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Abstrak

Gliserol merupakan produk samping dari pembuatandigisel, oleh karena itu membutuhl
pengolahan agar nilai ekonominya semakin meningkaidul-produk dari konversi gliser dari
reaksi esterifikasi biasa digunakiddalamindustri makanan, industri kosmetik, industri padirr
Penelitian ini bertujuan untuk mengkaji proses mEakliserol dan asam benzoate deny
menggunakan katalis asam sulfat agar menjadi betiuknan glisrol yang aplikasiknya bis
diperbanyak. Percobaan dilakukan dengan mereaksighgerol dan asam benzoate dal
reaktor berpengaduk dengan variable tetap kecepatarer yaitu 200 rpm dan volume as:
sulfat sebesar 0,3 ml. Variabel berubahnya adaleferature yaitu 60, 65°C) dan variable
berubah perbandingan mol asam benzoate denganrglisgitu 1:1, 2:1, 3:1 dan 4:1
Pengambilan sampel dilakukan secara berkala darnimke- 5, 10, 15, 20, 25, 30. Tahap
percobaan awal adalah melarutkan asibenzoate terlebih dahulu pada methanol agar re
dapat berjalan secara fase c-cair. Konversi tertinggi pada percobaan adalah @&5% pade
rasio mol gliserol dan asam benzoate 1:3 dengarpéature operasi €°C. Untuk temperatur
operasi 65C konversiyang paling baik adalah adalah 57,176% dengan rasigl gliserol dar
asam benzoate 1:3. Waktu optimum pada konversnggit percobaan adalah 30 menit. Ha
dari uji FTIR menunjukkan adanya kemiripan ary spectra IR sampel dengan erol
tribenzoatdengan kemurnian 41,4¢

Kata Kunci : gliserol tribenzog, esterifikasi, gliserol,asam benzoat
Abstract

Glycerol is byproduct of biodiesel making, and therefore requipescessing in order to increa
its economic value. The products of glycerol conversion by esterification is commordgd in
the food industry, cosmetics industry, polymer stdu This study aims to examine the reactio
glycerol and benzoic acid using sulfuric acid cgsil Experiments carried out by reacti
glycemwl and benzoic acid in stirred reactor with a fixedriable Stirrer speed is 200 rpm and
volume of 0.3 ml of sulfuric acid. Temperature @bk varies at 60, 65°C) and mol ratio
between benzoic acid and glycerol varies at 1:1, 3:1 and 4:1. Sapling was carried out &
regular intervals of 5, 10, 15, 20, 25, 30 minutBarly stages of the experiment is to dissi
benzoate acid in methanol before reaction can be i liquidliquid phase. The highe
conversion in the experiments was 64.16!n the glycerol and benzoic acid mole ratio of
with operating temperatures of °C. While on the operating temperature 0°C is best hasi was
57.176% with a glycerol and benzoic acid mole ratid.:3. The optimum time trial at the high
conversion was 30 minutes. The results of FTIRvshosimilarity test library IR spectra
samples with concentration of glycerol tribenzoa@o

Keywords: glyceroltribenzoate, esterification, ccerol, benzoic acid

1. Pendahuluan
Prosesesterifikasi gliserol adalah salah satu metode yaagyak digunakan dalam konve
gliserol. Produk dari konversi gliserol ini bersifamah lingkungan dan terbaharukan karena b
merupakan turunan dari minyak bumi. Prc-produk dari konversi glisetani biasa digunakan dala
industri makanan, industri kosmetik, industri painserta dapat juga digunakan sebagai additivekt
biodiesel yang juga merupakan senyawa sebelunrglisbentuk (Nowaks dkk., 1990; Bedoukian dl
1972; Dakka dkk., 2010).
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Gliserol adalah produk samping produksi biodiseti daaksi transesterifikasi. Gliserol (1,2,3
propanetriol) merupakan senyawa yang tidak berwaitiak berbau dan merupakan cairan kental yang
memiliki rasa manis (Pagliaro dan Rossi., 2008)séBbl dari proses biodiesel banyak mengandung
impuritas dan memiliki kualitas yang rendah, yamtpk dapat digunakan untuk industri petroleum
maupun untuk bahan bakar diesel. Gliserol dapatudiikan dengan proses destilasi agar dapat
digunakan pada industri makanan, farmasi atau play@at digunakan untuk water treatment, namun
sampai saat ini belum banyak diolah. Dengan demikidoutuhkan suatu penelitian untuk mengolah
gliserol tersebut.

Dakka dkk., (2010) meneliti tentang pembuatan glgttrihepthanoate yang dilakukan dengan
cara esterifikasi antara gliserol dengan asam hepta, kemudian glycerol trihepthanoate ini digamak
sebagai plasticizer untuk PVC (poly vinyl chloridBada konversi gliserol lain, Trejda dkk., (20juba
meneliti tentang konversi gliserol menjadi glycetmidcetate dengan reaksi esterifikasi gliserol dsam
asetat dengan katalis Niobium silica SBA-15. Logkk., (2006) juga meneliti tentang konversi glidero
menjadi glycerol triacetate dengan reaksi mereaksgtiserol dan asam asetat dengan katalis st@ith s
acid tungstated zirconia (WZ).

Arbianti dkk., (2008) meneliti tentang esterifikagnzimatis gliserol dengan asam laurat yang
menghasilkan senyawa lesitin yang mampu menuruté@angan permukaan air dan stabilitas emulsi
minyak-air. Hilyati dkk., (2001) juga melakukan pebaan pembuatan gliserol monostearat yang
dilakukan dengan reaksi esterifikasi antara gliséam asam stearat dengan katalis asam (HCI) dsa ba
(KOH). Kiatkittipong dkk., (2010) melakukan penglit tentang sintesis gliserol eter dengan etesfika
gliserol dengan tetra-butyl alcohol dengan reaktnpengaduk dan kemudian dipisahkan menggunakan
kolom destilasi dalam skala laboratorium hasilngalah TTBG (tri tert-butyl ether glycerol). Tamayo
dkk., (2011) mereaksikan gliserol dan asam bereedra esterifikasi secara enzimatis dalam medig ya
miskin solvent dengan menggunakan katalis lipasditBsilkan senyawamonobenzoate glycerol.

Jika menilik pada reaksi esterifikasi gliserol damgasam karboksilat, gliserol ini dapat
diesterifikasi dengan asam benzoat sehingga akamberguk tribenzoin (gliserol tribenzoate) jika dala
media yang kaya solvent.

Kegunaan tribenzoin sangat banyak baik untuk kaperbahan makanan maupun non makanan.
Aplikasi pemanfaatan tribenzoin antara lain dagigtinakan sebagai bahan plasticizer pada edibel
coating makanan, bahan plasticizer yang aman padarpa kuku, bahan untuk meningkatkan sifat
adhesive dan water resistance pada tinta printew@Ns dkk., 1990; Bedoukian dkk., 1972; Dakka dkk.,
2010).

Untuk esterifikasi gliserol dengan asam benzoatlalam jurnal-jurnal masih sedikit dibahas
sehingga penulis akan berusaha menyajikan pemelitiangenai konversi gliserol menjadi tribenzoin
(gliserol tribenzoate).

Berdasarkan latar belakang masalah, dimana Glisggolpakan produk hasil samping pembuatan
biodiesel yang terbentuk dari trigliserida / miny@bati dengan proses transesterifikasi. Berdasdsi
esterifikasi gliserol dengan asam karboksilat, eghé ini dapat diesterifikasi dengan asam benzoat
sehingga gliserol dapat dikonversi menjadi seny#genzoin (gliserol tribenzoate). Proses konversi
gliserol ini dilakukan dengan menggunakan katasiana sulfat pekat. Berdasarkan hal tersebut di atas
permasalahan yang dihadapi dalam proses produksnmoin dari gliserol dan asam benzoat dengan
menggunakan katalis asam sulfat adalah pengarudbetisuhu, konsentrasi katalis terhadap berat asam
benzoat, dan perbandingan berat asam benzoat dgligznol.

2. Bahan dan M etode Penelitian

Material:

Bahan yang digunakan adalah gliserol, asam bemzaaam sulfat, NaOH, aquadest, metanol ,
kertas saring.
Pelarutan Asam Benzoat:

Asam benzoat ditimbang sebanyak 103,3 gram, kemutirmasukkan dalam beaker glass 1000ml|
dan dilarutkan dengan 300ml metanol.
Esterifikas Gliserol dengan Asam Benzoat.

Proses reaksi menggunakan variable perbandingam lasazoat terhadap gliserol (mol): 1:1, 2:1,
3:1, 4:1 dan suhu 60, 85. Variabel tetap yaitu pengadukan 200 rpm vollanetan 420ml dan volume
katalis 3ml. Asam benzoat ditimbang sebanyak 1@8,Bemudian dilarutkan dalam 300 ml methanol
pada bekker gelas. Larutan asam benzoat dan 22,§ksarol 90% dimasukkan dalam labu leher tiga.
Lubang leher tiga ditutup dan pengaduk dihidupka@manas di hidupkan hingga suhu 600C. Setelah
mencapai pada suhu 600C masukkan 0,3 ml katalis asHat ke dalam labu leher tiga. Sampel diambil
sebanyak 5ml setiap 5 menit dan dihentikan setakatcapai waktu reaksi 30 menit.

119



Jurnal Teknologi Kimia dan Industri, Vol. 1, No. 1, Tahun 2012, Halaman 118-123

Keterangan:

1. Statif

2. Klem
Pendingin Balik
Thermometer
Labu leher tiga
Pemanas
Magnetic stirrer
Oilbatch

N AW

Gambar 1. Rangkaian Alat

Analisa Produk.

Pengujian dilakukan dengan titrasi acidi alkaliuknmengetahui sisa asam benzoat yang masih
terkandung dalam produk, kemudian dapat diketabnvérsi gliserol. Analisa lain yaitu uju FTIR untuk
mengetahui ikatan dan kemurnian gliserol tribendadam produk.

3. Hasil dan Pembahasan
Uji FTIR Produk
Analisa ini dimaksudkan untuk mengetahui ada tigakkemiripan spektra sampel produk dengan
glycerol tribenzoat Hasil analisa FTIR berupa rumusan gugus fungsgyardapat pada produk. Kemiripan
library atau perbandingan spektra disajikan Gamthberikut.
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Gambar 2 Perbandingan Spektra IR Glycerol tribenzoat (Hgde Spektra IR Sampel Produk (2)
Glycerol tribenzoatmemiliki gugus fungsi gHsCOOCHCH(CsHsCOO)CH(CeHsCOO) yang tergolong
dalam grup ester dengan panjang gelombang 17060-diit* (Vogel, 1989). Tabel 4.1 di atas menunjukkan
bahwa hasil Spektra IR Sampel terdapat panjangriElag 1687,02 cthyang mendekati golongan dalam
grup ester. Hal ini membuktikan bahwa di dalam sglrtgrdapaglycerol tribenzoat

. Pengaruh Perbandingan Mol terhadap Konversi Reaksi
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Hasil penelitian pada perbandingan mol pereaksegdl dengan asam benzoat 1:1, 1:2, 1:3 dan 1:4
dengan temperatur 8D dihasilkan nilai konversi disajikan Gambar 3 ket
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Gambar 3. PengarutPerbandingan Mol terhadap Konversi Reaksi pada Eeatyr 66C
Hasil penelitian pada perbandingan mol pereaksieghi dengan asam benzoat 1:1, 1:2, 1:3 dan 1:4
dengan temperatur 85 dihasilkan nilai konversi disajikan Gambar 4 keti
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Gambar 4. Pengaruh Perbandingan Mol terhadap Konversi Reakis Temperatur 66

Gambar 3 dan Gambar 4 di atas pada awalnya kors@rsakin naik, hal ini terjadi karena semakin lama
waktu reaksi maka konversi semakin besar akibatrkpatan pereaksi untuk saling bertumbukan semakin
besar (Levenspiel,1999). Pada rasio mol gliseasi dsam benzoat 1:1 dan 1:4 menunjukkan konversi
menurun setelah menit ke 10, hal ini juga dapafaderpada rasio yang lain jika waktu operasinya
ditambahkan. Hal tersebut disebabkan karena rgaksgj terjadi adalah reaksi reversible. Jadi kedetimgan
reaksi hanya dicapai pada waktu 10 menit, settlateaksi yang berjalan akan terjadi secara boddik-b

Suatu reaksi kimia yang berlangsung, laju reaksildmsentrasi pereaksipun berkurang. Beberapa waktu
kemudian reaksi dapat berkesudahan, artinya semrerlsi habis bereaksi. Namun pada reaksi ini tidak
berkesudahan dan pada seperangkat kondisi tertemsentrasi pereaksi dan produk reaksi menjadptet
Reaksi yang demikian disebut reaksi reversibelrdancapai kesetimbangan. Pada reaksi semacam ¢ikpro
reaksi yang terjadi akan bereaksi membentuk kenpleatiaksi, ketika reaksi berlangsung laju rea&sidpan
(ke kanan), sedangkan laju reaksi sebaliknya kkheta (kekiri) bertambah, sebab konsentrasi pereaksi
berkurang dan konsentrasi produk reaksi semakiainbah.

Gambar 3 dan Gambar 4 di atas juga dapat diketahlowa nilai konversi pada perbandingan mol
gliserol dan asam benzoat 1:3 adalah paling tipggla suhu operasi masing-masing yaitu 57,176% dan
64,165%. Hal ini disebabkan karena perbandingan pacola esterifikasi gliserol tri benzoate adalah, 1:3
sehingga jika salah satu reaktan dibuat berlebétkammeaksi akan mengubah konversinya. Gambar 3 dfn
atas dapat juga disimpulkan bahwa konversi tegtidéhasilkan pada perbandingan mol pereaksi glis#gin
asam benzoat 1:3 pada menit ke 20-30 yaitu dianggbpgai konversi optimum reaksi esterifikasi gtike
dengan asam benzoate menggunakan katalis asamn sulfa
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Pengaruh Waktu terhadap Konsentras Produk

Konsentrasi tertinggi diperoleh pada temperatur GB0@itu 0,489 mol/L sedangkan pada 650C
konsentrasi tertinggi adalah 0,436 mol/L. Hal inemajukkan semakin lama waktu reaksi maka konsentras
semakin naik lalu akan sama pada suatu titik yamgneakan konversi optimum.
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Gambar 5. Pengaruh waktu terhadap Konsentrasi pada Rasid 18o
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Gambar 6. Grafik hubunganr-In(1 —;:—A) dengan waktu pada Rasio Mol 1:3 T260
Ae

Penelitian tentang reaksi esterifikasi gliserol glenasam benzoate sebenarnya telah dilakukan dengan
menggunakan katalis enzim atau reaksi enzimatis yaizim lipase B dan dihasilkan produk berupareste
parsial dari gliserol yaita-monobenzoate glycerol. Kato dkk., (2000) telamgtasilkan konversi dari 19%-
90% dan waktu operasi yang beragam pula yaitu selé2nl20 jam dengan memakai sumber benzoate yang
berbeda-beda yaitu vinyl benzoate, methyl benzdmrzoate anhidryd . Tamayo dkk., (2011) menghasilk
konversi yang lebih tinggi dibandingkan penelitinhyaitu mencapai 90% dan menggunakan waktu @pera
selama 50 jam dengan memakai asam benzoate yaditylrhenzoate.

Penelitian ini memiliki kelebihan bila dibandingkdangan Kato dkk, (2000); Tamayo dkk, (2011) yaitu
dalam hal waktu operasi yang lebih singkat dengamggunakan katalis asam sulfat dibanding secara
enzimatis. Dalam segi ekonomi juga lebih mungkiakdikan dengan biaya yang lebih rendah dibandingkan
dengan membeli enzyme yang relatif mahal. Kelemdhienjuga ditunjukkan yaitu dengan konversi yang
lebih rendah. Kemurniagliserol tribenzoatgada produk hanya mencapai 41,4%.

4. Kesimpulan
Pada proses esterifikasi gliserol dengan asam héemmrenggunakan katalis asam sulfat, Konversi
tertinggi pada percobaan adalah 64,165% pada masialiserol dan asam benzoate 1:3 dengan temperatu
operasi 68C. Sedangkan pada temperature operd 6fsi yang paling baik adalah adalah 57,176% denga
rasio mol gliserol dan asam benzoate 1:3.Wakturapti pada konversi tertinggi percobaan adalah 30tmen
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Hasil dari uji FTIR menunjukkan adanya kemiripabrdiry spectra IR sampel dengglycerol tribenzoat,
dengan kemurnian dalam produk 41,4 %.
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