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ABSTRACT

Metil Ester Sulfonat (MES) merupakan salah satu surfaktan anionik yang berfungsi sebagai
bahan aktif penurun tegangan permukaan suatu larutan. ujuan Penelitian adalah untuk
mendapatkan suhu dan lama netralisasi yang optimal yang menghasilkan kinerja MES yang
terbaik ditinjau dari kemampuan menurunkan tegangan permukaan, stabilitas emulsi, berat
jenis dan indeks bias. Hasil penelitian menunjukkan bahwa kondisi netralisasi yang terbaik
diperoleh pada suhu 50°C dan lama netralisasi 0,5 jam dengan nilai tegangan permukaan

26,65 (dyne/m) dan stabilitas emulsi sebesar 63,8%.

Kata kunci: surfaktan, metil ester sulfonat, netralisasi
PENDAHULUAN

Salah satu minyak nabati yang potensial dan belum dimanfaatkan untuk pembuatan
bahan baku MES adalah minyak jarak pagar (Jatropha Curcas L.). Kandungan asam lemak
berikatan rangkap penyusun minyak jarak pagar diantaranya terdiri dari oleat sebesar 34 3-
45.8%, linoleat 29-44 2%, dan linolenat 0-0,3% (Syah, 2006). Kandungan asam lemak
berikatan rangkap ini mirip dengan minyak inti sawit seperti oleat sebesar 38-44% dan
linoleat 9-12%. Demikian juga kandungan asam lemak berikatan rangkap pada CPO seperti
oleat sebesar 41,33%, linoleat 9,82%, dan linolenat 0.04% (Hidayati, 2006). Keadaan ini

menunjukkan bahwa bahan baku minyak jarak pagar relatif sama dengan minyak CPO dan




PKO, sehingga diharapkan mampu menghasilkan karakteristik yang hampir sama dengan
MES dari CPO dan PKO. Minyak jarak pagar bila digunakan sebagai bahan baku surfaktan
akan memiliki keunggulan seperti harga murah dan non-edible food dibanding minyak sawit,
kedelai, dan minyak matahari. gmyak jarak pagar selain merupakan sumber minyak
terbarukan (renewable fuel) juga termasuk non edible oil, schingga tidak bersaing dengan
kebutuhan konsumsi pangan.

Faktor yang menentukan kualitas MES dari minyak nabati diantaranya adalah rasio
molekul reaktan, suhu reaksi, konsentrasi gugus sulfat yang ditambahkan, bahan
pengsulfonasi (NaHSO3, H,SO, , SO;, NH,SO;H, maupun CISO;H), waktu netralisasi, pH,
dan suhu netralisasi (Foster 1996). Edison dan Hidayati (2009) telah melakukan penelitian
pengaruh suhu reaksi, lama reaksi, konsentrasi metanol dan suhu pemurnian terhadap
karakteristik MES dari minyak jarak pagar. Hasil terbaik terjadi terjadi pada suhu reaksi
lOOOC, lama Sulfonasi 4,5 jam, konsentrasi Metanol 30% dengan suhu netralisasi 50°C
selama 0,5 jam menghasilkan tegangan permukaan 28,92 dyne/cm dengan stabilitas emulsi
44%. Perlu dilakukan optimasi pada suhu dan lama netralisasi agar menghasilkan MES
dengan tingkat stabilitas dan kinerja yang lebih baik. Tujuan penelitian ini adalah untuk
mendapatkan kondisi optimum proses dengan suhu dan lama netralisasi yang terbaik untuk
menghasilkan MES dengan karakteristik yang baik dan untuk mengetahui karakteristik

produk surfaktan metil ester sulfonat yang dihasilkan pada kondisi optimum tersebut.

ﬁETODE PENELITIAN

Alat dan Bahan
Bahan yang digunakan adalah metil ester minyak jarak pagar, NaHSOj;, metanol dan
bahan kimia untuk analisisis. Alat yang digunakan yaitu peralatan untuk membuat MES dan

peralatan untuk analisis sampel. Peralatan untuk membuat MES terdiri dari rangkaian alat




sulfonasi atau sulfonation apparatus (terdiri dari labu tiga leher 500 ml, termometer, hot plate
yang dilengkapi magnetic stirrer, motor pengaduk, dan kondensor), neraca analitik, gelas
arloji, las ukur 100 ml, gelas ukur 10 ml, labu erlenmeyer, sentrifuge dan pH meter.
Peralatan untuk analisis sampel adalah tensiometer du Nuoy, neraca analitik, piknometer,

refraktometer, pipet dan Fourier Transform Infra red (FTIR).

Metode Penelitian
Faktor-faktor yang diteliti dalam penelitian ini adalah suhu netralisasi (S1) 50°C dan

(82) 75 OC serta lama netralisasi (L1) 0 jam, (L2) 0,5 jam, (L3) I jam dan (L4) 1,5 jam dan

(L5) 2 jam. Penelitian dilakukan dalam tiga kali ulangan dan selanjutnya dianalisis secara

deskriptif.

Pelaksanaan Penelitian

Penelitian optimasi proses pembuatan metil ester sulfonat dari minyak jarak pagar dan

pengamatan variabel sifat fisik dan kimia meliputi :

1. Karakterisasi sifat kimia minyak jarak pagar dan metil ester minyak jarak pagar. Sifat
kimia yang diuji terdiri bilangan iod (AOAC, 1995), bilangan asam (AOAC, 1995),
bilangan penyabunan (AOAC, 1995) dan komposisi metil ester (kromatografi gas)
(AOAC, 1995).

2. Proses pembuatan metil ester sulfonat dari metil ester minyak jarak pagar. Dan uji
pengaruh suhu dan lama netralisasi yang optimum untuk mendapatkan MES dengan nilai
kestabilan emulsi, berat jenis, indeks bias (modifikasi ASTM D 1436, 2001), dan nilai
tegangan permukaan menggunakan du Nouy (Zajic dan Steffens, 1984) yang rendah.
Kemudian dilakukan uji kualitatif untuk mendeteksi keberadaan gugus sulfonat dengan

Fourier Transform Infra Red (FTIR).




Pembuatan Surfaktan MES

MES gbuat dengan menggunakan bahan baku metil ester dari minyak jarak pagar.
Proses pembuatan MES melalui beberapa tahap yaitu sulfonasi, pengendapan, pemurnian,
penguapan metanol dan penetralan. Reaksi sulfonasi antara metil ester dengan reaktan

NaHSO; merupakan tahapan utama proses pembuatan MES.

Kondisi proses yang digunakan untuk membuat MES merujuk pada kondisi terbaik
Hidayati (2006) dengan rasio mol metil ester dan reaktan NaHSOjzadalah 1:1,5, suhu reaksi
100 °C dan lama reaksi 4.5 jam. Pengendapan dilakukan selama 24 jam. Pemurnian dilakukan
dengan menambahkan metanol. Metanol ditambahkan sebanyak 30 % (v/v) pada suhu 50 °C
dan direaksikan selama 1,5 jam. Setelah reaksi selesai, suhu larutan dinaikkan hingga
mencapai 70 — 80 "C selama 10 menit, untuk menguapkan metanol dari larutan. Metanol yang
menguap kemudian dikondensasi dan ditampung dalam erlenmeyer. Proses selanjutnya adalah
penetralan menggunakan NaOH 20 % dengan faktor-faktor yang diteliti adalah suhu (S1)
50°C dan (S2) 75 "C dan lama reaksi (L1) 0 jam, (L2) 0,5 jam, (L3) 1 jam dan (L4) 1,5 jam
dan (L5) 2 jam.  Setelah proses pengadukan dan pemanasan selesai, MES kemudian
dipindahkan ke dalam wadah yang terbuat dari kaca dan ditutup. Diagram alir proses produksi
MES dari metil ester minyak jarak dapat dilihat dan tahapan seluruh proses kegiatan

penelitian dapat dilihat pada Gambar 1.
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Gambar 1. Diagram alir proses tahapan penelitian pembuatan MES
Sumber : Hidayati (2006), yang dimodifikasi.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Karakteristik Bahan Baku

Bahan baku berupa metil ester minyak jarak pagar dikarakterisasi untuk mengetahui
sifat-sifat kimia meliputi bilangan asam, bilangan iod, dan kandungan asam lemak. Hasil

karakterisasi metil ester minyak jarak pagar dapat dilihat pada Tabel 1.




Tabel 1. Karakterisasi sifat kimia metil ester dari minyak jarak pagar

Parameter Unit Hasil tode Uji

Massa Jenis Kg/m’ 0,8914 AC (1995)
Bilangan Penyabunan mg KOH/g 17781 AOAC (1995)
Bilangan Asam mg KOH/g 0.,6543 AOAC (1995)
Bilangan Peroksida milimol/Kg 5,67 AOAC (1995)
Bilangan lod gr /100 gr 08,841 AOAC (1995)
pH 6.55 AOAC (1995)

Hasil pengujian sifat kimia bilangan asam metil ester minyak jarak pagar diperoleh
nilai sebesar 0,6543 mg KOH/g dan bilangan iod sebesar 98.841g/100g sedang penelitian
Hambali (2006) memperlihatkan nilai bilangan lod sebesar 96,5 gr 1,/100 gr. Nilai tersebut
telah memenuhi standar mutu untuk metil ester Indonesia yaitu bilangan asam/angka asam
maks 0,8 mg KOH/g dan bilangan iod/angka iodium maks 115 gr [,/100 gr. Menurut Ketaren
(1986), bilangan asam adalah ukuran dari jumlah asam lemak bebas, sedangkan besarnya

jumlah iod yang diserap menunjukkan banyaknya ikatan rangkap atau ikatan tidak jenuh.
Analisis Gas Kromatografi (GC)

Kandungan asam lemak metil ester minyak jarak pagar diukur menggunakan Gas
Kromatografi (GC). Komposisi kimia metil ester minyak jarak pagar hasil pengukuran

dengan GC dapat dilihat pada Tabel 2.

Tabel 2. Komposisi kimia metil ester dari minyak jarak pagar (%) dengan menggunakan

metode GC
Jenis asam lemak Hasil pengukuran
Metil laurat 0,024
Metil miristat 0,066
Metil pamitat 146
Metil stearat 0,146
Metil oleat 77052
Metil linoleat 0,095




Hasil menunjukan bahwa metil ester dari minyak jarak pagar yang dominan adalah
metil oleat (77,052 %) yang memiliki satu ikatan rangkap, metil linoleat (0,095 %) yang
memiliki dua ikatan rangkap, dan metil palmitat (14,6 %) tanpa ikatan rangkap. Adanya
ikatan rangkap tersebut akan memudahkan dalam proses adisi gugus sulfonat pada proses
sulfonasi (Hidayati, 2006). Hasil penelitian Sudrajat (2006) menunjukkan bahwa minyak
jarak pagar didominasi 35-64 % asam oleat. Pola komposisi kimia metil ester minyak jarak

dengan pengukuran gas kromatografi gpat dilihat pada Gambar 2.

=
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Gambar 2. Pola komposisi kimia metil ester minyak jarak

Pengaruh Suhu dan Lama Netralisasi terhadap Tegangan Permukaan Metil Ester
Sulfonat (MES) dari Metil Ester Minyak Jarak Pagar.

Hasil penelitian menunjukkan bahwa nilai tegangan permukaan pada suhu netralisasi
50°C dan 75°C dan lama waktu netralisasi 0,5 sampai 2 jam berkisar antara 26,65 dyne/cm —
28,58 dyne/cm. Nilai tegangan permukaan terkecil terdapat pada perlakuan suhu netralisasi

50 °c dengan lama waktu netralisasi selama 0.5 jam (Gambar 3).
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Gambar 3. Nilai tegangan permukaan MES minyak jarak pagar pada perlakuan
suhu dan lama waktu netralisasi

Edison (2009) yang dilakukan dengan perlakuan suhu netralisasi 50°C selama 0.5 jam
pada MES dari minyak jarak pagar menunjukkan penurunan tegangan permukaan yang
terendah berada pada nilai 26,5 dyne/cm, sedangkan hasil penelitian Hidayati (2006),
menghasilkan nilai tegangan permukaan 32 dyne/cm pada MES dari metil ester PKO dan 33
dyne/cm pada metil ester CPO. Hasil penelitian Astrini dkk (2007) menunjukkan bahwa
netralisasi menggunakan NaOH pada suhu 50°C selama 90 menit menghasilkan tegangan
permukaan 41 dyne/cm engan bahan baku metil ester dari minyak sawit dengan pereaksi
untuk sulfonasi menggunakan H,SO,. Hasil penelitian menujukkan ghwa semakin tinggi
perlakuan suhu dan lama waktu netralisasi, akan semakin memperbesar nilai tegangan
permukaan. Hal ini diduga karena suhu dan waktu netralisasi yang tinggi menyebabkan laju
reaksi berlebihan yang menyebabkan terjadinya degradasi MES. Laju reaksi berkaitan erat
dengan terjadinya reaksi kimia dari suatu zat dalam membentuk hasil reaksi. Reaksi kimia
terjadi akibat adanya tumbukan antara molekul dari zat yang bereaksi. Untuk menghasilkan
suatu tumbukan memerlukan energi kinetik yang lebih besar dibandingkan dengan energi

aktivasi. Peningkatan fraksi molekul yang memiliki energi kinetik melebihi energi aktivasi
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dilakukan dengan meningkatkan suhu. Peningkatan fraksi molekul yang teraktifkan akan
menyebabkan meningkatnya laju reaksi pada pembentukan disalt sebagai produk hidrolisis
prekursor MES sclama proses pemanasan. Proses netralisasi yang berlebih akan
menyebabkan pembentukan disalt (Aparicio et al, 2012). Disalt yang dihasilkan akan
menyebabkan fungsi MES menjadi berkurang, indikasinya adalah tingginya nilai tegangan

permukaan dan rendahnya nilai kestabilan emulsi.

Pengaruh Suhu dan Lama Netralisasi terhadap Stabilitas Emulsi Metil Ester Sulfonat
(MES) dari Metil Ester Minyak Jarak Pagar.

Hasil pengujian pengaruh suhu dan lama netralisasi terhadap stabilitas emulsi metil
ester sulfonat (MES) dari minyak jarak pagar pada suhu netralisasi 50°C dan 75°C berkisar
antara 60,35% - 63,8%. Nilai tertinggi terdapat pada sampel dengan perlakuan netralisasi 0,5

jam pada suhu 50°C (Gambar 4).
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Gambar 4. Nilai stabilitas emulsi MES minyak jarak pagar pada perlakuan suhu
dan lama waktu netralisasi

Edison (2009) menunjukkan stabilitas emulsi MES berkisar 38,89-64,81 % pada

perlakuan suhu netralisasi 50°C selama 0,5 jam, sedangkan penelitian Hidayati (2006), nilai
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stabilitas emulsi yang dihasilkan pada perlakuan netralisasi 0,5 jam pada suhu 50°C adalah
9737% pada MES berbasis metil ester PKO dan 80,2% pada MES berbasis CPO. sil
penelitian menunjukkan bahwa semakin tinggi suhu netralisasi akan semakin menurunkan
nilai stabilitas emulsi. Seperti yang tampak pada gambar 4, bahwa rata-rata nilai stabilitas
emulsi pada suhu netralisasi 50°C lebih besar dari pada rata-rata nilai stabilitas emulsi pada
suhu netralisasi 75°C. Kecilnya nilai stabilitas emulsi pada perlakuan suhu netralisasi 75°C
ini diduga karena terjadinya pembentukan garam disalt berlebih akibat perlakuan suhu yang
lebih tinggi. Menurut Sheats dan Mac Arthur (2002), pada proses netralisasi yang berlebihan
akan menyebabkan terbentuknya garam disalt. Kehadiran garam akan menurunkan kelarutan
MES dalam air dingin sehingga daya deterjensi menjadi 50% lebih rendah dan menurunkan

daya simpan produk.

Pengaruh Suhu dan Lama Netralisasi terhadap Berat Jenis Metil Ester Sulfonat (MES)
dari Metil Ester Minyak Jarak Pagar.

Hasil penelitian menunjukkan besarnya gaj berat jenis berkisar antara  0,894-0917
pada perlakuan suhu netralisasi 50°C dan 75C. Hasil penelitian juga menunjukkan bahwa

semakin tinggi suhu dan semakin lama waktu neltralisasi akan semakin menurunkan nilai

berat jenis MES.
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Gambar 5. Nilai berat jenis MES minyak jarak pagar pada perlakuan suhu dan
lama waktu netralisasi

Penurunan nilai berat jenis seiring dengan meningkatnya suhu dan lama netralisasi
terjadi diduga karena adanya peningkatan bilangan peroksida MES akibat kerusakan MES
oleh panas. Menurut Ketaren (1986),r0ksida yang dihasilkan bersifat tidak stabil dan akan
mudah mengalami dekomposisi oleh proses isomerisasi atau polimerisasi, dan akhirnya
menghasilkan persenyawaan dengan berat molekul yang lebih rendah. Senyawa peroksida
yang dihasilkan pada proses oksidasi termal ampu mengoksidasi asam lemak yang masih
utuh dengan cara melepas 2 atom hidrogen sehingga membentuk ikatan rangkap baru dan
selanjutnya direduksi membentuk oksida.  Terbentuknya peroksida disusul dengan
terbentuknya ikatan rangkap baru akan menghasilkan persenyawaan aldehid dan asam jenuh
dengan berat molekul lebih rendah sehingga hal ini berimplikasi pada peningkatan bilangan
iod (Ketaren, 1986). Pada sisi lain persenyawaan dalam minyak dengan berat molekul lebih
rendah mengakibatkan berat jenis minyak menjadi rendah. Nilai Perat jenis minyak sering
dihubungkan dengan fraksi berat komponen-komponen yang terkandung di dalamnya.

Semakin tinggi kadar fraksi berat dari suatu minyak maka berat jenis atau densitas semakin

tinggi. Peningkatan suhu dan lama waktu netralisasi MES minyak jarak pagar diduga

13




menyebabkan komponen fraksi berat minyak terurai menjadi persenyawaan dengan berat

molekul yang lebih rendah yang ditunjukkan penurunan berat jenis MES minyak jarak pagar.

Pengaruh Suhu dan Lama Netralisasi terhadap Indeks Bias Metil Ester Sulfonat (MES)
dari Metil Ester Minyak Jarak Pagar.

Hasil penelitian menunjukkan nilai indeks bias MES dari minyak jarak pagar pada perlakuan

suhu netralisasi 50°C dan 75°C berkisar antara 1.452-1 455.
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Gambar 6. Nilai indeks bias MES minyak jarak pagar pada perlakuan suhu dan lama
waktu netralisasi
Hasil penelitian menunjukkan bahwa peningkatan suhu dan lama netralisasi akan
cenderung menurunkan nilai indeks bias. Menurut Othmer (1980) at molekul berkorelasi
positif dengan berat jenis dan indeks bias. Oleh karena itu semakin besar berat molekul suatu
senyawa maka akan menghasilkan berat jenis dan indeks bias yang lebih besar. Peningkatan
suhu dan lama netralisasi akan cenderung membuat nilai indeks bias akan semakin kecil dan
berdampak pada penurunan indeks bias. Suhu yang tinggi akan mengakibatkan minyak
menjadi semakin rendah kerapatannya sehingga sinar bias akan semakin mendekati garis

normal dan sudut bias akan semakin besar hingga pada akhirnya indeks bias akan menjadi
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semakin kecil. Peningkatan suhu dam lama netralisasi menghasilkan korelasi penurunan

berat jenis, dan indeks bias.

Gugus Sulfonat Metil Ester Sulfonat (MES) pada MES dari Jarak Pagar

Fourier Transform Infra Red (FTIR) dapat digunakan untuk mendeteksi proses sulfonasi
secara kualitatif (Astrini dkk, 2007). plikasi spektroskopi inframerah sangat luas baik untuk
analisis kualitatif maupun kuantitatif. Penggunaan yang paling banyak adalah pada daerah
pertengahan dengan kisaran bilangan gelombang 4000 sampai 670 em™. egunaan yang
paling penting adalah untuk identifikasi senyawa-senyawa organik (Silverstein dan Webster,
1988). Pendeteksian gugus sulfonat dengan menggunakan spektrum infra merah
dikarakterisasi oleh regangan getaran molekul O-H dan S=0 (Mukherji et al., 1985).
Penampakan regangan da daerah dengan bilangan gelombang 3460-3100 cm™' ditetapkan
sebagai O-H sedangkan regangan vibrasi S=O yang simetris ditampakkan pada bilangan
gelombang 1342-1250 cm™. Peesok et al., (1976) menyatakan bahwa gugus sulfonat ionik
dideteksi pada bilangan gelombang 1250-1150 (, cm’ dan 1075-1000,, cm™, sedang dari
ASTM (2001) (D 2357-74) gugus sulfonat dihasilkan pada bilangan gelombang 1235 sampai

1176 cm™.
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Gambar 7. Analisis gugus sulfonat pada MES minyak jarak pagar yang diuji
dengan menggunakan FTIR

Keberhasilan proses adisi gugus sulfonat dalam penelitian suhu netralisasi dan lama
waktu netralisasi MES minyak jarak pagar diamati dengan menggunakan Fourier Transform
infra red (FTIR). Pengujian kualitatif FTIR terhadap sampel pengamatan MES minyak jarak
pagar memberikan gambaran bahwa MES minyak jarak pagar (Jatropha Curcas 1..) terbentuk

pada bilangan gelombang berkisar 1169,98-1170,45 cm’'.
SIMPULAN
Hasil penelitian tentang pengaruh suhu dan lama netralisasi pada pembuatan MES dari
minyak jarak pagar menunjukkan bahwa kondisi optimum terdapat pada perlakuan suhu 50°C

dan lama netralisasi 0,5 jam dengan nilai tegangan permukaan 26,65 (dyne/m) dan stabilitas

emulsi sebesar 63,8%.
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