan terhadap reaksi kimia 

(susah tengik). Sementara jika kita ingin menggoreng dengan suhu tinggi lebih baik 

kita pakai minyak padat (stearin atau lemak lainnya) karena sifat ikatannya. Kalau 

minyak sudah mulai menghitam maka struktur minyak tersebut telah rusak.  

Asam lemak jenuh yang terdapat pada minyak nabati akan menentukan sifat 

biodiesel. Perbedaan antara asam lemak jenuh dan tak jenuh terdapat pada ikatan 

rangkap. Asam lemak tak jenuh mempunyai ikatan rangkap pada rantai karbon, 

sedangkan asam lemak jenuh tidak punya. Ikatan rangkap pada rantai karbon 

menyebabkan senyawa tidak mampu membentuk kerapatan atom-atom, namun ia 

akan membentuk rantai melingkar. Ini akan membuat ikatan Van der Waals melemah, 

sehingga titik cair dari asam lemak tak jenuh juga rendah. Biodiesel dari kelapa 

mempunyai viskositas yang lebih rendah karena mempunyai rantai pendek (laurat, 
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C12H24O2), dibandingkan dengan biodiesel dari kedelai (mengandung linolenat, 

C18H32O2), dan biodiesel dari minyak sawit (mengandung palmitat, C16H32O2 dan 

stearat, C18H34O2) (Ardiyanti, 2003). 

Reaksi minyak dengan kandungan asam lemak jenuh besar seperti minyak kelapa 

(asam laurat, C12) akan lebih cepat jika dibandingkan dengan reaksi minyak dengan 

kandungan asam lemak tidak jenuh yang besar seperti minyak kelapa sawit (asam 

oleat, C18). Hal tersebut disebabakan asam lemak jenuh berantai pendek memiliki 

atom C karbonil lebih terbentuk sehingga lebih mudah terserang nukleofil 

(Sulistyaningrum, 2004 dalam Satyani, 2007). 

Tabel 3. Komposisi Asam Lemak dalam Minyak Sawit 
Nama Asam Lemak Rumus Asam Lemak Komposisi 

Laurat C12:0 0,2 % 
Miristat C14:0 1,1 % 
Palmitat C16:0 44,0 % 
Stearat C18:0 4,5 % 
Oleat C18:1 39,2 % 

Linoleat C18:2 10,1 % 
Lainnya - 0,9 % 

Sumber: Iyung Pahan (2008) 

Yang perlu menjadi catatan, umumnya minyak goreng digunakan untuk 

menggoreng dengan suhu minyak mencapai 200-3000C.  Pada suhu ini, ikatan 

rangkap pada asam lemak tidak jenuh rusak, sehingga tinggal asam lemak jenuh saja. 

Resiko terhadap meningkatnya kolesterol darah tentu menjadi semakin tinggi.  Selain 

itu vitamin yang larut di dalamnya seperti vitamin A,D,E, dan K ikut rusak.  Yang 

jelas, fungsi nutrisi dari minyak goreng menjadi jauh menurun, bahkan berpengaruh 

negatif terhadap tubuh. 
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 Minyak jelantah adalah minyak yang sudah pernah dipakai, sehingga 

sudah mengandung akrilamida, radikal bebas, dan asam lemak trans. Akrilamida 

adalah sejenis senyawa kimia berbahaya yang diduga dapat memicu kanker. Secara 

umum sifat akrilamida adalah tidak berwarna, tidak berbau, dan memiliki berat 

molekul 71. Senyawa ini berupa kristal putih, meleleh pada suhu 84,5 derajat Celcius, 

dan mendidih pada suhu 125 derajat. Senyawa ini larut dalam air, aseton, dan 

etalolini, pada proses pembakaran menghasilkan zat-zat yang berbahaya bagi 

kesehatan, seperti amonia, karbonmonoksida, dan nitrogen oksida. Radikal bebas 

adalah molekul yang kehilangan elektron, sehingga molekul tersebut menjadi tidak 

stabil dan selalu berusaha mengambil elektron dari molekul atau sel lain. Radikal 

bebas dapat dihasilkan dari hasil metabolisme tubuh dan faktor eksternal seperti asap 

rokok, hasil penyinaran ultra violet, zat kimiawi dalam makanan dan polutan lain. 

Penyakit yang disebabkan oleh radikal bebas bersifat kronis, yaitu dibutuhkan waktu 

bertahun-tahun untuk penyakit tersebut menjadi nyata. Contoh penyakit yang sering 

dihubungkan dengan radikal bebas adalah serangan jantung,kanker, katarak dan 

menurunnya fungsi ginjal. Asam lemak trans (ALT) dapat menaikkan kadar LDL & 

menurunkan kadar HDL darah. ALT juga dapat mengurangi kemampuan tubuh 

mengendalikan gula darah karena dapat mengurangi respons terhadap hormon 

insulin. Mengkonsumsi ALT 5 gr per-hari saja, dapat meningkatkan risiko penyakit 

jantung hingga 25% hanya dalam bbrp tahun saja. 

Terlebih kalau warnanya sudah kecoklatan, dan teksturnya kental, minyak 

jelantah jika dipanaskan lagi semakin tinggi kandungan senyawa-senyawa 

http://id.wikipedia.org/wiki/Molekul�
http://id.wikipedia.org/wiki/Elektron�
http://id.wikipedia.org/wiki/Metabolisme�
http://id.wikipedia.org/wiki/Serangan_jantung�
http://id.wikipedia.org/wiki/Kanker�
http://id.wikipedia.org/wiki/Katarak�
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karsinogenik tersebut di dalamnya. Di dalamnya terbentuk gugus benzena yang dapat 

mengeluarkan senyawa dioksin ketika kita pakai untuk menggoreng dengan 

temperatur di bawah 8000C. Nama kimia untuk dioxin adalah: 2,3,7,8 - 

tetrachlorodibenzo butir dioxin (TCDD). Senyawa dioksin sendiri adalah senyawa 

yang tersusun oleh atom karbon, hydrogen, oksigen dan klor. Dioksin sebenarnya 

istilah yang digunakan untuk menyebutkan sekelompok zat-zat kimia berbahaya yang 

termasuk kelompok atau golongan senyawa CDD (Chlorinated Dibenzo-p-Dioxin), 

CDF (Chlorinated Dibenzo Furan) atau PCB (Polly Chlorinated Biphenyl). Ketika 

senyawa dioksin ini masuk ke dalam tubuh seseorang, maka sistem reproduksi sel 

tubuh akan terganggu dan dapat menimbulkan penyakit kanker. Minyak jelantah 

memiliki kandungan asam lemak bebas tinggi 2-7 %. 

Minyak goreng yang telah digunakan, akan mengalami beberapa reaksi yang 

menurunkan mutunya.  Dalam Winarno (1986) disebutkan bahwa mutu minyak 

goreng tergantung dari titik asapnya, yaitu suhu pemanasan minyak sampai terbentuk 

akrolein.  Akrolein adalah sejenis aldehid yang tidak didinginkan karena dapat 

menimbulkan rasa gatal pada tenggorokan.  Minyak yang telah digunakan untuk 

menggoreng akan mengalami peruraian molekul-molekul, sehingga titik asapnya 

turun.  Bila minyak digunakan berulangkali, maka semakin cepat terbentuk akrolein 

sehingga membuat batuk orang yang memakan hasil gorengannya. Minyak jelantah 

juga mudah mengalami reaksi oksidasi sehingga jika disimpan cepat berbau tengik. 

Selain itu minyak jelantah juga disukai jamur aflatoksi sebagai tempat 
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berkembangbiak.  Jamur ini menghasilkan racun aflatoksin yang dapat menyebabkan 

berbagai penyakit, terutama hati/liver. 

Minyak jelantah (waste cooking oil) merupakan limbah dari minyak goreng 

dan bila ditinjau dari komposisi kimianya, minyak jelantah mengandung senyawa-

senyawa yang bersifat karsinogenik, yang terjadi selama proses penggorengan. Jadi 

jelas bahwa pemakaian minyak jelantah yang berkelanjutan dapat merusak kesehatan 

manusia, menimbulkan penyakit kanker, dan akibat selanjutnya dapat mengurangi 

kecerdasan generasi berikutnya. Untuk itu perlu penanganan yang tepat agar limbah 

minyak jelantah ini dapat bermanfaat dan tidak menimbulkan kerugian dari aspek 

kesehatan manusia dan lingkungan. 

 

Gambar 1. Minyak jelantah sebelum dibersihkan (kanan) 
dan minyak jelantah sesudah dibersihkan (kiri) 
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Salah satu bentuk pemanfaatan minyak jelantah agar dapat bermanfaat dari 

berbagai macam aspek ialah dengan mengubahnya secara proses kimia menjadi 

biodiesel. Hal ini dapat dilakukan karena minyak jelantah juga merupakan minyak 

nabati, turunan dari CPO (crude palm oil). Adapun pembuatan biodiesel dari minyak 

jelantah ini menggunakan reaksi transesterifikasi seperti pembuatan biodiesel pada 

umumnya dengan pretreatment untuk menurunkan angka asam pada minyak jelantah. 

Minyak nabati yang lazim digunakan dalam produksi biodiesel merupakan 

trigliserida yang mengandung asam oleat dan asam linoleat. Lemak yang lazim 

digunakan sebagai bahan dasar pembuatan biodiesel merupakan trigliserida yang 

mengandung asam palmitat, asam stearat dan asam oleat (Saefudin, 2005). 

Perkembangan biodiesel dari minyak jelantah semakin pesat dengan 

dilarangnya pemakaian minyak jelantah untuk campuran pakan ternak, karena 

sifatnya yang karsinogenik. Sekarang biodiesel dari minyak jelantah telah di produksi 

di mana-mana di negara Eropa, Amerika dan Jepang. Biodiesel dari minyak jelantah 

di Austria dikenal dengan nama AME (Altfett Methyl Ester), sedang di Jerman selain 

dikenal dengan AME juga mendapat nama Frittendiesel atau Ecodiesel, sedang di 

Jepang dikenal dengan e-oil. 

Sementara di Indonesia, pemanfaatan minyak jelantah masih dinilai 

kontraversial. Sampai saat ini sebagian minyak jelantah dari perusahaan besar dijual 

ke pedagang kaki lima dan kemudian digunakan untuk menggoreng makanan 

dagangannya dan sebagian lain hilang begitu saja ke saluran pembuangan, sehingga 

dapat menjadi salah satu sumber polusi pada perairan sungai. Untuk itu perlu adanya 
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dukungan dari pemerintah pusat maupun pemerintah daerah untuk penanganan 

limbah minyak jelantah ini. Oleh karena itu, pemanfaatan minyak jelantah sebagai 

bahan bakar motor diesel merupakan suatu cara pembuangan limbah (minyak 

jelantah) yang menghasilkan nilai ekonomis serta menciptakan bahan bakar alternatif 

pengganti bahan bakar solar yang bersifat etis, ekonomis, dan sekaligus ekologis. 

Minyak yang merupakan bentuk ester dari gliserol dan asam-asam lemak 

penyusunnya dapat diubah melalui reaksi transesterifikasi.  

 

3.2 Transesterifikasi 

 Esterifikasi adalah suatu reaksi antara asam karboksilat dengan alkohol yang 

membentuk suatu ester. Dalam esterifikasi suatu asam, alkohol bertindak sebagai 

nukleofilik, sedangkan pada hidrolisis ester, alkohol diganti reagen nukleofilik. 

Dengan demikian ada kemungkinan bahwa senyawa ester itu dapat mengalami reaksi 

dengan alkohol lain untuk menggantikan alkohol yang ada dalam ester tersebut 

membentuk ester baru dan alkohol baru (Morirson dan Boyd, 1981). Reaksi antara 

ester dengan alkohol menghasilkan ester baru dan alkohol baru ini disebut reaksi 

transesterifikasi. 

 Transesterifikasi muncul sejak tahun 1846 ketika Rochider menggambarkan 

preparasi gliserol melalui etanolisis minyak castor (Formo, 1979). Sejak saat itu, 

alkoholisis mulai dipelajari dibeberapa bagian dunia. Beberapa peneliti juga 

menyelidiki pentingnya kondisi reaksi dan parameter pada alkoholisis trigliserida, 

seperti minyak ikan, lemak, kedelai, biji kanola, bijin kapas, biji bunga matahari, 
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safflower, kacang tanah dan minyak biji rami, juga metal ester dapat dipreparasi dari 

minyak sawit dengan transesterifikasi menggunakan methanol dengan adanya katalis 

KOH dalam bak reactor. Minyak kedelai juga dapat ditransesterifikasi menjadi metal 

ester dan perbandingan kinerja keduanya dengan diesel juga telah dilakukan (Adams, 

1983 ; Diascou, 1998). 

Transesterifikasi adalah proses pergantian alkohol dan ester (trigliserida) 

dengan alkohol lain yang mana proses ini hampir sama dengan hidrolisis , bedanya 

tidak menggunakan air. Reaksi ini disebut juga alkoholis karena pada reaksi tersebut 

terjadi penguraian atau pemaksa pisahan (cleavage) oleh alkohol. Di antara alkohol-

alkohol monohidrik yang menjadi kandidat sumber/pemasok gugus alkil, metanol 

adalah yang paling umum digunakan, karena harganya murah dan reaktifitasnya 

paling tinggi (sehingga reaksi disebut metanolisis). Reaksi transesterifikasi lebih 

disukai daripada esterifikasi secara langsung pada asam lemak, karena kandungan 

gliserida lebih banyak dibandingkan asam lemak dalam suatu minyak atau lemak. 

Tujuan utama reaksi transesterifikasi adalah untuk mengubah ester dari 

minyak atau lemak yang berupa trigliserida kompleks menjadi campuran ester yang 

lebih sederhana dan gliserol. Proses transesterifikasi sangat luas penggunaannya 

untuk menurunkan tingginya viskositas trigliserida. Faktor yang mempengaruhi 

reaksi transesterifikasi adalah molar ratio antara minyak-lemak dengan alkohol, jenis 

dan jumlah katalis yang digunakan, waktu reaksi, suhu reaksi, kandungan asam lemak 

dan air dalam minyak-lemak. 
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                                 Gambar 2. Reaksi Transesterifikasi 

 

Reaksi metanolisis terjadi dalam 3 tahap (Soerawidjaja, 2006) : 

 

 Produk yang diinginkan dari reaksi transesterifikasi adalah ester metil asam-

asam lemak. Terdapat beberapa cara agar kesetimbangan lebih ke arah produk, yaitu:  

a. Menambahkan metanol berlebih ke dalam reaksi  

b. Memisahkan gliserol  

c. Menurunkan temperatur reaksi (transesterifikasi merupakan reaksi eksoterm)  

Minyak nabati yang lazim digunakan dalam produksi biodiesel merupakan 

trigliserida yang mengandung asam oleat dan linoleat. Lemak yang lazim digunakan 

sebagai bahan dasar pembuatan biodiesel merupakan trigliserida yang mengandung 

asam palmitat, asam stearat dan asam oleat. Minyak jelantah dan minyak kelapa sawit 
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mengandung asam palmitat, asam linoleat dan asam stearat (Zappi dkk, 2003). 

Transesterifikasi minyak jelantah menghasilkan biodiesel, sabun dan gliserol. 

Pemisahan alkil ester dari gliserol pada umumnya akan menghasilkan agaya berat 

pada semua reaksi kimia dan tahap pemisahan (Anderson dkk, 1981). 

Angka asam mengidentifikasikan kandungan asam lemak bebas yang masih 

terdapat pada minyak atau lemak. Bila angka asam yang terlalu besar akan 

berpengaruh pada efektivitas katalis yang digunakan karena terjadi reaksi 

saponifikasi. Oleh karena itu, minyak atau lemak yang digunakan dalam proses 

transesterifikasi sebaiknya kandungan air dibuat seminimal mungkin (kurang dari 

0,06 % w/w) dan asam lemak bebas (kurang dari 0,5 % w/w) (Hanna dan Ma, 1999). 

Berkurangnya asam lemak bebas menghindari reaksi saponifikasi yang terjadi jika 

asam lemak bebas bereaksi dengan katalis basa alkali saat reaksi transesterifikasi 

terkatalisis basa, selanjutnya alkil ester dan gliserol dihasilkan dalam reaksi 

transesterifikasi sisa trigliserida dengan katalis basa (Zappi dkk, 2003). 

Seperti halnya reaksi esterifikasi, reaksi transesterifikasi bersifat reversible 

sehingga salah satu reaktan dapat dibuat berlebih agar diperoleh hasil yang maksimal. 

Untuk menggeser kesetimbangan kesisi kanan juga digunakan pereaksi alkohol 

berlebih. Secara stokhiometri reaksi transesterifikasi melibatkan 3 mol alkohol dan 1 

mol trigliserida untuk menghasilkan 3 mol ester asam lemak dan 1 mol gliserol 

(Fessenden dan Fessenden, 1982) atau disebut rasio molar antara metanol dengan 

trigliserida adalah 3:1. Akan tetapi karena reaksi transesterifikasi merupakan reaksi 

kesetimbangan sehingga untuk mendapatkan produk yang lebih banyak, konsentrasi 
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salah satu reaktan harus diperbesar. Biasanya rasio molar trigliserida dengan metanol 

yang paling sering digunakan adalah 6:1. Rasio molar yang lebih tinggi menghasilkan 

konversi ester yang lebih besar dalam waktu yang relative singkat. Rasio molar 

bersesuaian dengan jenis katalis yang akan digunakan. Freedman (1986) 

menggunakan rasio molar 1:30 untuk transesterifikasi minyak kedelai menggunakan 

butanol berkatalis asam, sedangkan reaksi berkatalis basa. Hanna (1999) memerlukan 

rasio 1:6 untuk memperoleh konversi ester pada hasil dan kondisi reaksi yang sama. 

Katalis lebih tertarik kelapisan gliserin, sebaliknya dengan alkohol berlebih 

menyebabkan katalis terdistribusi merata dilapisan ester dan gliserin. Meskipun 

alcohol berlebih digunakan untuk meningkatkan pembentukan produk, namun disisi 

lain jika alcohol berlebih justru akan mempersulit pengambilan kembali gliserol. 

Oleh karena itu perlu ditentukan secara empiris rasio mol minyak dengan alkohol 

yang paling ideal. Dengan asumsi bahwa minyak jelantah didominasi oleh POO (1-

palmitil-2,3-dioleil), maka lebih tepat jika transesterifikasi minyak jelantah menjadi 

metil ester menggunakan rasio mol minyak dengan metanol 1:12. 

Pembentukan etil ester katalis basa lebih sulit dibandingkan dengan 

pembentukan metil ester. Permasalahannya adalah kestabilan emulsi yang terbentuk 

selama etanolisis. Metanol dan etanol tidak saling larut dengan trigliserida pada 

temperature kamar, dan campuran reaksi biasanya diaduk secara mekanik untuk 

menaikkan transfer massa. Selama reaksi berjalan, emulsi biasanya terbentuk. Dalam 

metanolisis, emulsi cepat dan mudah patah untuk membentuk lapisan bawah yang 
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kaya gliserol dan lapisan atas yang kaya metil ester. Dalam etanolisis, emulsi lebih 

stabil dan menyulitkan pemisahan ester (Zhou dkk, 2003). 

Transesterifikasi dengan katalis basa menggunakan logam alkali alkoksida 

dari alkohol, dimana gugus alkoksida (:OR) berperan sebagai nukleofil. Reaksi 

pembuatan ester dalam kondisi basa suatu ester dengan ion alkoksida adalah reaksi 

substitusi nukleofilik melalui pembentukan intermediet tetrahedral. Reaksi 

transesterifikasi dengan katalis basa dalam media metanol merupakan reaksi bebas 

air. Adanya air akan dapat menyebabkan terjadinya reaksi saponifikasi yang dapat 

menurunkan konversi metil ester yang terbentuk. Air dalam sistem transesterifikasi 

dapat terkandung dalam minyak maupun metanol yang digunakan. Ion hidroksida 

bereaksi dengan trigliserida menghasilkan ion karboksilat dan metanol. Jadi 

terdapatnya ion hidroksida juga dapat menurunkan konversi ester dari minyak 

(Wijaya, 2006 dalam Satyani, 2007). 

Penelitian dalam pembuatan biodiesel melalui reaksi transesterifikasi telah 

banyak dilakukan terutama dalam mengkaji penggunaan jenis katalis yang sesuai. 

Katalis yang efektif serta berharga murah lebih menguntungkan bila diterapkan dalam 

skala industri besar. Reaksi transesterifikasi dapat dikatalisis dengan katalis asam atau 

basa pada sistem katalitik homogen ataupun heterogen. Transesterifikasi berkatalis 

basa umum digunakan pada proses produksi biodiesel secara komersial. Metode ini 

dapat mencapai 90% konversi FAME (Fatty Acids Metil Ester) dengan 1-2 jam reaksi 

pada suhu ruang. Sedangkan metode transesterifikasi berkatalis asam berlangsung 

pada suhu di atas 100oC dengan 3-48 jam reaksi kecuali jika reaksi dilakukan pada 
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suhu dan tekanan tinggi. Basa bisa berfungsi sebagai katalis dalam reaksi dengan cara 

menarik elektron dari alkohol sehingga gugus ini menjadi reaktif. 

Katalis basa yang sering digunakan pada pembuatan biodiesel adalah natrium 

alkoksida (NaOMe), natrium hidroksida (NaOH), kalium hidroksida (KOH), natrium 

karbonat (Na2CO3) atau kalium karbonat (K2CO3). Pemilihan jenis katalis yang akan 

digunakan tergantung pada kualitas dan efektivitas katalis tersebut serta dari segi 

harganya. Pada skala industri, katalis alkoksida jarang digunakan karena harganya 

lebih mahal dibandingkan katalis logam hidroksida. Akan tetapi katalis alkoksida 

tersebut dalam reaksi transesterifikasi tidak membentuk sabun melalui reaksi 

saponifikasi. Natrium hidroksida dan kalium hidroksida biasanya digunakan sebagai 

katalis dalam skala industri karena relatif lebih murah dan lebih reaktif. 

Walaupun transesterifikasi menggunakan katalis alkali sistem homogen dapat 

memberikan konversi metil ester dalam waktu yang singkat dengan temperatur yang 

digunakan relatif rendah, namun penggunaan katalis alkali dalam sistem homogen 

pada proses transesterifikasi minyak nabati dimungkinkan dapat menghasilkan sabun 

melalui reaksi saponifikasi. Pembentukan sabun tidak bisa dihindari dengan adanya 

air dan asam lemak bebas pada sistem reaksi. 

Pembentukan sabun merupakan hasil reaksi samping yang tidak diinginkan, 

karena dapat mengkonsumsi sebagian katalis sehingga efektivitasnya berkurang. 

Disamping itu, reaksi dengan katalis alkali juga memiliki beberapa kelemahan, 

seperti energi yang diperlukan lebih besar, serta kesulitan dalam penghilangan katalis 

pada tahap pemisahan dan pemurnian produk akhir, sehingga diperlukan biaya 



39 
 

tambahan pada tahap akhir pemurnian produk, serta katalis yang telah dipakai 

sebelumnya tidak dapat digunakan kembali (Pinto, 2005). 

Bertolak dari masalah-masalah tersebut, berbagai usaha telah dilakukan untuk 

menggunakan sistem katalis heterogen dalam alkoholisis trigliserida. Penggunaan 

katalis ini dapat mempermudah pemisahan atau pemurnian katalis dari produk yang 

diperoleh serta katalisnya dapat dipakai kembali. Dengan demikian kinerjanya masih 

lebih menguntungkan dibandingkan katalis basa sistem homogen. Katalis heterogen 

yang telah dilaporkan selama ini antara lain enzim, zeolit, lempung, polimer organik, 

resin penukai ion, logam oksida dan lain-lain. (Pinto, 2005). 

Meskipun berbagai jenis bahan kimia dianggap cukup berhasil digunakan 

sebagai katalisator dalam proses transesterifikasi, akan tetapi bahan-bahan tersebut 

dianggap cukup mahal untuk dipergunakan dalam suatu proses produksi berskala 

besar. Oleh sebab itu perlunya meneliti katalis yang yang cukup murah dan efisien 

untuk digunakan pada proses transesterifikasi. 

 

3.3 Katalis 

Katalis adalah zat yang dapat meningkatkan laju reaksi tanpa dirinya 

mengalami perubahan kimia secara permanen. Katalis dapat bekerja dengan 

membentuk senyawa antara atau mengabsorpsi zat yang direaksikan. Suatu katalis 

berperan dalam reaksi tapi bukan sebagai pereaksi ataupun produk. Katalis 

memungkinkan reaksi berlangsung lebih cepat atau memungkinkan reaksi pada suhu 

lebih rendah akibat perubahan yang dipicunya terhadap pereaksi. Efektivitas katalis 
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semakin baik bila luas permukaan per satuan masa katalis besar. Memperbesar luas 

permukaan persatuan masa katalis dapat dilakukan dengan memperkecil ukuran 

padatan katalis. Katalis menyediakan suatu jalur pilihan dengan energi aktivasi yang 

lebih rendah. Katalis mengurangi energi yang dibutuhkan untuk berlangsungnya 

reaksi. Suatu reaksi yang menggunakan katalis disebut reaksi katalis dan prosesnya 

disebut katalisme. 

Secara umum proses suatu reaksi kimia dengan penambahan katalis dapat 

dijelaskan sebagai berikut. Perhatikan zat A dan zat B yang direaksikan membentuk 

zat AB dengan zat C sebagai katalis. 

A + B               AB (reaksi lambat) 

Bila tanpa katalis diperlukan energi pengaktifan yang tinggi dan terbentuknya AB 

lambat. Namun, dengan adanya katalis C, maka terjadilah reaksi: 

A + C               AC (reaksi cepat). 

Energi pengaktifan diturunkan, AC terbentuk cepat dan seketika itu juga AC bereaksi 

dengan B membentuk senyawa ABC.  

AC + B                 ABC (reaksi cepat) 

Energi pengaktifan reaksi ini rendah sehingga dengan cepat terbentuk ABC yang 

kemudian mengurai menjadi AB dan C. 

ABC                  AB + C (reaksi cepat) 
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Gambar 3. Kurva Katalis menyebabkan energi pengaktifan reaksi lebih rendah 
 

Kualitas dari katalis ditentukan antara lain oleh seberapa cepat suatu katalis 

dapat mengkatalisis suatu reaksi kimia (activity), kemampuan katalis untuk 

mengarahkan suatu proses konversi menjadi suatu produk yang diinginkan 

(selectivity), seberapa cepat katalis kehilangan aktivitas atau selektivitasnya 

(stability) dan kemampuannya untuk diregenerasi (regenerability). Katalis yang baik 

adalah katalis dengan aktivitas, selektivitas, stabilitas dan regenerabilitas tinggi 

(Leonard, V.I,dkk,2002). 

Ada dua macam katalis, yaitu katalis positif (katalisator) yang berfungsi 

mempercepat reaksi, dan katalis negatif (inhibitor) yang berfungsi memperlambat 

http://1.bp.blogspot.com/_u0aNlxJNvwE/SlDAJzaHqJI/AAAAAAAAAFI/50pbfdXOOSc/s1600-h/3�
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laju reaksi. Katalis positif berperan menurunkan energi pengaktifan, dan membuat 

orientasi molekul sesuai untuk terjadinya tumbukan. Sedangkan katalisator dibedakan 

atas katalisator homogen dan katalisator heterogen menurut fase reaksi dan fase 

katalisnya. 

3.3.1 Katalisator homogen 

Katalisator homogen adalah katalisator yang mempunyai fasa sama dengan 

fase reaktan dan zat yang dikatalisis. Jenis asam yang digunakan sebagai katalis 

homogen untuk reaksi transesterifikasi meliputi, asam sulfat, asam fosfat, asam 

klorida, dan asam organik sulfonat.  

 

Tabel 4. Keuntungan dan kerugian penggunaan katalis asam homogen dalam 
reaksi transesterifikasi 

 
Keuntungan Kerugian 

1. Transesterifikasi tetap dapat berlangsung pada 

kondisi asam lemak dan kandungan air yang 

tinggi. 

2. Katalis asam dapat digunakan bila minyak yang 

digunakan dikatagorikan low grade material. 

3. Proses ekstraksi dan transesterifikasi dapat 

berlangsung secara simultan.  

Reaksi transesterifikasi 

berlangsung lebih lambat 

dibandingkan katalis basa. 

Sumber: Viswanathan dan Ramaswamy (2008) 

 



43 
 

Jenis katalis basa homogen yang digunakan dalam reaksi treansesterifikasi 

meliputi NaOH, KOH, karbonat, dan alkoksida seperti natrium metoksida, etoksida, 

propoksida, dan butoksida.  

 
Tabel 5. Keuntungan dan kerugian penggunaan katalis basa homogen dalam 

reaksi transesterifikasi 
 

Keuntungan Kerugian 

1. Kurang lebih 4000 kali lebih cepat 

dibandingkan reaksi 

transesterifikasi berkatalis asam.  

2. Kandungan FFA minyak harus 

sekecil mungkin. 

3. Metoksida lebih efektif 

dibandingkan hidroksida. 

1. Gliserida dan alkohol harus dalam 

keadaan anhidrat, supaya tidak terjadi 

saponifikasi yang dapat mengurangi 

efisiensi katalitik, pembentukan gel, dan 

menyebabkan sulitnya pemisahan 

gliserol. 

2. Rasio molar metanol terhadap minyak 

harus 6:1 atau lebih. 

Sumber: Viswanathan dan Ramaswamy (2008) 

 

3.3.2 Katalisator heterogen 

Katalisator heterogen adalah katalisator yang mempunyai fasa tidak sama 

dengan reaktan dan zat yang dikatalisis. Umumnya katalisator heterogen berupa zat 

padat dan mempromosikan reaksi dengan reaktan berwujud gas atau cair dalam 
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kontak dengan material padat. Reaksi katalis heterogen berhubungan erat debngan 

penggunaan prinsip adsorpsi (penyerapan) substansi pada permukaan adsorben. 

Banyak proses industri yang menggunakan katalisator heterogen, sehingga 

proses dapat berlangsung lebih cepat dan biaya produksi dapat dikurangi. Banyak 

logam yang dapat mengikat cukup banyak molekul-molekul gas pada permukannya, 

misalnya Ni, Pt, Pd dan V. Gaya tarik menarik antara atom logam dengan molekul 

gas dapat memperlemah ikatan kovalen pada molekul gas, dan bahkan dapat 

memutuskan ikatan itu. Akibatnya molekul gas yang teradsorpsi pada permukaan 

logam ini menjadi lebih reaktif daripada molekul gas yang tidak teradsorpsi. Prinsip 

ini adalah kerja dari katalis heterogen, yang banyak dimanfaatkan untuk 

mengkatalisis reaksi-reaksi gas.  

Tabel 6. Perbandingan Katalis heterogen memiliki beberapa kelebihan 
dibandingkan katalis homogen diantaranya 

 
Faktor Katalisis homogen Katalisis heterogen 

Kecepatan reaksi 
 

Cepat dan daya konversi tinggi Daya konversi moderat 

Pasca pengolahan Katalis tidak dapat digunakan 
kembali, karena harus 
dinetralisasi dan dicuci 

Dapat digunakan 
kembali (regenerasi) 

Keberadaan air/asam 
lemak  

Sensitif Tidak sensitif 

Biaya Cukup mahal Lebih murah 
Sumber: Viswanathan dan Ramaswamy (2008) 

Beberapa jenis katalis heterogen telah diuji untuk reaksi transesterifikasi dan 

beberapa material katalis lainnya masih dilakukan penelitian lanjutan. 
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Tabel 7. Jenis katalis asam heterogen dan katalis basa heterogen yang 
digunakan dalam reaksi transesterifikasi 

 
Katalis asam heterogen Katalis basa heterogen 

Resin penukar ion sulfonat, mberlyst-15, 

Nafion, Zeolit (H-Y) H-beta, H-ZSM-5, ETS-

4,10, Keluarga MCM, asam heteropoly, H3PW-

12O40, H4SiW12O40, Zn-asetat pada silika, Asam 

organosulfonat pada silika mesoporus. 

Hydrotalcites (Mg-Al), Cs-

exchanged sepiolite, Oksida 

seperti MgO, CaO, La2O3, ZnO 

 

Sumber: Viswanathan dan Ramaswamy (2008) 

 Saat ini banyak industri menggunakan katalis heterogen yang mempunyai 

banyak keuntungan dan sifatnya yang ramah lingkungan, yaitu tidak bersifat korosif, 

mudah dipisahkan dari produk dengan cara filtrasi, serta dapat digunakan 

berulangkali dalam jangka waktu yang lama (Yadav dan Thathagar, 2002). Selain itu 

katalis heterogen meningkatkan kemurnian hasil karena reaksi samping dapat 

dieliminasi (Altiokka dan Citak, 2003). Contoh-contoh dari katalis heterogen adalah 

zeolit, oksida logam, dan resin ion exchange. Transmetilasi terjadi kira-kira 4000 kali 

lebih cepat dengan adanya katalis basa dibanding katalis asam dengan jumlah yang 

sama karena reaksinya berjalan irreversibel. Untuk alasan ini dan dikarenakan katalis 

basa kurang korosif terhadap peralatan industri dibanding katalis asam, maka 

sebagian besar transesterifikasi untuk tujuan komersial dijalankan dengan katalis 

basa. Konsentrasi katalis basa divariasikan antara 0,5-1% dari massa minyak untuk 

menghasilkan 94-99% konversi minyak nabati menjadi ester. Lebih lanjut, 
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peningkatan konsentrasi katalis tidak meningkatkan konversi dan sebaliknya 

menambah biaya karena perlunya pemisahan katalis dari produk. 

 Encinar (2002) telah mempelajari pengaruh jenis dan konsentrasi katalis, 

dalam hal ini katalis basa terhadap konversi biodiesel melalui reaksi transesterifikasi 

dalam media etanol. Semakin tinggi konsentrasi katalis maka semakin meningkat 

konversi produk transesterifikasi, tapi untuk konsentrasi yang telah tinggi akan dapat 

menyebabkan penurunan produk karena dapat merusak kandungan asam lemak. 

Yulianti (2002) menyatakan bahwa konversi dan konstanta laju reaksi meningkat 

sebanding dengan pertambahan jumlah katalis. Tedjojuwono (1992) melapokan 

bahwa perubahan berat katalis dengan minyak berpengaruh terhadap jumlah gliserol 

yang terbentuk. 

 Arrowsmith (1945) menyatakan bahwa katalis basa alkali harus seminimal 

mungkin, karena jumlah sabun akan meningkat dengan semakin banyaknya jumlah 

katalis basa alkali. Dengan meningkatnya jumlah alcohol berlebih dapat 

meminimalkan jumalh katalis yang dibutuhkan. Namun masalah yang ditimbulkan 

akibat alkohol yang berlebihan adalah saat pemisahan ester dan gliserol terutama 

untuk etanol dan molekul alcohol yang lebih besar. Agar reaksi transesterifikasi 

terkatalisis basa berhasil, kandungan asam lemak bebas harus lebih kecil dari 0,5 % 

dan alkohol rantai pendek harus murni (Saefudin, 2005). 
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3.4 Kitosan 

Kitosan adalah turunan kitin yang diisolasi dari kulit udang, rajungan, 

kepiting, dan kulit serangga lainnya. Kitosan merupakan kopolimer alam berbentuk 

lembaran tipis, tidak berbau, berwarna putih, dan terdiri dari dua jenis polimer yaitu 

gabungan dari kitin dan kitan, yaitu poli (2-deoksi-2-asetilamin-2-glukosa) dan poli 

(2-deoksi-2-aminoglukosa) yang berikatan secara beta (1,4) (Rismana, 2003). 

  

  

Gambar 4. Limbah laut (cangkang dan kulit udang) 

 

 Kitin adalah polisakarida structural yang digunakan untuk menyusun 

eksoskleton dari artropoda (serangga, laba-laba, krustase, dan hewan-hewan lain 
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sejenis). Kitin tergolong homopolisakarida linear yang tersusun atas residu N-

asetilglukosamin pada rantai beta dan memiliki monomer berupa molekul glukosa 

dengan cabang yang mengandung nitrogen. Kitin murni mirip dengan kulit, namun 

akan mengeras ketika dilapisi dengan garam kalsium karbonat. Kitin membentuk 

serat mirip selulosa yang tidak dapat dicerna oleh vertebrata. Kitin adalah polimer 

yang paling melimpah dilaut. Sedangkan pada kelimpahan di muka bumi, kitin 

menempati posisi kedua setelah selulosa. Hal ini karena kitin dapat ditemukan 

diberbagai organism eukarioti termasuk serangga, moluska, krustace, fungi, alga, dan 

protista. 

 

Gambar 5. Struktur Kitin 

Kitosan merupakan produk deasetilasi (penghilangan gugus asetil) kitin 

melalui proses reaksi kimia menggunakan basa natrium hidroksida atau reaksi 

enzimatis menggunakan enzim chitin deacetylase. Serat ini bersifat tidak dicerna dan 

tidak diserap tubuh. Sifat menonjol kitosan adalah kemampuan mengabsorpsi lemak 

hingga 4-5 kali beratnya. 
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Kitosan terbentuk pada saat pemanasan yang terlalu lama dengan 

menggunakan NaOH pada proses deproteinasi, karena untuk mengubah kitin menjadi 

kitosan digunakan NaOH dengan pemanasan yang lebih lama. Kitosan mengandung 

nitrogen, dihasilkan dalam bentuk serbuk tetapi biasanya dimanfaatkan dalam bentuk 

larutan yang dibuat dengan melarutkan kitosan serbuk kedalam asam asetat (asam 

cuka). 

Berikut adalah detail pembuatan kitin dan kitosan (Agus Widodo, dkk) : 

1. Limbah laut seperti kulit udang dan cangkang dikeringkan kemudian dihaluskan. 

2. Setelah halus dan menjadi bubuk, maka dimasukkan kedalam larutan NaOH 3,5 % 

b/v yang kemudian dipanaskan pada suhu 650C selama 2 jam, selanjutnya 

didinginkan dan disaring. 

3. Kemudian residu dicuci dengan air sampai netral dan dibilas dengan aquadest dan 

kemudian dikeringkan di dalam oven 650C selama 24 jam. 

4. Setelah itu, residu yang telah netral dimasukkan kedalam larutan HCl 1 M dengan 

perbandingan 1:15 selama 1 jam, kemudian disaring dan dicuci sampai netral. 

5. Kemudian dibilas dengan aquadest dan dikeringkan di dalam oven 650C selama 24 

jam sehingga didapatlah kitin. 

6. Untuk mendapatkan kitosan, kitin dimasukkan ke dalam gelas kimia yang berisi 

larutan NaOH 50 % dengan perbandingan 1:10 b/v, kemudian disaring dan dicuci 
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dengan aiq dan dibilas dengan aquadest, setelah itu dikeringkan di dalam oven 

650C selama 24 jam sehingga didapatlah kitosan. 

Sejarah penemuan kitin dimulai tahun 1811 oleh Henri Braconnot sebagai 

hasil isolasi dari jamur, sedangkan kitin dari kulit serangga diisolasi pertama kali 

1820-an. Produksi alamiah kitin di dunia diperkirakan mencapai 109 metrik ton per 

tahun. Senyawa ini dijumpai sebagai komponen eksoskeleton kelompok crustaceae, 

dinding sel insekta, kapang dan kamir (Patil, 2000). Wilayah perairan Indonesia 

merupakan sumber cangkang hewan invertebrate laut berkulit keras (crustacea) yang 

mengandung kitin secara berlimpah. Kitin yang terkandung dalam crustacean berada 

dalam kadar yang cukup tinggi berkisar 20-60 % tergantung spesies. Limbah berkitin 

di Indonesia yang dihasilkan saat ini sekitar 56.200 ton per tahun (Departemen 

Kelautan dan Perikanan, 2000). 

Kitosan ditemukan C.Roughet  tahun 1859 dengan memasak kitin dan basa 

seperti pembuatan sabun yang diperoleh dengan merefluks kitin dengan larutan KOH 

pekat. Perkembangan penggunaan bahan alami, akhir 1970-an, meningkatkan 

konsumsi kitosan, terlebih dengan beberapa penemuan baru untuk aplikasi kitosan di 

bidang farmasi dan kesehatan di akhir 1990-an hingga sekarang. 

Kitosan adalah serat polimer alami yang mampu menghambat penyerapan 

lemak dan kolesterol oleh tubuh. Karena itu, sekarang kitosan amat diminati dan 

banyak produk kapsul kesehatan yang mengandung kitosan dengan klaim dapat 

menyerap lemak, kolesterol, dan menurunkan berat badan.   
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Pada tahun 1988, kitosan mulai masuk dalam industri. Di Taiwan, kitosan 

digunakan sebagai anti bakteri, biasanya digunakan untuk anti bakteri pada textile, 

makanan sehat, dan bahan tambahan dalam makanan, kosmetik, dan dalam proses 

pertumbuhan pertanian. Setelah 8 tahun, di negara bagian AS menyelediki produksi 

tehnik dan sampai saat ini digunakan sistem distribusi untuk pasar lebih dari 20 

produk yang meliputi seluruh dunia. Kitosan terbentuk dari 100% material alami 

sehingga material ini stabil dan aman untuk lingkungan serta tidak berbahaya untuk 

manusia. 

Kitosan mempunyai sifat polikation, mempunyai kombinasi sifat-sifat khas 

seperti bioaktifitas, biodegrabilitas dan sifat liat sehingga kitosan merupakan jenis 

polimer yang banyak dimanfaatkan diberbagai bidang. Adanya gugus reaktif amino 

pada atom C-2 dan gugus hidroksil pada atom C-3 dan C-6 pada kitosan bermanfaat 

dalam aplikasinya yang luas yaitu sebagai pengawet hasil perikanan, alat ukur 

ketebalan, serat film, agen anti bakteri, agen menyembuhkan luka, agen anti mikroba, 

penstabil warna produk pangan, sebagai flokulan dan membantu proses reverse 

osmosis dalam penjernihan air, aditif untuk produk agrokimia dan pengawet benih 

(Muzzarelli, 1997 ; Shahidi, 1999). 
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Gambar 6. Struktur Kitosan 

Sifat-sifat Kitosan 

Kitosan mempunyai nama ilmiah β-1, 4-poli-D-glukosamin dan mempunyai 

rumus molekul ( C6H11NO4 )n. Kitosan terdiri dari unit N-asetil glikosamin dan N 

glukosamin. Sifat fisika dari kitosan yaitu berwarna putih jernih, berbentuk bubuk 

seperti Kristal dan dapat larut dalam air dan larutan alkali. Kitosan merupakan 

senyawa tidak larut dalam HCl dan HNO3, 0,5 % H3PO4. Kitosan juga tidak larut 

dalam beberapa pelarut organik seperti alkohol, aseton, dimetil formamida dan 

dimetil sulfoksida tetapi kitosan larut baik dalam asam format berkonsentrasi 0,2 – 

100 % dalam air. 

 

Gambar 7. Bubuk Kitosan 
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Kitosan (poli-β-1, 4-glukosamin) disiapkan secara komersial dengan 

deasetilase basa kitin yang didapat dari eksoskeleton crustacean laut, kitosan 

mempunyai nilai pKa kira-kira 6,3 pada nilai pH lebih rendah, molekulnya bersifat 

kation karena protonasi dari grup amino. Laporan selanjutnya terindikasi bahwa 

ketika kitosan dilarutkan dalam garam, air suling atau media laboratorium 

menunjukkan aktifitas anti microbial melawan srtain-srtain berfilamen dari funi, 

yeast, bakteri (Rhoades dan Roller, 2000). Menurut Hardjito (2001) bahwa karena 

memiliki gugus aktif yang akan berikatan dengan mikroba, maka kitosan juga mampu 

menghambat pertumbuhan mikroba. Menurut Rismana (2001) multiguna kitosan 

tidak terlepas dari sifat alaminya. Sifat alami tersebut dapat dibagi menjadi 2 sifat 

besar, yaitu sifat kimia dan sifat biologi. Sifat kimia kitosan sama dengan kitin tetapi 

yang khas antara lain : 

1. Merupakan polimer poliamin berbentuk linier 

2. Mempunyai gugus amino aktif 

3. Mempunyai kemampuan mengikat beberapa logam 

Sifat biologi kitosan antara lain : 

1. Bersifat biokompatibel, artinya sebagai polimer alami sifatnya tidak 

mempunyai akibat samping, tidak beracun, tidak dapat dicerna, mudah 

diuraikan oleh mikroba (biodegradable) 

2. Dapat berikatan dengan sel mamalia dan sel mikroba secara agresif 

3. Mampu meningkatkan  pembentukan tulang 
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4. Bersifat hemostatik, fungistatik, spermisidal, anti tumor, dan anti 

kolesterol 

Berdasarkan kedua sifat tersebut maka kitosan mempunyai sifat fisik khas, 

yaitu mudah dibentuk menjadi spons, larutan gel, pasta, membrane dan serat yang 

sangat bermanfaat dalam aplikasinya. 

Tabel 8. Sifat-sifat kitosan 

SIFAT KANDUNGAN JUMLAH 
Derajat Deasetilasi >85 %, 90 %, 95 % 
Viskositas < 200 mpa.s 
Kadar Uap <10 % 
Kadar Abu < 1 % 
Pb < 5 ppm 
As < 2 ppm 
Jumlah bakteri keseluruhan < 1000 cfu/g 
Escherichia Colli < 30 cfu/g 
Jamur dan ragi < 100 cfu/g 

 
Sifat kitosan hanya dapat larut dalam asam encer seperti asam asetat, asam 

format dan asam sitrat kecuali kitosan yang telah disubstitusi dapat larut dalam air. 

Adanya gugus karboksil dalam asam asetat akan memudahkan pelarutan kitosan 

karena terjadinya interaksi hydrogen antara gugus karboksil dengan gugus amina dari 

kitosan (Dunn, 1997). Dalam larutan asam, gugus amina bebas sangat cocok sebagai 

polikationik untuk mengkelat logam atau membentuk dispersi karena dalam larutan 

asam kitosan akan menjadi polimer dengan struktur lurus sehingga sangat berguna 

untuk flokulasi, pembentuk film atau imobilisasi enzim (Ornum, 1992). Hal tersebut 

didukung oleh Sandford (1989) dalam suasana asam, gugus amina bebas dari kitosan 
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akan terprotonasi membentuk gugus amino kationik ( NH3
+ ). Kation dalam kitosan 

tersebut jika bereaksi dengan polimer anionik akan membentuk kompleks elektrolit. 

Kitosan merupakan pecahan struktur tertentu, sehingga kitosan dapat larut 

dalam asam organik cair. Pemecahan dan pergantian struktur tersebut dinamai derajat 

deasetilasi (DD). Misalnya kitosan dengan derajat deasetilasi 0,85 bermakna bahwa 

ini mengandung 85 % unit amino dan 15 % lagi unit asetamido. Derajat deasetilasi 

merupakan factor yang menjadi asas aplikasi kitin dan kitosan dalam industri. Derajat 

deasetilasi didapat dari perhitungan dengan menggunakan rumus Baseline (b) yang 

merupakan rumus yang dikemukakan Baxter (1992) yang dimodifikasi dari Domszy 

dan Robert (Peh, 2002). Menurut Shofiyani (2001) nilai derat deasetilasi lebih kecil 

60 % menunjukkan bahwa yang paling dominan adalah kitin dan lebih besar 60 % 

menunjukkan bahwa yang paling dominan adalah kitosan. 

Reaktivitas yang tinggi dari gugus amino bebas menjadikan kitosan 

mempunyai potensi sebagai basa Lewis. Makin panjang rantai kitosan, makin banyak 

kandungan gugus amino bebasnya, makin tinggi sifat kebasaan. Sifat basa ini dapat 

diharapkan dapat menggantikan katalis basa homogen yang biasa digunakan dalam 

proses transestrifikasi seperti NaOH dan KOH. Selain itu kebasaan gugus amina 

kitosan dapat ditingkatkan dengan memasukkan gugus pendorong elektron ke gugus 

aminanya. Salah satu gugus pendorong elektron adalah gugus alkil (R). Gugus 

pendorong elektron akan meningkatkan kestabilan kation terhadap amina bebasnya 

sehingga kebasaannyapun meningkat (Tatang S.J, 2009). 
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Adanya gugus reaktif amino mengandung nitrogen yang terikat kepada satu 

sampai tiga atom karbon dan sejumlah atom H yang berarti amina yang merupakan 

basa lemah, bahkan jauh lebih lemah daripada ion hidroksida. Amina dapat 

memberikan sepasang electron sunyi dari nitrogennya dan membentuk ikatan dengan 

sebuah proton. Amina yang larut dalam air mengalami reaksi reversible dengan air 

yang membebaskan ion hidroksida. Suatu reaksi asam basa adalah suatu 

kesetimbangan yang dapat digeser kesalah satu pihak dari persamaan reaksi oleh 

stabilitas pereaksi atau hasil reaksi. Setiap struktur atau lingkungan yang 

menstabilkan amina terprotonasi relative terhadap yang bebas atau amina tidak 

terprotonasi akan menambah kekuatan basa dari amina. Sifat struktural yang 

mempengaruhi kuat asam relative dari kuat basa amina : 

1. Jika amina bebas terstabilkan relative terhadap kationnya, maka amina itu 

merupakan basa yang lebih lemah. 

2. Jika kation itu terstabilkan relative terhadap amina bebasnya, maka amina itu 

adalah basa yang lebih kuat. 

Amina bersifat basa lemah dan menerima sebuah proton dari air dalam suatu 

reaksi asam basa yang reversible. Jika kation yang terstabilkan relatif terhadap amina 

bebasnya, maka amina itu adalah basa yang lebih kuat. Suatu gugus pendorong 

elektron seperti gugus alkil pada nitrogen akan menaikkan kebasaan dengan cara 

menyebarkan muatan positif. Dengan penyebaran muatan positif, kation itu akan 

terstabilkan relatif terhadap amina bebas. Oleh karena itu, kuat basa bertambah dalam 

deret NH3, CH3NH2, dan (CH3)2NH. 
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Faktor lain yang mempengaruhi kekuatan basa ialah adanya pasangan electron 

sunyi untuk membentuk ikatan dengan sebuah proton. Sebuah gugus pelepas electron 

seperti gugus alkil pada N akan menaikkan kebasaan dengan cara menyebarkan 

muatan positif. Dengan penyebaran muatan positif, kation itu akan terstabilkan 

relative terhadap amina bebas (Faizah, 2009). 

 

3.5 Kromatrografi Gas (Gas Chromatography) 

Kromatografi gas merupakan metode pemisahan campuran senyawa / 

komponen menggunakan gas sebagai fasa gerak (carrier/pembawa) yang mendorong 

campuran senyawa melewati fasa diam (kolom) untuk dipisahkan dan diidentifikasi 

oleh suatu detektor yang kemudian ditampilkan sebagai suatu kromatogram oleh 

pencatat  (recorder). Prinsip pemisahan dengan GC, menggunakan fasa gerak gas, 

fasa diam cairan yang ditempatkan pada suatu padatan pendukung (solid support) dan 

berinteraksi (bagaimana suatu senyawa terpisah) dengan interaksi partisi dimana 

lapisan cairan sebagai fasa diam yang diembankan pada suatu padatan akan 

mendistribusi senyawa yang akan dipisahkan dan membentuk keseimbangan dengan 

fasa gerak. 

Beberapa metode dalam analisis kimia umumnya bersifat spesifik terhadap 

analit tertentu. Kromatografi umumnya sebagaimana yang telah kita ketahui 

melibatkan sampel yang terlarut dalam fasa gerak yang didorong agar melewati fasa 

diam dengan berbagai cara. Dalam prosesnya komponen-komponen dalam sampel 

memiliki kelarutan yang berbeda terhadap masing-masing fasa. Komponen didalam 
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sampel yang mudah larut dalam fasa diam akan berjalan lebih lambat daripada 

komponen yang tidak mudah larut dalam fasa diam dan cenderung terbawa oleh fasa 

gerak. Hal ini mengakibatkan perbedaan mobilitas dari masing-masing komponen 

dan hasilnya, komponen tersebut akan terpisah satu sama lainnya sepanjang 

perjalanannya melewati fasa diam. Dalam kromatografi gas fase bergeraknya adalah 

gas dan zat terlarut terpisah sebagai uap. Pemisahan tercapai dengan partisi sampel 

antara fasa gas bergerak dan fasa diam berupa cairan dengan titik didih yang tinggi 

(tidak mudah menguap) yang terikat pada zat penunjangnya (Rubiyanto, 2006). 

Dalam teknik GC dan HPLC digunakan kolom yaitu suatu tabung kecil dan 

sempit untuk meletakkan fasa diam dimana fasa gerak akan didorong untuk 

melewatinya. Dalam kromatografi gas pemisahan terjadi di dalam kolom. Sampel 

akan didistribusikan melalui kolom oleh penambahan secara terus menerus fasa 

geraknya. Cara inilah yang kita kenal sebagai elusi. Laju rata-rata dimana analit 

bergerak didalam kolom ditentukan dengan mengukur waktu tempuhnya selama 

terbawa oleh fasa gerak.  

Distribusi komponen atau analit A dalam fasa diam dan fasa gerak dapat 

digambarkan secara sederhana dalam kesetimbangan sebagai berikut: 

 

Konstanta kesetimbangan, K, dinyatakan sebagai koefisien partisi  (partition 

coefficient) yaitu konstanta molar komponen A dalam fasa diam dibagi dengan 

konsentrasi molar A dalam fasa gerak atau dirumuskan sebagai: 
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Dalam kromatografi gas ada beberapa istilah berkaitan dengan proses pemisahan: 

1. Waktu antara injeksi sampel hingga komponen mencapai detektor pada ujung akhir 

dari kolom sehingga muncul puncak dalam kromatogram disebut waktu retensi 

(tR). Masing-masing komponen dalam sampel akan memiliki waktu retensi yang 

berbeda-beda. 

2. Waktu yang diperlukan oleh fasa bergerak untuk melewati kolom disebut (tM). 

3. Faktor retensi (retention factor) disimbolkan dengan k’, yang digunakan untuk 

menggambarkan laju migrasi komponen dalam kolom. Faktor retensi dari 

komponen A dirumuskan: 

 

tR dan tM dapat diketahui dengan mudah dengan kromatogram. Ketika faktor 

retensi komponen kurang dari satu berarti elusi berjalan dengan sangat baik dan 

cepat sehingga penentuan waktu retensi secara akurat sulit dilakukan. Sedangkan 

faktor retensi yang tinggi (>20) berarti elusi berlangsung sangat lambat. Idealnya 

menurut penyelidikan, faktor retensi berkisar antara 1-5. 

4. Faktor kapasitas (capacity factor) yang merupakan rasio massa analit dalam fasa 

diam terhadap massa analit dalam fasa gerak, tetapi parameter ini jarang 

digunakan dalam kromatografi gas. 
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5. Besaran selektivitas pemisahan dua spesies A dan B dalam kolom dinyatakan 

dengan faktor selektivitas (selectivity factor) dilambangkan dengan α, yang 

dirumuskan sebagai: 

 

Jika kita menghitung faktor selektivitas A dan B, dimana A terelusi lebih cepat 

daripada B maka faktor selektivitasnya akan selalu lebih besar dari satu. 

Pengertian konstanta kesetimbangan partisi merupakan penjabaran lain dari 

hukum Nernst pada kesetimbangan interaksi sampel dalam dua pelarut berbeda. Dari 

konsep tersebut seharusnya pita respon kromatogram berbentuk garis lurus, tidak 

berbentuk puncak (Gaussian) akan tetapi yang kita jumpai adalah adanya pita-pita 

melebar dan tidak diskret. Peristiwa inilah yang disebut band broadening atau 

pelebaran pita. Profil dari kromatogram yang terbentuk mengkarakterkan kondisi 

kolom yang ada apakah efisien atau tidak. Pengertian efisien berarti luas dalam 

kromatogram karena menyangkut beragam parameter yang berkaitan dengan kerja 

kolom. untuk memperoleh pemisahan yang jelas dan tajam puncak kromatogram 

yang simetris harus kita dapatkan artinya pelebaran puncak harus seminimal mungkin 

dan hal ini bermanfaat untuk mengukur efisiensi dari kolom. 

Instrumentasi Kromatografi Gas : 

1. Gas Pembawa 

Syarat mutlak gas pembawa/ fase mobil pada kromatografi gas adalah 

lembam dari segi kimia. Terbanyak dipakai sebagai gas pembawa pada kromatografi 
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gas adalah Helium, Argon, Nitrogen atau campuran Argon dan Metana. Persyaratan 

lain dari gas pembawa adalah kemurniannya yang tinggi, sebagai contoh helium 

dengan kemurnian 99,995 %. Masalah kemurnian gas yang sangat tinggi tiap detektor 

memberikan tuntutan kemurnian yang berbeda. Aliran gas pembawa ini harus tetap 

selama operasional dan laju aliran gas sebelum masuk ke dalam kolom bersama uap 

sampel diatur oleh sebuah pengatur tekanan yang dilengkapi meter penunjuk tekanan. 

Di samping itu aliran gas pembawa dikontrol dengan meter penunjuk kecepatan aliran 

gas pembawa. Adakalanya sebelum aliran gas pembawa masuk kolom terlebih dahulu 

dilewatkan pada sebuah penyaring (traps) untuk mencegah masuknya uap air atau 

sesepora impuritis lain ke dalam kolom. “Flow splitter” berfungsi untuk memecah 

aliran gas pembawa menuju kolom dan detektor. Tekanan aliran gas pembawa 

bervariasi disesuaikan dengan kondisi kebutuhan analisis, biasanya 10-50 psi (di atas 

tekanan kamar) dengan laju aliran 25-150 mL/menit. 

Tabel 9. Beberapa sifat fisik dan aplikasi gas dalam GC terlihat pada tabel 
dibawah 

 
GAS KONDUKTIVITAS 

TERMAL 
(108 W m-1 K-1) 

VISKOSITAS 
(10-3 Pa.s) 

DENSITAS 
(kg m-3) 

APLIKASI 
GAS 

Helium 14,7 186 0,1785 Pembawa 
Nitrogen 2,39 166 1,2505 Pembawa 
Argon 1,67 212 1,7839 Pembawa 
Neon 4,56 298 0,8999 Pembawa 

Hidrogen 16,75 84 0,0899 Pembawa + 
Pembakar 

Oksigen 2,43 192 1.4289 Pembakar 
Udara 2,39 171 1,2928 Pembakar 
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Persyaratan ideal gas pembawa : 

- Harus bersifat inert, tidak bereaksi dengan cuplikan 

- Murni, murah dan mudah didapat 

- Pemilihan gas pembawa sangat bergantung pada jenis detektor yang 

digunakan 

- Sistem pendukung gas pembawa harus menyediakan molekular sieves sebagai 

bahan untuk menghilangkan air dan impuritas yang lain 

- Harus memenuhi difusi gas 

Selain berfungsi sebagai carrier, gas ada juga yang difungsikan sebagai 

penghasil nyala untuk GC dengan detektor ionisasi nyala (flame ionization 

detector). 

2. Tempat injeksi sampel (gerbang suntik) 

Tempat injeksi (injection port) adalah tempat dimana suatu cuplikan 

dimasukkan. Fungsi dasar injektor adalah mengubah fasa sampel menjadi gas atau 

uap. Volume injeksi bervariasi tergantung fasa sampel. Untuk gas berkisar antara 0,5 

– 50 µl dan untuk cairan berkisar antara 0,2 – 20 µl. Sampel yang dimasukkan ke 

dalam gerbang suntik merupakan suatu larutan yang mudah diatsirikan. Sampel 

dalam bentuk cair diinjeksikan ke dalam gerbang suntik dengan perantaraan sebuah 

jarum mikro. Volume larutan sampel yang disuntikkan bervariasi 0,01 µl untuk 

kolom kapiler atau 1-20 µl untuk kolom terpaking. Jangkauan kadar komponen yang 

dianalisis sampai batas ppb (parts per billion). Pada gerbang suntik yang terpenting 
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adalah program temperatur pada gerbang suntik. Umumnya temperatur diatur sampai 

50 oC di atas titik didih komponen yang dianalisis. 

3. Kolom 

Kolom merupakan istilah lazim untuk bagian alat kromatografi gas dimana 

fasa diam diletakkan. Kolom bagi sebuah kromatografi gas sangat penting artinya, 

kolom dapat diibaratkan jantung kromatografi gas, sebab proses pemisahan 

komponen-komponen sampel terjadi di dalam kolom. Tampak dari luar suatu kolom 

adalah tabung berbentuk kumparan atau spiral akan tetapi terdapat juga kolom yang 

berbentuk lurus atau bengkok seperti huruf V atau W. Bentuk kolom yang banyak 

digunakan adalah berbentuk spiral. Tabung ini terbuat dari bermacam-macam bahan 

seperti tembaga, teflon, stainless stel, alumunium dan gelas. Tabung tembaga tidak 

digunakan untuk senyawa-senyawa seperti amina, asetilena, terpena dan steroid 

karena akan terjadi reaksi kimia. Panjang kolom bervariasi menurut standar pabrik 

pembuatnya. Panjang kolom dapat berkisar dari 1-3 meter. Diameter kolom 

mempunyai berbagai ukuran biasanya antara 0,3 mm – 5 mm. Isi kolom : 

a. Padatan pendukung  

 Padatan pendukung berfungsi mengikat fase diam. Kebanyakan saat ini 

berupa tanah diatome yang telah dipanaskan/dikeringkan. Padatan pendukung yang 

biasa digunakan adalah Kiesel Guhr. 

b. Fase diam 
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 Dalam GLC fase diam berupa cairan pada fase cairan inilah pemisahan 

komponen-komponen dari cuplikan terjadi. Persyaratan untuk fase cair yang baik 

adalah adalah sebagai berikut : 

- Cuplikan-cuplikan harus menunjukkan koefisien distribusi yang berbeda  

- Cuplikan-cuplikan harus mempunyai kelarutan yang tertentu dalam pelarut 

(fase cair) 

- Fase cair harus mempunyai tekanan uap yang sangat rendah pada suhu-suhu 

yang tinggi : 0,01 – 0,1 mmHg 

- Harus stabil dan inert 

- Harus mempunyai kekentalan yang rendah, sehingga tidak mengikat gas 

- Harus dengan baik tersebar dan mengikat pada padatan pendukung 

- Harus larut dengan baik pada pelarut organik yang mempunyai titik didih 

rendah 

4.Detektor 

Detektor pada kromatografi adalah suatu sensor elektronik yang berfungsi 

mengubah sinyal gas pembawa dan komponen-komponen di dalamnya menjadi 

sinyal elektronik untuk kemudian diteruskan ke rekorder atau pencatat menjadi 

gambar atau kromatogram. Sinyal elektronik detektor kromatograf akan sangat 

berguna untuk analisis kualitatif maupun kuantitatif terhadap komponen-komponen 

yang terpisah diantara fase diam dan fase gerak. Terdapat banyak detektor yang dapat 

digunakan dalam kromatografi gas. Jenis detektor yang berbeda akan memberikan 

selektivitas yang berlainan. Detektor yang non selektif akan memberikan respon pada 
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semua senyawa kecuali senyawa gas pembawa, detektor yang selektif hanya akan 

memberikan respon pada satu senyawa saja. 

 

Gambar 8. Skema alat Kromatografi Gas 

Analisis kualitatif menggunakan Kromatografi Gas  

Tujuan analisis kualitatif pada kromatografi gas adalah untuk 

mengidentifikasi jenis komponen suatu cuplikan (Sastrohamidjojo, 2001). Secara 

klasik analisis kualitatif dilakukan dengan membandingkan dua retensi komponen 

sampel yang dianalisis dengan komponen yang sudah diketahui. Selanjutnya dengan 

membandingkan data ini dengan data dan instrumen lain dan data analisis kimia, 

komponen sampel dapat diketahui atau diidentifikasi. Analisis kualitatif dapat juga 

dilakukan dengan menggunakan metode spiking yaitu suatu metode analisis pada 

kromatografi gas cair dengan cara menambahkan cuplikan yang telah diketahui 

(standar). 

Analisis kuantitatif menggunakan Kromatografi Gas 

Gas Pembawa 

Pengontrol 
Aliran 

Penyuntik 

Pendeteksi 

Pencatat 

Kolom 
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Analisis kuantitatif kromatografi gas bertujuan untuk menentukan jumlah 

relatif (%) dari komponen-komponen yang terpisah. Hal ini didasarkan pada 

kenyataan bahwa pencatat menghasilkan sinyal atau puncak yang sebanding dengan 

jumlah bahan yang disuntikkan (Sastrohamidjojo, 2001). Analisis kuantitatif 

didasarkan pada tinggi puncak atau luas puncak pada kromatogram. Tinggi puncak 

diukur sebagai jarak pada garis dasar ke puncak maksimum. Suatu teknik yang efektif 

untuk menentukan luas puncak (W ½). Teknik tersebut hanya digunakan apabila 

puncak simetri. Sekarang pengukuran puncak dapat dilakukan memakai instrumen. 

Beberapa perekam mempunyai integrator yang akan menghasilkan ukuran luas. 

 

3.6 Spektrometer Massa (MS) 

Spektrometer massa adalah suatu instrumen yang dapat menyeleksi molekul-

molekul gas bermuatan berdasarkan massa atau beratnya yang berfungsi untuk 

mencacah fragmen massa dari setiap senyawa sehingga dapat diketahui identitas 

senyawa tersebut. Teknik ini tidak dapat dilakukan dengan spektroskopi, akan tetapi 

nama spektroskopi dipilih disebabkan persamaannya dengan pencatat fotografi dan 

spektrum garis optik. Menurut Mulja (1995) spektrometri massa adalah suatu metode 

analisis instrumental yang dipakai untuk identifikasi dan penentuan struktur dari 

komponen sampel dengan cara menunjukkan massa relatif dari molekul komponen 

dan massa relatif hasil pecahannya. Umumnya spektrum massa diperoleh dengan 

mengubah senyawa suatu sampel menjadi ion-ion yang bergerak cepat yang 

dipisahkan berdasarkan perbandingan massa terhadap muatan (m/e). Proses ionisasi 
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menghasilkan partikel-partikel bermuatan positif, dimana massa yang terdistribusi 

adalah spesifik terhadap senyawa induk. Selain itu penentuan struktur molekul, 

spektrum massa digunakan untuk penentuan analisis kuantitatif. Biasanya sampel 

ditembaki dengan berkas elektron yang menghasilkan suatu ion molekul atau fragmen 

ionik. Fragmen-fragmen dapat dipisahkan menurut massanya (Khopkar, 2003). 

Dalam spektrometri massa, molekul-molekul organik ditembaki dengan 

berkas elektron dan diubah menjadi ion-ion bermuatan positif yang bertenaga tinggi 

(ion-ion molekular) yang dapat dipecah menjadi ion-ion yang lebih kecil (ion-ion 

pecahan atau ion-ion anak). Lepasnya elektron dari molekul menghasilkan radikal 

kation dan proses ini dinyatakan sebagai M→M +. Ion molekular M+ biasanya terurai 

menjadi sepasang pecahan atau fragmen, yang dapat berupa radikal dan ion, atau 

molekul yang kecil dan radikal kation. 

M → m+
1 + m2 

Ion-ion molekular, ion-ion pecahan dan ion-ion radikal pecahan dipisahkan 

oleh pembelokan dalam medan magnet yang dapat berubah sesuai dengan massa dan 

muatan mereka, dan menimbulkan arus listrik (arus ion) pada kolektor yang 

sebanding dengan limpahan relatif mereka. Spektrum massa adalah merupakan 

gambar antara limpahan relatif lawan perbandingan massa/muatan (m/z). Partikel-

partikel netral yang dihasilkan dalam pemecahan atau fragmentasi, yaitu molekul tak 

bermuatan (m2) atau radikal (m’2) tidak dapat dideteksi dalam spektrometer massa. 

Instrumentasi Spektrometer Massa 
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Dalam membicarakan dasar-dasar dari spektrometri massa, kita pertama-tama 

mempunyai persoalan cara pemasukkan beberapa microgram uap cuplikan kedalam 

sistem pengurangan tekanan tinggi (kira-kira 10-6 mm Hg) dari spektrometer. Uap 

kemudian dialirkan melalui celah kedalam kamar ion dimana ia ditembak dengan 

seberkas elektron yang dipercepat dari suatu filamen, biasanya dengan tenaga sekitar 

70 Ev (Sastrohamidjojo, 2001). Energi sebesar 70 Ev dapat memutus setiap ikatan 

yang terdapat pada senyawa, namun demikian dalam analisis menggunakan aturan 

tertentu. Proses yang terjadi adalah berkas elektron menumbuk suatu molekul hingga 

melepaskan sebuah elektron untuk membentuk ion molekul (parent ion), kemudian 

akan terjadi pemecahan/fragmentasi (cleavage). 

 

 

Gambar 9. Skema kerja Spektrometer Massa 

 

Berbagai ion positif dihasilkan oleh elektron yang menumbuk molekul, 

kemudian dipercepat melalui celah kedua dengan potensial penolakan yang diberikan 

diantara A dan B. Akhirnya suatu potensial pemercepat yang besar (kira-kira 8 kv) 
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ditempatkan antara B dan C memungkinkan ion-ion positif berjalan dengan kecepatan 

yang tinggi masuk kedalam bagian penganalisa dari spektrometer massa, dimana 

mereka akan dipisahkan sesuai dengan perbedaan-perbedaan m/e mereka. 

Berikut ini akan diuraikan secara singkat beberapa bagian dari alat yang 

berhubungan bagaimana memasukkan uap dari senyawa organik kedalam kamar ion 

spektrometer. Jika senyawa yang akan dipelajari berupa gas atau cairan yang mudah 

menguap, maka gambar berikut dapat dipakai secara sistematik. 

 

                                 Gambar 10. Skema alat Spektrometer Massa 

Jika spektrometer tak digunakan untuk menentukan cuplikan maka katup C 

harus ditutup dan bila katup-katup A dan B dibuka, maka semua bagian dari sistem 

diatas C berada dalam keadaan vakum. Zat cair yang mudah ditempatkan dalam 

ampul dapat tetap berada dalam ampul dengan pendingin N2 cair sedang udara 

dihampakan dengan A dan C dibuka dan B ditutup. Sekali lagi keseluruhan dari 

sistem masuk berada dalam keadaan vakum, A ditutup, B dibuka dan N2 cair yang 

mendinginkan ampul diambil, kemudian cuplikan menguap masuk kedalam 
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penampung dari sini ia dapat ditekan pada kecepatan yang cukup melalui suatu 

penyaring ke kamar ion. 

Sejumlah besar dari senyawa-senyawa organik adalah zat padat yang relatif 

stabil terhadap panas dengan berat molekul antara 100-400. Sebagian besar dari 

cuplikan seperti ini dapat dimasukkan kedalam kamar ion, tetapi dalam hal ini 

kesemuanya diletakkan dalam oven yang suhunya dapat diatur dari suhu kamar 

hingga 300 oC. Cuplikan yang dimasukkan dalam sistem masuk sekitar 1 mg. 

Sering dijumpai cuplikan-cuplikan yang stabilitas panasnya tak cukup untuk 

dipanaskan dari 200 oC – 300 oC meskipun mempunyai tekanan uap yang sangat 

rendah pada suhu-suhu tersebut. Senyawa yang mempunyai berat molekul antara 400-

1200 masuk dalam golongan tersebut. Untuk hal itu, maka diperlukan tekanan yang 

sangat rendah yang dapat dicapai dalam kamar ion. Cuplikan dimasukkan secara 

langsung dalam kamar ion pada ujung dari rangkaian dan ujung ini dapat dipanaskan 

dengan pemanas listrik. Tekanan uap kira-kira 10-6 mm Hg memungkinkan diperoleh 

suatu spektrum dengan menggunakan cara pemasukkan langsung cuplikan kira-kira 

30 µ gm. Ada beberapa cara untuk mengionkan senyawa-senyawa organik, tetapi 

secara rutin yang digunakan adalah dengan penembakan elektron. Molekul-molekul 

organik dalam tumbukannya dengan elektron mengalami dua kemungkinan: yaitu 

elektron ditangkap oleh molekul menghasilkan radikal anion atau elektron dilepaskan 

dari molekul memberikan radikal kation. 

                                              e                              -e 
M     →  M-    atau      M    →   M+   +   2e 
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Yang terakhir adalah yang paling mungkin. Kebanyakan molekul-molekul organik 

membentuk ion molekuler (M+) bila tenaga berkas elektron mencapai 10-15 eV (≈ 

103 kJ mol-1). Pemecahan atau fragmentasi ion molekuler hanya terjadi bila tenaga 

yang digunakan untuk menumbuk lebih besar, dan biasanya tenaga yang digunakan 

adalah 70 eV (≈ 6 × 103 kJ mol-1). 

1. Sistem penanganan sampel 

Bagian ini berfungsi mengubah sampel agar mempunyai bentuk gas pada tekanan 

rendah dan reproduksibel. Untuk sampel yang tidak menguap, diperlukan 

pemanas jika senyawa tersebut stabil secara termal. Senyawa-senyawa yang tidak 

mudah menguap dan tidak stabil secara termal dimasukkan kedalam kamar 

pengion dengan bantuan probe sampel yang dilengkapi pemanas yang dapat 

menguapkan sampel tekanan rendah. 

2. Sumber ion 

Pada bagian ini, molekul-molekul diubah menjadi ion dalam bentuk gas. Cara 

yang umum untuk menghasilkan ion-ion menghasilkan meliputi penembakan 

sampel dengan berkas elektron berenergi tinggi. Tumbukan dengan elektron 

menyebabkan fragmentasi molekul-molekul yang membentuk sejumlah ion-ion 

positif dari berbagai massa. Proses ionisasi pada MS antara lain : elektron impact 

ionization (EI), chemical ionization (CI), fast atom bombardement ionization 

(FAB), field ionization (FI) dan field desorption (FD). 
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3. Penganalisis Massa 

Ini adalah susunan alat-alat yang berguna untuk memisahkan ion-ion dengan 

perbandingan massa terhadap muatan yang berbeda-beda. Penganalisis massa 

harus dapat membedakan selisih massa yang kecil serta dapat menghasilkan arus 

ion yang tinggi. Ada beberapa jenis penganalisis antara lain : 

a.penganalisis berfokus tunggal dengan pembelokan magnit 

b.penganalisis berfokus ganda 

c.penganalisis lintasan waktu 

d.penganalisis kuadrupol 

4. Detektor 

Bagian ini berfungsi untuk mendeteksi kualitatif dan kuantitatif fragmen ion dari 

analit. Ada beberapa macam detektor yang dikenal dan telah banyak dipakai pada 

MS yaitu detektor cawan faraday, detektor penggandaan elektron dan detektor 

sistem fotografi. 

Spektrometer massa hanya mencatat fragmen yang bermuatan positif. 

Fragmen (hasil pemecahan) yang netral dan yang bermuatan negatif tidak dicatat oleh 

MS. Hasil fragmentasi digambarkan dalam suatu bentuk puncak-puncak diagram, 

sedangkan ketinggian puncak menyatakan intensitas limpahan dan sekaligus 

memberikan keterangan stabilitas hasil fragmentasi. Puncak yang paling besar 

limpahannya dalam spektrum disebut puncak dasar (base peak), diberi tanda harga 

100%. Sedangkan puncak-puncak lain termasuk ion molekul. Ion molekul yang 
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memberikan energi yaitu puncak yang mempunyai bilangan massa yang paling besar 

(kecuali untuk puncak isotop). 

Analisis kualitatif 

Spektroskopi massa memungkinkan kita untuk mengidentifikasi suatu 

senyawa yang tidak diketahui dengan mengkalibrasi terhadap senyawa yang telah 

dikenal, jadi spektrum massa digunakan untuk menentukan berat molekul atau rumus 

molekul atau mengidentifikasi senyawa dari pola fragmentasinya.  

Nilai berat molekul yang ditentukan dengan spektrometer massa bisa saja tidak sama 

dengan berat molekul hasil perhitungan apabila senyawa asal mengandung unsur-

unsur tertentu dengan kelimpahan isotop yang tinggi. 

Rumus molekul suatu senyawa dapat ditentukan jika puncak ion molekul 

sudah dikenal, tetapi untuk hal-hal semacam ini diperlukan spektrometri beresolusi 

tinggi. Aturan nitrogen dapat digunakan untuk membantu penentuan rumus ini. 

Lazimnya semua senyawa organik dengan berat molekul genap tidak mengandung 

nitrogen atau mengandung sejumlah atom nitrogen yang genap, sedang semua 

senyawa organik dengan berat molekul ganjil mengandung jumlah atom nitrogen 

ganjil. Aturan ini berlaku untuk senyawa-senyawa kovalen yang mengandung C, H, 

O, S dan halogen. Pola fragmentasi dipergunakan untuk mengidentifikasi senyawa, 

juga memungkinkan terhadap pengenalan gugus fungsi dengan melihat puncak-

puncak fragmentasi spesifik. 
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Alkohol-alkohol mempunyai puncak-puncak yang kuat dan melepaskan molekul air 

dengan m/e = 18. Pemutusan ikatan C-C yang berdekatan dengan atom oksigen 

sangat umum terjadi. Alkohol primer mempunyai puncak yang kuat pada massa m/e 

31 berasal dari ion CH2-OH. 

Analisis kuantitatif 

Spektrometer massa dapat dipakai untuk analisis kuantitatif suatu campuran 

senyawa-senyawa yang dekat hubungannya. Analisis ini dapat dipergunakan untuk 

analisis campuran, baik senyawa organik maupun anorganik yang bertekanan uap 

rendah. Karena pola fragmentasi senyawa campuran adalah aditif sifatnya, suatu 

campuran dapat dianalisis jika berada dalam kondisi yang sama. 

Spektrometer massa akan memberikan hasil yang lebih baik jika 

dikombinasikan dengan GC. Biasanya GC digabungkan dengan spektrometer 

guandrupole. Persyaratan dasar analisisnya adalah setiap senyawa harus mempunyai 

paling tidak satu puncak yang spesifik, kontribusi puncak harus aditif dan sensitifitas 

harus reproduksibel serta adanya senyawa referensi yang sesuai. Dengan 

spektrometer massa beresolusi tinggi, senyawa-senyawa polimer dengan berat 

molekul besar dapat dianalisis juga serta dapat digunakan untuk menganalisis produk-

produk petroleum. 

Spektrometer massa dapat dipergunakan untuk analisis runutan anorganik 

terutama dengan menggunakan sumber bunga api listrik dan juga dapat menganalisis 

unsur-unsur runutan dalam paduan atau super konduktor. Tipe bunga api listrik 

mempunyai sensitifitas yang tinggi dan dapat menentukan sampai tingkat ppb. 
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Kekurangan dari spektrometer massa bunga api listrik adalah ketidakberaturan dari 

sumber dan kurang reproduksibel, tetapi kekurangan ini dapat diatasi dengan 

memakai sistem deteksi fotografi. Analisis kuantitatif instrumen semacam ini 

didasarkan pada garis-garis fotografi dengan standar yang sesuai.  

 

3.7 Gas Chromatography – Mass Spectrometer (GC-MS) 

 GC-MS merupakan suatu metode kombinasi antara kromatografi gas cair 

dengan spektrometri massa. Hasil pemisahan senyawa yang keluar dari kolom 

kromatografi gas akan dilewatkan kedalam suatu unit mass spect yang berfungsi 

untuk mencacah fragmen massa dari setiap senyawa sehingga dapat diketahui 

identitas senyawa tersebut. 
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HIPOTESIS PENELITIAN 

Selama ini penelitian yang ada, reaksi transesterifikasi dari minyak jelantah 

dengan katalis kitosan menggunakan jumlah katalis kitosan yang lebih besar dan 

waktu reaksi yang lama. Untuk menekan harga dan efisiensi waktu, penelitian kali ini 

bertujuan untuk melakukan proses pembuatan biodiesel dari minyak jelantah dengan 

katalis kitosan dengan variasi jumlah katalis kitosan yang lebih sedikit dan variasi 

waktu prosesnya yang lebih cepat dengan harapan bahwa katalis kitosan mampu 

menjadi katalis yang benar-benar efisien dalam reaksi transesterifikasi dari minyak 

jelantah. 
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B A B  IV 

METODOLOGI PENELITIAN 

 

4.1 Alat dan Bahan 

4.1.1 Alat-alat yang digunakan 

1. Pengukur waktu 

2. Pengaduk magnetik + hot plate 

3. Seperangkat alat refluks 

4. Timbangan analitik 

5. Kertas saring 

6. Termometer 

7. Penangas air 

8. Alat-alat gelas laboratorium 

9. Gas Chromatography merk Agilent Technologies 6890 N yang dirangkai 

dengan Mass Spectrometer merk Agilent Technologies 5975 B 

 

4.1.2 Bahan-bahan yang digunakan 

1. Minyak jelantah (limbah rumah tangga) 

2. Bubuk Kitosan 

3. Metanol p.a (Merck) 

4. Na2SO4 anhidrat p.a (Merck) 

5. Aquades 
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6. KOH (Merck) 

7. Indikator phenolpthalein 

 

4.2 Cara Kerja 

4.2.1 Pembersihan minyak jelantah 

Minyak jelantah yang didapat dari limbah rumah tangga yang telah dipakai 

beberapa kali untuk menggoreng krupuk, peyek, ikan asin dan tempe, dicampurkan 

dengan air (1:1) sebanyak 100 ml kedalam gelas beker dan kemudian dipanaskan 

pada suhu 120 oC selama 30 menit menggunakan hot plate. Setelah itu, minyak 

dipisahkan menggunakan corong pemisah. Selanjutnya minyak dipanaskan kembali 

untuk menghilangkan air yang tersisa dan kemudian minyak disaring dengan kertas 

saring untuk memisahkan pengotor padat yang berukuran besar. 

4.2.2 Penentuan Angka Asam 

Untuk mengetahui kadar asam lemak bebas yaitu dengan menimbang sampel 

(minyak) sebanyak 1 gram dimasukkan kedalam erlenmeyer. Kemudian ditambah 25 

mL alkohol 95 % dan dilarutkan (aduk sampai homogen). Larutan yang terjadi 

dipanaskan dalam penangas air selama 10 menit sampai minyak terlarut semua, 

alkohol berfungsi untuk melarutkan asam lemak. Selanjutnya didinginkan, setelah 

dingin kemudian ditambahkan 2 tetes indikator phenolpthalein dan dititrasi dengan 

larutan KOH 0,1 N sampai larutan berubah menjadi warna merah jambu yang tetap. 
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4.2.3 Transesterifikasi Minyak Jelantah Variasi Berat Katalis Kitosan 

Reaksi transesterifikasi dilakukan dalam labu bulat leher dua kapasitas 250 

mL yang telah dilengkapi dengan pemanas listrik, termometer, pengaduk magnet dan 

sistem pendingin. Terlebih dahulu minyak ditimbang sebanyak 20 gram, kemudian 

dimasukkan kedalam labu alas bulat leher dua, kemudian dirangkai dengan sistem 

pendingin, setelah itu ditambahkan dengan metanol (rasio mol minyak dengan 

metanol adalah 1:12) dan katalis kitosan dengan variasi berat 0,4 gram ; 0,6 gram ; 

dan 0,8 gram kedalam labu alas bulat leher dua tersebut. 

Selanjutnya larutan  direfluks pada suhu 600C selama 2 jam. Setelah itu, 

refluks dihentikan dan campuran yang terbentuk dituang ke dalam corong pemisah, 

dibiarkan terjadi pemisahan selama 12 jam pada temperatur kamar agar proses 

pemisahan terbentuk sempurna. Maka akan terbentuk dua lapisan, yaitu berturut-turut 

dari atas ke bawah adalah metil ester (biodiesel) dan gliserol. Kemudian metil ester 

diambil dan ditimbang. Langkah terakhir adalah dengan penambahan Na2SO4 

anhidrat sebanyak 0,5 gram untuk mengikat sisa-sisa air, kemudian disaring 

menggunakan kertas saring sehingga diperoleh ester murni. 

4.2.4 Transesterifikasi Minyak Jelantah Variasi Waktu Reaksi 

Sama halnya dengan proses transesterifikasi sebelumnya, reaksi 

transesterifikasi dilakukan dalam labu bulat leher dua kapasitas 250 mL yang telah 

dilengkapi dengan pemanas listrik, termometer, pengaduk magnet dan sistem 

pendingin. Terlebih dahulu minyak dimasukkan sebanyak 20 gram kedalam labu alas 

bulat leher dua, kemudian dirangkai dengan sistem pendingin, kemudian 
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ditambahkan dengan metanol (rasio mol minyak dengan metanol adalah 1:12) dan 

katalis kitosan dengan berat terbaik pada transesterifikasi sebelumnya. 

Selanjutnya larutan  direfluks pada suhu 600C dengan variasi waktu 30 menit, 

60 menit dan 120 menit. Setelah itu, refluks dihentikan dan campuran yang terbentuk 

dituang ke dalam corong pemisah, dibiarkan terjadi pemisahan selama 12 jam pada 

temperatur kamar agar proses pemisahan terbentuk sempurna. Maka akan terbentuk 

dua lapisan, yaitu berturut-turut dari atas ke bawah adalah metil ester (biodiesel) dan 

gliserol. Kemudian metil ester diambil dan ditimbang. Langkah terakhir adalah 

dengan penambahan Na2SO4 anhidrat sebanyak 0,5 gram untuk mengikat sisa-sisa 

air, kemudian disaring menggunakan kertas saring sehingga diperoleh ester murni. 

4.2.5 Identifikasi komponen biodiesel menggunakan GC-MS 

Biodiesel yang diperoleh dianalisis dengan GC-MS dengan kondisi alat 

sebagai berikut : 

1. Jenis kolom   : HP-5MS 

2. Panjang kolom : 30 meter 

3. Diameter dalam kolom : 250 µm 

4. Gas pembawa : Helium 

5. Tekanan : 7,06 Psi 

6. Jenis injektor : Splitless 

7. temperatur injektor : 275 °C 
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BAB V 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

Pada penelitian berjudul “Studi Pengaruh Berat Katalis Kitosan Dan Waktu 

Reaksi Pada Proses Transesterifikasi Dari Minyak Jelantah” terdapat beberapa 

tahapan. Pertama, sebelum dilakukan penelitian minyak jelantah terlebih dahulu 

dibersihkan. Kedua, dilakukan penentuan angka asam untuk mengetahui kadar asam 

lemak bebas. Ketiga, melakukan proses transesterifikasi dari minyak jelantah dengan 

variasi berat katalis kitosan 0,8 gram ; 0,6 gram ; 0,4 gram yang kemudian dianalisis 

menggunakan GC-MS. Selanjutnya, melakukan proses transesterifikasi dari minyak 

jelantah dengan variasi waktu reaksi transesterifikasi waktu 120 menit ; 60 menit ; 30 

menit yang kemudian dianalisis dengan GC-MS. Untuk mengetahui penjelasan lebih 

lanjut dari tahapan-tahapan diatas adalah sebagai berikut. 

V.1 Pembersihan Minyak Jelantah 

Minyak jelantah dicampurkan dengan air (1:1) sebanyak 100 ml kedalam 

gelas beker dan kemudian dipanaskan pada suhu 120 oC selama 30 menit 

menggunakan hot plate. Pemanasan ini dilakukan untuk memisahkan zat-zat yang 

terkandung dalam minyak jelantah seperti sisa-sisa garam atau bumbu dapur yang 

tercampur didalam minyak jelantah dengan asumsi zat-zat tersebut akan bercampur 

dengan air. Setelah itu, minyak dipisahkan dengan air menggunakan corong pemisah. 

Selanjutnya minyak dipanaskan kembali untuk menghilangkan air yang tersisa dan 

kemudian minyak disaring dengan kertas saring untuk memisahkan pengotor padat 
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yang berukuran besar. 

V.2 Penentuan Angka Asam 

Penentuan angka asam dilakukan untuk mengetahui kadar asam lemak bebas 

yaitu dengan menimbang sampel (minyak jelantah) sebanyak 1 gram yang kemudian 

dimasukkan kedalam erlenmeyer. Kemudian ditambahkan 25 alkohol 95 % sebagai 

pelarut untuk mekarutkan asam lemak dan diaduk hingga homogen. Larutan tersebut 

kemudian dipanaskan dalam penangas air selama 10 menit sampai minyak terlarut 

semua. Setelah itu didinginkan, dan ditambahkan 2 tetes indikator phenolpthalein dan 

dititrasi dengan larutan KOH 0,1 N sampai larutan berubah menjadi warna merah 

jambu yang tetap. 

Proses ini dilakukan sebanyak 3 kali sehingga mendapatkan angka asam rata-

rata 4,488 mg KOH / gram sampel. Hasil angka asam tersebut membuktikan kalau 

sampel (minyak jelantah) tersebut mempunyai angka asam yang cukup tinggi 

sebagaimana diketahui bahwa angka asam pada minyak jelantah berkisar antara 3-7. 

Tingginya angka asam tersebut disebabkan karena minyak jelantah telah mengalami 

proses pemanasan yang cukup tinggi dan menunjukkan bahwa jika bereaksi pada 

proses transesterifikasi mempunyai kemungkinan besar untuk menghasilkan produk 

samping dari metil ester (biodiesel) yaitu gliserol yang mana dapat digunakan 

menjadi bahan pembuatan sabun. 

V.3 Transesterifikasi Minyak Jelantah 

Reaksi transesterifikasi dilakukan dalam labu bulat leher dua kapasitas 250 

mL yang telah dilengkapi dengan pemanas listrik, termometer, pengaduk magnet dan 
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sistem pendingin. Terlebih dahulu minyak dimasukkan sebanyak 20 gram kedalam 

labu alas bulat leher dua, kemudian dirangkai dengan sistem pendingin, kemudian 

ditambahkan dengan metanol (rasio mol minyak dengan metanol adalah 1:12 dengan 

asumsi trigliserida minyak jelantah kelapa sawit didominasi oleh POO dengan berat 

molekul 856 g/mol (Yoeswono, 2008) sedangkan BM metanol adalah 32,04 g/mol. 

Untuk rasio mol ini digunakan 20 gram minyak jelantah dengan metanol 11 mL) dan 

katalis kitosan dengan variasi berat 0,8 gram ; 0,6 gram ; dan 0,4 gram kedalam labu 

alas bulat leher dua tersebut. 

Selanjutnya larutan direfluks pada suhu 600C selama 2 jam. Proses ini 

dinyatakan sebagai reaksi transesterifikasi. Reaksi transesterifikasi bertujuan untuk 

mengubah ester dari minyak jelantah yang berupa trigliserida kompleks menjadi 

campuran ester yang lebih sederhana dan gliserol. Mekanisme reaksi transesterifikasi 

terkatalisis basa dimulai dengan serangan ion metoksida pada atom karbon karbonil 

trigliserida menghasilkan intermediet tetrahedral kemudian mengalami eliminasi yang 

diikuti terbentuknya metil ester (biodiesel) dan ion gliserida yang terlihat pada 

mekanisme reaksi transesterifikasi. Katalis akan bereaksi dengan metanol terlebih 

dahulu membentuk ion metoksida yang selanjutnya menjadi pereaksi nukleofil. 

Reaksi pembentukan ester dalam kondisi basa dengan ion metoksida disebut reaksi 

nukleofilik. Seperti ammonia, amina adalah basa lemah, jauh lebih lemah daripada 

ion hidroksida. Amina dapat memberikan sepasang elektron sunyi dari nitrogennya 

dan membentuk ikatan dengan sebuah proton. Amina yang larut dalam metanol 

mengalami reaksi reversibel dengan metanol, yang membebaskan ion metoksida. 
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Gambar 11. Mekanisme reaksi transesterifikasi 
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Gambar 12. Reaksi pembentukan ion metoksida dengan katalis kitosan 

 

Setelah itu, refluks dihentikan dan campuran yang terbentuk dituang kedalam 

corong pemisah, dibiarkan terjadi pemisahan selama 12 jam pada temperatur kamar 

agar proses pemisahan terbentuk sempurna. Maka akan terbentuk dua lapisan, yaitu 

berturut-turut dari atas ke bawah adalah metil ester (biodiesel) dan gliserol. 

 

 

Gambar 13. Hasil transesterifikasi (kiri: terlihat dari jauh, kanan: terlihat dari 
dekat) membentuk 2 lapisan, terdiri dari lapisan atas adalah metil ester dan 

lapisan bawah adalah gliserol 
 
 

CH3O H + CH3 O +

metanol amina primer pada kitosan ion metoksida

H N H
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H N H
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Kemudian metil ester diambil dan ditimbang. Langkah terakhir adalah dengan 

penambahan Na2SO4 anhidrat sebanyak 0,5 gram untuk mengikat sisa-sisa air, 

kemudian disaring menggunakan kertas saring sehingga diperoleh ester murni. 

 Kemudian dilakukan kembali transesterifikasi dengan langkah seperti di atas 

menggunakan katalis kitosan dengan jumlah terbaik pada transesterifikasi 

sebelumnya dengan variasi waktu 120 menit ; 60 menit ; 30 menit. 

 

Gambar 14. Metil ester yang sudah dipisahkan dan ditimbang 

 Adapun hasil dari proses transesterifikasi setelah dipisahkan dan ditimbang 

memperlihatkan bahwa pada variasi berat katalis, transesterfifikasi yang 

menggunakan berat katalis 0,6 gram lebih banyak menghasilkan produk yaitu 3,84 

gram dibandingkan menggunakan berat katalis 0,8 gram dan 0,4 gram. Dapat juga 

dilihat, pada transesterifikasi variasi waktu, bahwa reaksi yang berlangsung 30 menit 

menghasilkan produk yang lebih banyak. Berikut tabel hasil reaksi dari reaksi 

transesterifikasi. 
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Tabel 10. Hasil transesterifikasi minyak jelantah variasi berat katalis kitosan 
No Berat 

minyak 
jelantah 
(gram) 

Berat 
katalis 
kitosan 
(gram) 

Rasio mol 
minyak:metanol 

Temperatur 
(0C) 

Waktu 
reaksi 
(menit) 

Berat 
produk 
(gram) 

1. 20 0,8 1:12 60 120 3,58 

2. 20 0,6 1:12 60 120 3,84 

3. 20 0,4 1:12 60 120 2,56 

 

 Data dari tabel diatas menunjukkan bahwa produk hasil transesterifikasi 

dengan variasi berat katalis kitosan 0,8 gram  adalah 3,58 gram, katalis kitosan 0,6 

gram adalah 3,84 gram dan katalis kitosan 0,4 gram adalah 2,56 gram. 

 

 

 

 

 

 

 
 

Gambar 15. Grafik hasil transesterifikasi minyak jelantah 
dengan variasi berat katalis kitosan 

 
Grafik diatas menunjukkan bahwa produk dari reaksi transesterifikasi minyak 

jelantah variasi berat katalis 0,6 gram lebih menghasilkan produk yang banyak 

daripada berat katalis kitosan 0,8 gram dan 0,6 gram. Selanjutnya adalah hasil 
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transesterifikasi minyak jelantah dengan variasi waktu yang dijelaskan pada tabel 

dibawah. 

Tabel 11. Hasil transesterifikasi minyak jelantah variasi waktu reaksi 
No Berat 

minyak 
jelantah 
(gram) 

Berat 
katalis 
kitosan 
(gram) 

Rasio mol 
minyak:metanol 

Temperatur 
(0C) 

Waktu 
reaksi 
(menit) 

Berat 
produk 
(gram) 

1. 20 0,8 1:12 60 120 3,58 

2. 20 0,8 1:12 60 60 3,43 

3. 20 0,8 1:12 60 30 4,84 

 

 Tabel diatas menunjukkan bahwa produk hasil transesterifikasi minyak 

jelantah dengan variasi waktu reaksi 120 menit adalah 3,58 gram, waktu reaksi 60 

menit adalah 3,43 gram dan waktu reaksi 30 menit adalah 4,84 gram. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Gambar 16. Grafik hasil transesterifikasi minyak jelantah 

dengan variasi waktu reaksi 
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Grafik diatas menunjukkan bahwa produk dari reaksi transesterifikasi minyak 

jelantah variasi waktu reaksi 30 menit lebih banyak menghasilkan produk daripada 

waktu reaksi 120 menit dan 60 menit. 

 

V.4 Identifikasi metil ester dengan GC-MS 

Pada transesterifikasi dari minyak jelantah variasi berat katalis kitosan 0,8 

gram ; 0,6 gram ; dan 0,4 gram dan variasi waktu 120 menit ; 60 menit ; 30 

menit.menggunakan alat Gas Chromatography merk Agilent Technologies 6890 N 

yang dirangkai dengan  Mass Spectrometer merk Agilent Technologies 5975 B. 

V.4.1 Identifikasi metil ester hasil transesterifikasi minyak jelantah variasi berat 
katalis kitosan 

 
Dalam menganalisis metil ester hasil proses transesterifikasi minyak jelantah 

variasi berat katalis kitosan 0,4 gram ; 0,6 gram ; dan 0,8 gram terdapat beberapa 

metil ester dan beberapa asam lemak atau jenis ester lainnya. 

Dapat dilihat pada kromatogram campuran metil ester dengan katalis kitosan 

0,8 gram muncul 11 puncak dengan waktu retensi yang berbeda-beda dari beberapa 

senyawa, puncak yang terlebih dahulu keluar adalah ester dengan rantai karbon yang 

pendek.  
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Gambar 17. Kromatogram Metil Ester dengan katalis kitosan 0,8 gram 

Dari gambar 17 di atas dapat diidentifikasi beberapa senyawa, akan tetapi 

hanya terdapat 3 puncak jenis metil ester, sedangkan puncak yang lainnya masih 

berupa alkohol, asam lemak dan jenis ester lainnya. 

Pada kromatogram campuran metil ester dengan katalis kitosan 0,6 gram 

muncul 10 puncak dengan waktu retensi yang berbeda-beda dari beberapa senyawa, 

puncak yang terlebih dahulu keluar adalah ester dengan rantai karbon yang pendek. 
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Gambar 18. Kromatogram Metil Ester dengan katalis kitosan 0,6 gram 

 

Dari gambar 18 di atas dapat diidentifikasi beberapa senyawa, akan tetapi 

hanya terdapat 2 puncak jenis metil ester, sedangkan puncak yang lainnya masih 

berupa alkohol, asam lemak dan jenis ester lainnya. 

Pada kromatogram campuran metil ester dengan katalis kitosan 0,4 gram 

berikut muncul 10 puncak dengan waktu retensi yang berbeda-beda dari beberapa 

senyawa, puncak yang terlebih dahulu keluar adalah ester dengan rantai karbon yang 

pendek. 
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Gambar 19. Kromatogram Metil Ester dengan katalis kitosan 0,4 gram 

Dari gambar 19 di atas dapat diidentifikasi beberapa senyawa, akan tetapi 

hanya terdapat 2 puncak jenis metil ester, sedangkan puncak yang lainnya masih 

berupa alkohol, asam lemak dan jenis ester lainnya. 

Selanjutnya setiap puncak pada kromatogram-kromatogram diatas dianalisis 

dengan menggunakan Mass Spectrometer untuk mengidentifikasi senyawa jenis metil 

ester dan alkil ester lainnya yang terdapat pada minyak jelantah. 

Berikut ini adalah tabel yang menerangkan senyawa apa saja yang terkandung 

dari hasil transesterifikasi minyak jelantah dengan variasi berat katalis kitosan. 
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Tabel 12. Analisis data GC-MS hasil transesterifikasi minyak jelantah 
 variasi berat katalis kitosan 

 
 

No 
 
Waktu 
Retensi 

 
Nama Senyawa 

Area 
(%) 

0,8 gram 0,6 gram 0,4 gram 
1 14,45 Asam Laurat 2,374 2,461 3,231 

2 16,71 Asam Myristat 1,902 2,308 2,758 

3 18,37 Metil Palmitat 6,051 2,116 1,924 

4 18,82 Asam Palmitat 30,876 30,957 32,605 

5 20,04 Metil Linoleat 2,364 - - 

6 20,08 Metil Oleat 6,466 2,510 2,326 

7 20,52 Asam Oleat 16,791 16,870 14,724 

8 21,83 Asam Tridekanedioat 9,564 9,347 7,068 

9 23,32 Cyclooctene 15,222 14,497 10,178 

10 23,64 Asam Heksadekanoat 3,172 6,513 7,128 

11 25,05 Asam Oleat 5,218 12,421 18,056 

 

 Dari tabel diatas dapat dilihat bahwa hasil GC-MS pada reaksi 

transesterifikasi minyak jelantah dengan katalis kitosan seberat 0,8 gram terdapat 

senyawa metil palmitat, metil linoleat dan metil oleat, sedangkan yang menggunakan 

berat katalis kitosan 0,6 gram dan 0,4 gram hanya terdapat metil palmitat dan metil 

oleat. 
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Gambar 20. Puncak 3 data spektra massa metil ester dengan  
waktu retensi 18,372 

 

Dari data spektra massa hasil transesterifikasi minyak jelantah dengan katalis 

kitosan 0,8 gram menunjukkan bahwa pada puncak 3 dengan waktu retensi 18,372 

serta kelimpahan relatif 6,051% diperkirakan berasal dari metil palmitat yang 

memiliki berat molekul 270 g/mol dengan rumus molekul     

              O 

 CH3-O-C-C15H31 atau C17H34O2 

 

 

Gambar 21 . Rumus struktur metil palmitat 

Pada puncak 5 dengan waktu retensi 20,044 serta kelimpahan relatif 2,364% 

diperkirakan berasal dari metil linoleat yang memiliki berat molekul 294 g/mol 

dengan rumus molekul     O 

             CH3-O-C-C7H14-CH=CH-CH2-CH=CH-C5H11 atau C19H34O2 

 

o

o
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Gambar 22. Puncak 5 data spektra massa metil ester dengan  
waktu retensi 20,044 

 

 

Gambar 23. Rumus struktur metil linoleat 

 

Pada puncak 6 dengan waktu retensi 20,087 serta kelimpahan relatif 6,466 % 

diperkirakan berasal dari metil oleat yang memiliki berat molekul 296 g/mol dengan 

rumus molekul     O 

    CH3-O-C-C7H14-CH=CH-C8H17 atau C19H36O2. 

 

 O 

O 
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Gambar 24. Puncak 6 data spektra massa metil ester dengan 
 waktu retensi 20,087 

 

 

Gambar 25. Rumus struktur metil oleat 

 Pada variasi berat katalis kitosan O,6 gram dan 0,4 gram dapat dilihat 2 

puncak yang menunjukkan metil palmitat dan metil oleat pada puncak dengan waktu 

retensi 18,37 dan 20,08 (Lampiran). 

V.4.2 Identifikasi metil ester hasil transesterifikasi minyak jelantah variasi 
waktu reaksi 

 
Dalam menganalisis metil ester hasil proses transesterifikasi minyak jelantah 

variasi waktu reaksi 120 menit, 60 menit dan 30 menit terdapat beberapa metil ester 

dan beberapa asam lemak atau jenis ester lainnya. 

Dapat dilihat pada kromatogram campuran metil ester hasil GC-MS pada 

tranesterfifikasi minyak jelantah dengan variasi waktu 120 menit muncul 11 puncak 

dengan waktu retensi yang berbeda-beda dari beberapa senyawa, puncak yang 

o

o
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terlebih dahulu keluar adalah ester dengan rantai karbon yang pendek (Lihat gambar 

17). 

Pada kromatogram campuran metil ester dengan waktu reaksi 60 menit 

muncul 12 puncak dengan waktu retensi yang berbeda-beda dari beberapa senyawa, 

puncak yang terlebih dahulu keluar adalah ester dengan rantai karbon yang pendek. 

 

Gambar 26. Kromatogram Metil Ester dengan waktu reaksi 60 menit 

Dari gambar 26 di atas dapat diidentifikasi beberapa senyawa, akan tetapi 

hanya terdapat 2 puncak jenis metil ester, sedangkan puncak yang lainnya masih 

berupa alkohol, asam lemak dan jenis ester lainnya. 

Pada kromatogram campuran metil ester dengan waktu reaksi 30 menit diatas 

muncul 12 puncak dengan waktu retensi yang berbeda-beda dari beberapa senyawa, 

puncak yang terlebih dahulu keluar adalah ester dengan rantai karbon yang pendek. 
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Gambar 27. Kromatogram Metil Ester dengan waktu reaksi 30 menit 

 

Dari gambar 27 di atas dapat diidentifikasi beberapa senyawa, akan tetapi 

hanya terdapat 2 puncak jenis metil ester, sedangkan puncak yang lainnya masih 

berupa alkohol, asam lemak dan jenis ester lainnya. 

 Selanjutnya masing-masing puncak diatas dianalisis dengan menggunakan 

Mass Spectrometer untuk mengidentifikasi senyawa jenis metil ester dan alkil ester 

lainnya yang terdapat pada minyak jelantah. 

 Berikut ini adalah tabel yang menerangkan senyawa apa saja yang 

terkandung dari hasil transesterifikasi minyak jelantah dengan variasi waktu reaksi. 
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Tabel 13. Analisis data GC-MS hasil transesterifikasi minyak jelantah  
dengan variasi waktu reaksi 

 
 

No 
 

Waktu 
Retensi 

 
Nama Senyawa 

Area 
(%) 

120 menit 60 menit 30 menit 
1 14,37 Asam Laurat 2,374 1,372 - 

2 16,64 Asam Myristat 1,902 1,441 1,346 

3 18,31 Metil Palmitat 6,051 1,124 0,876 

4 18,76 Asam Palmitat 30,876 37,748 41,728 

5 20,02 Metil Linoleat 2,364 2,055 1,800* 

6 20,08 Metil Oleat 6,466 - - 

7 20,46 Asam Oleat 16,791 29,445 32,869 

8 20,61 Asam Stearat - 4,159 4,803 

9 21,36 Asam Pentadekanoat - - 10,178 

10 21,77 Asam Tridekanedioat 9,564 3,778 4,496 

11 23,26 Asam 9-oktadekenoat 15,222 4,438 4,104 

12 23,57 Asam Heksadekanoat 3,172 3,674 1,575 

13 24,97 Asam 9-oktadekenoat 5,218 9,927 4,157 

14 25,48 2,4-dimetoksi-3-

isopropilbenzoat 

klorida 

- 0,837 1,243 
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Dari tabel diatas dapat dilihat bahwa hasil GC-MS pada reaksi 

transesterifikasi minyak jelantah dengan variasi waktu reaksi 120 menit terdapat 

senyawa metil palmitat, metil linoleat dan metil oleat, sedangkan yang menggunakan 

waktu reaksi 60 menit dan 30 menit hanya terdapat metil palmitat dan metil linoleat. 

Untuk melihat lebih jelas spektra massa yang menunjukkan hasil metil ester dari 

variasi waktu reaksi dapat dilihat pada gambar 20, gambar 22 dan gambar 24. 

Sementara untuk melihat lebih jelas spektra massa yang menunjukkan hasil 

metil ester berupa metil palmitat dan metil linoleat dari variasi waktu 60 menit dapat 

dilihat di Lampiran. 

Tabel 14. Senyawa metil ester hasil transesterifikasi dari spektrum GC-MS 

 
Metil ester 

(%) 

 
Kitosan 

0,4 
gram 

 
Kitosan 

0,6 
gram 

 
Kitosan  
0,8 gram 

 
 

∑ ester 

120 
menit 

120 
menit 

120 
menit 

60  
menit 

30  
menit 

Metil Palmitat 1,924 2,116 6,051 1,124 0,876 12,091 

Metil Linoleat - - 2,364 2,055 1,800 6,219 

Metil Oleat 2,326 2,510 6,466 - - 11,302 

Jumlah (%) 4,250 4,626 14,881 3,179 2,676  

 

 Dari hasil metil ester yang didapat bahwa transesterifikasi minyak tanah 

dengan variasi berat katalis kitosan 0,4 gram, 0,6 gram dan 0,8 gram menunjukkan 

reaksi transesterifikasi minyak jelantah dengan berat katalis kitosan 0,8 gram lebih 
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baik dibandingkan dengan pemakaian katalis kitosan dengan berat 0,6 gram dan 0,4 

gram. Dan didapat pula bahwa transesterifikasi minyak tanah dengan variasi waktu 

120 menit, 60 menit dan 30 menit menunjukkan reaksi transesterifikasi minyak 

jelantah yang dilakukan selama 120 menit lebih banyak dibandingkan dengan waktu 

reaksi 60 menit dan 30 menit. 
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BAB VI 

KESIMPULAN DAN SARAN 

  

VI.1 Kesimpulan 

Dari hasil penelitian dan pembahasan “Studi Pengaruh Berat Katalis Kitosan 

Dan Waktu Reaksi Pada Proses Transesterifikasi Dari Minyak Jelantah” dapat 

dikemukakan suatu kesimpulan, yaitu dengan penggunaan jumlah minyak jelantah 

dan metanol yang sama, penggunaan berat katalis kitosan sebanyak 0,8 gram lebih 

baik daripada penggunaaan katalis sebanyak 0,6 gram dan 0,4 gram, serta waktu 

reaksi transesterifikasi lebih baik berlangsung selama 120 menit daripada 60 menit 

dan 30 menit. 

 

VI.2 Saran 

Untuk penelitian lebih lanjut perlu dilakukan variasi perbandingan mol 

dengan minyak yang digunakan agar diperoleh konversi komponen metil ester yang 

maksimal. Karena bila dilihat dari hasil metil ester dari penelitian ini, jumlah palmitat 

lebih banyak dibandingkan dengan metil ester. Padahal penggunaan rasio mol 1:12 

karena diasumsikan bahwa minyak jelantah didominasi POO (1-palmitil-2,3-dioleil) 

yang mana jumlah asam oleat berbanding 2 dengan asam palmitat. 
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Lampiran 1. Perhitungan derajat deasetilasi 
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Jadi, derajat deasetilasi kitosan sebesar 75,06% 
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Lampiran 2. Perhitungan berat jenis minyak jelantah 

Berat piknometer kosong = 7,60 g 

Berat piknometer + minyak = 10,10 g 

Berat piknometer + air = 10,32 g 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

minyak 
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Lampiran 3. Perhitungan angka asam minyak jelantah 

Volume titrasi (VKOH) = 0,8 ml 
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Lampiran 4. Perhitungan pada proses transesterifikasi 

Minyak jelantah ~ POO 

BM POO = 856 g/mol 

BM metanol = 32,04 g/mol 

Rasio mol = minyak : metanol (1:12) 
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Lampiran 5. 

Hasil GC-MS Transesterifikasi Minyak Jelantah dengan berat katalis 0,8 gram selama 
120 menit 
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Lampiran 6. 

Hasil GC-MS Transesterifikasi Minyak Jelantah dengan berat katalis 0,6 gram selama 
120 menit 
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Lampiran 7. 

Hasil GC-MS Transesterifikasi Minyak Jelantah dengan berat katalis 0,4 gram selama 
120 menit 
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Lampiran 8. 

Hasil GC-MS Transesterifikasi Minyak Jelantah dengan berat katalis 0,8 gram selama 
60 menit 
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Lampiran 9. 
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Lampiran 9. 

Hasil GC-MS Transesterifikasi Minyak Jelantah dengan berat katalis 0,8 gram selama 
30 menit 
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