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ABSTRACT

Kapuk (Ceiba pentandra} seed oil can be hydrolyzed to produce soap and
glycerol. The hydrolysis of kapuk seed oil has been studied using a
heterogeneous reaction approach.

Hydrolysis of kapuk seed oil with sodium carbonate solution was carried
out in a continuous stirred tank reactor. The experiment was started with filling
the reactor with sodium carborate solution and heated to the desired
temperature. At the same time, the kapuk seed oil was heated to the desired
temperature in a flask. Thery, the heated kapuk seed oil was added into the
reactor at a certain ratio value so tahat the total volume of the liquid was 1000
mL The feed of sodium carbonate solution and the feed of kapuk seed oil were
added separately with a certain volumetric flowrate into the reactor. During
the process, the temperature of the reaction was kept constant using a
waterbath. After steady state condition was reached, the sample was taken to
determine the the glycerol content.

The mass transfer coefficient (kz) and reaction rate constant (k;) values,
were calculated using regression and least square methods. Based on the value
of ki, ko, and Reynolds index, it was found that chemical reaction and mass
transfer steps, both controlled the hydrolysis process. The chemical reaction
constant could be expressed as Arrhenius equation :

ki = (1,6002 x 104} exp -715,2623/T
with an experimental error of * 1,26%, and the relationship between the mass
transfer coefficient with the speed of agitation (N}, could be presented as:

ks = (3,7525 x 103)N 005%
with an experimental error of +0,04%.

The relative favorable process condition was 50 minutes of resident time,
temperature of 55¢C, speed of agitation of 260 rpm, and sodium carbonate-oil
equivalent ratio of 2,31. Under this condition the glyceride conversion was
33,41%.
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PENGANTAR

Tanaman kapuk (Ceiba pentandra) merupakan salah satu tanaman
yang mudah tumbuh di daerah tropis seperti Indonesia. Hasil utama
yang dipungut dari tanaman ini adalah serat kapuknya yang bisa
digunakan sebagai pengisi kasur, isolator, peredam suara, alat-alat
pelampung, baju dingin, alat-alat olahraga, boneka, dan lain-lain.
Kayu pohon kapuk dapat digunakan sebagai kayu bakar, tetapi biji
kapuk belum banyak dimanfaatkan, bahkan sering hanya dibuang
begitu saja. Biji kapuk bisa diambil minyaknya dengan cara
pengempaan. Karena susunannya tidak banyak berbeda dengan
minyak biji kapas, maka minyak biji kapuk bisa dipakai sebagai
pengganti minyak biji kapas pada pembuatan sabun dan minyak
makan setelah melalui pengolahan secara khusus.

Pembuatan sabun sudah dikenal sejak dahulu kala, yang prinsip
dasarnya sampai sekarang belum berubah, yaitu penyabunan asam
lemak dengan alkali, baik asam lemak yang terdapat dalam keadaan
bebas maupun asam Jemak yang terikat sebagai minyak atau lemak
(gliserid). Hidrolisis gliserid dengan alkali disebut juga saponifikasi
yang menghasilkan sabun dan gliserol, yang banyak digunakan dalam
industri alkyd resins, makanan, obat-obatan, kosmetik, bahan peledak,
minyak pelumas, dan lain-lain (Austin, 1984).

Asam lemak yang bergabung dengan satu gliserol membentuk
minyak netral yang disebut trigliserid. Asam lemak yang biasanya
bergabung dengan glisero! adalah asam laurat, asam miristat, asam
palmitat, asam stearat, dan asam oleat. Ketika molekul minyak atau
lemak terputus dengan salah satu dari gugus OH, saponifikasi
" dikatakan telah terjadi dan terbentuk senyawa baru, yaitu sabun dan
gliserol {Thomssens and McCutcheom, 1949).

Kebanyakan sabun dibuat dengan reaksi saponifikasi ini. Lernak
atau minyak dimasak dalam natrium hidroksid encer sampai
terhidrolisis sempurna. Penambahan natrium khlorid ke dalam
campuran menyebabkan sabun terpisah membentuk lapisan cairan
dan lapisan padatan. Setelah sabun dipisahkan, gliserol dapat
dipisahkan dari fase cairan, antara lain dengan destilasi (Solomons,
1990).

Pada penelitian ini digunakan Jarutan natrium karbonat untuk
menyabunkan minyak, sehingga reaksi yang terjadi adalah :

2 GH5(O0CR); + 3 Na;COs + 6 H:O — 2 GHs{(OH); +
6 NaOOCR+ 3 HCOs (1)-

L —
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Menurut Walas (1959) pembentukan sabun dari larutan alkali
encer dengan lemak atau asam lemak merupakan reaksi heterogen
fase cair-cair. Minyak dan air merupakan dua zat yang tidak bisa
bercampur dengan baik pada suhu lingkungan, sehingga hidrolisis
alkali ini melibatkan dua proses yang terjadi secara seri, yaitu
perpindahan massa dan reaksi kimia. Untuk menentukan langkah
yang mengendalikan proses, maka diajukan model reaksi heterogen.
Kemungkinan langkah-langkah reaksi yang terjadi selengkapnya
adalah sebagai berkut.

Perpindahan massa volumetris larutan Na;CO; dari fase air ke
antarfase :

Ns = ksia(Cs- Coim) )

Keseimbangan pada antarfase :
Coim=mCsinz (3)

Perpindahan massa volumetris larutan NaxCOs dari antarfase ke fase
minyak :

Np=kaza(Cpinz-Cs2) @
Bila persamaan (3) disubstitusi ke persamaan (2), diperoleh :
Ne=ks:a(Ce-mCin2) ®)

Penggabungan persamaan (4) dengan persamaan (5), memberikan :

(—QE —Cs2)

Ns = {" 1 (6)
+

mksia keoa
‘ Ka mkna ks:a

dengan Ka = koefisien perpindahan massa volumetris menyeluruh,
maka persamaan (6) menjadi :

Ne= Ka(% ~Ch2) (7)

Reaksi larutan Na:CO3 dengan minyak dalam fase minyak :
r=kiCaC: )

Pada keadaan ajeg, Ng dari persamaan (7) =r pada persamaan (8).
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Ka(§—B- - Cr2) =kCaCr2
m
e Ka :
Copr=—"0 _ _ =~ 9
. kCa+ Ka ( ) %
Dengan mensubstitusikan persamaan (9) ke persamaan (8), didapat : '
Yy = .__(:'.&B__ (10)
m mCa
G-+—)
k- Ka )
Persamaan (17) dapat ditulis dalam bentuk :
ro=koCaCs (11)

denganr, = kecepatan menyeluruh, dan

ke k Ka
Persamaan (12) dapat disederhanakan menjadi :
1 1 Ca
ke k k: (13)
dengan k;= L dan k;= Ka
m m

Neraca massa minyak dalam reaktor :
Rate of input - Rate of output - Rate of reaction = Rate of accumulation

FvCao-FvCa- VR(—I‘A)"—" 0 (14)
atau setelah diatur persamaan (14) menjadi :
N _ :
Pr _ Cao~Ca (15)
Fv (—r4)

Pada konversi Xa bagian, yaitu perbandingan antara mol A yang
bereaksi dengan jumlah mol A mula-mula, maka konsentrasi A dapat
dinyatakan :

Ca = Cao (1- Xa) (16)

Jika M = g—gg, maka dari persamaan reaksi (1) didapat :
40
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Cs = Cao (M - X4) (17)
Kalau persamaan (11) disubstitusikan ke persamaan (15), diperoleh :

..Vi _ Cio—Ca
v kCaCe

Substitusi persamaan (13), (16), dan (17) ke persamaan (18),
menghasilkan :

Va [ 1, Cao1- )@)][ X ] 19)

(18)

Ak k2 Cao(1 = Xa)(M - X1)

Dengan data hubungan antara konversi Xa dengan berbagai
kecepatan alir umpan Fv dan persamaan (19), nilai k; dan k; dapat
dihitung dengan cara regresi.

Pada saponifikasi minyak ini, kecepatan reaksi keseluruhan
dipengaruhi oleh kecepatan difusi dan kecepatan reaksi kimia. Jika
salah satu langkah berlangsung cepat, sedangkan langkah yang lain
berlangsung lambat, maka kecepatan reaksi heterogen ditentukan oleh
langkah yang sangat lambat (Warnijati, 1986).

Dengan konsep bahwa kecepatan sebanding dengan kebalikan
tahanan, maka tahanan yang terbesarlah yang akan menentukan atau
mengontrol jalannya proses keseluruhan. Tahanan keseluruhan (Rt)
suatu proses merupakan penjumlahan tahanan konversi atau reaksi
kimia (Rk) dan tahanan difusi (Rd}. Dengan demikian persamaan (13)
dapat dinyatakan dengan :

Rt = Rk + Rd - (20)
dengan :
Rt=L, Rk=2, dan Rd=2
ka kl kZ

CARA PENELITIAN

Bahan baku penelitian berupa minyak bij kapuk dibeli dari PT
Subali Makmur di Semarang. Dari analisis diketahui rapat rata-rata
minyak 0,9160 g/mL, kadar air, 0,97%, bilangan iodium 94,0811 mg
I/g minyak, ekivalen asam lemak total 3,3479 mgek/g minyak, dan
ekivalen asam lemak bebas 0,1123 mgek/g minyak.
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Natrium karbonat teknis diperoleh dari toko bahan kimia Asia
Labdi Yogyakarta.
Rangkaian alat selengkapnya dapat dilihat pada gambar 1.

Botol pengumpan minyak biji kepuk
Boto! penganpan larutzn NegCO;
Pipa kapiler

Kran

Crificemate

Wy p W

10. Pemanag air 3

11. Penampung cupliken
12, PHmeler elekrik Y

Gambar 1. Rangkaian alat pembuatan sabun secara sinambung

Mula-mula reaktor diisi dengan umpan awal larutan Na:CO;
sejumlah yang diinginkan.. Berikutnya pemanas air diatur pada suhu
yang diinginkan dan pengaduk dihidupkan. Setelah larutan Na:COs
mencapai suhu yang diinginkan, dimasukkan umpan awal minyak biji
kapuk yang sebelumnya telah dipanaskan sampai suhu yang sama
dengan suhu umpan awal larutan NaCOs. Jumlah minyak biji kapuk
dan larutan Na;COjs diatur agar volum totalnya 1000 mL. Bersamaan
dengan itu dialirkan umpan minyak biji kapuk dan larutan NaCOjs
dengan kecepatan volum tertentu. yang diatur dengan kran. Selama
reaksi, pengadukan terus dijalankan dan suhu dipertahankan tetap
memakai pemanas air. Setelah proses dijalankan kurang lebih satu
jam, dicapai kedaan ajeg yang ditandai dengan bilangan pada
penunjuk pH meter elektrik yang relatif konstan. Percobaan
diteruskan selama 15 menit, kemudian diambil cuplikan.

Cuplikan yang diperoleh membentuk lapisan cairan dan lapisan
padatan yang berupa sabun. Mula-mula sabun dipisahkan dari
cuplikan dengan menggunakan corong pemisah. Setelah sabun
dipisahkan, fase cairan dianalisis kadar gliserclnya dengan metode
oksidasi natrium periodat (Official Methods and Recommended
Practise, AOCS, 1990).
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Peubah-peubah yang dipelajari meliputi waktu, suhu, dan
kecepatan pengadukan.

HASIL DAN PEMBAHASAN
Pengaruh waktu tinggal dan suhu reaksi

Tabel 1. menunjukkan bahwa konversi gliserol semakin besar
dengan bertambahnya waktu tinggal dan suhu reakst.

Tabel 1. Pengaruh waktu tinggal dan suhu reaksi
( kecepatan pengadukan 260 ppm, perbandingan umpan 2,31 mgek
larutan Na.COs/ mgek minyak)

Waktu tinggal, Konversi, bagian, pada suhu, K k
menit 308 313 318 323 328 .
39,5 0,2335 0,2391 0,2415 0,2467 0,2591 ¢

41,7 0,2423 0,2476 0,2509 0,2522 0,2647

431 0,2588 0,2592 0,2612 0,2706 02749 1§

45,5 0,2753 0,2791 0,2820 0,2851 0,2895

47,2 0,3130 0,3143 0,3167 0,3178 03193

50,0 0,3266 0,3272 0,3292 0,3320 0,3341 ;

ki x 108 1,5804 1,6358 1,6669 1,7150 1,8433

ka2 x 10° 6,5197 6,7550 6,8873 7,0903 76347 .

Rk 632,7512 | 611,3217 | 599,9160 | 583,0004 | 542,5053

Rd 341,0561 | 327,9620 | 3204836 | 3089911 | 2850843 :
Ralat rerata, % 3,72 2,86 2,79 348 215§

Waktu tinggal yang makin panjang memberikan kesempatan
yang lebih Iuas kepada molekul-molekul zat pereaksi untuk saling
bertumbukan, dan begitu juga dengan meningkatnya suhu, gerakan
molekul-molekul bertambah, sehingga kecepatan reaksi bertambah.
Dengan demikian konversi menjadi makin besar.

Konstante kecepatan reaksi (ki) bertambah besar dengan
meningkatnya suhu (Tabel 1). Peningkatan suhu 10°C memperbesar
nilai k; 1,0588-1,0625 kali. Hubungan antara konstante kecepatan
reaksi dengan suhu dilukiskan pada gambar 2 dan kaitan antara - In
ki dengan 1/T dinyatakan dengan persamaan :

-Ink; =714,3/T +4,1387 (21)
atau setelah diubah menjadi: ,
k; = 0,015954 exp.(-714,3/T) (22)
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Apabila persamaan (21) digunakan untuk menghitung nilai k;
maka kesalahan rata-rata k; hasil penelitian adalah +1,29%.

1000/T
3,0 3,1 3,2 3,3
1,9 1 T T— 7 6,3

6,4
- vy
5
'"‘6,3 1

1,6 —6,2

1,5 L v 1 4 1l

"300 310 320 330
Suhu, T K
Gambar 2. Pengaruh suhu

Jelas tampak bahwa pengaruh suhu terhadap konstante kecepatan
reaksi mengikuti persamaan Arrhenius dengan nilai faktor frekwensi
(A) 0,01594 mL/[(mgek)(menit)] dan tenaga pengaktif 14193
cal/gmol. Menurut Westerterp dan kawan-kawan (1984), reaksi kimia
pada umumnya mempunyai tenaga pengaktif antara 10.000 dengan
60.000 cal/gmol. Pada penelitian ini ternyata diperoleh nilai tenaga
pengaktif di bawah batas itu. Hal ini terjadi karena ada kemungkinan
mekanisme reaksi hidrolisis minyak dengan larutan Na)COs
berlangsung lebih komplek daripada mekanisme yang diajukan pada
penelitian ini.

Pengaruh waktu tinggal dan kecepatan pengadukan

Pada Tabel 2. dapat disaksikan bahwa konversi semakin naik
dengan bertambahnya kecepatan putaran pengaduk, karena gerakan
molekul-molekul zat pereaksi bertambah cepat, sehingga tumbukan
juga bertambah.
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Tabel 2. Pengaruh waktu tinggal dan kecepatan pengadukan
( suhu reaksi 35°C, perbandingan umpan 2,31 mgek larutan

Na,COs/mgek minyak)
Waktu tinggal, Konversi, bagian, pada N, ppm
Menit 160 180 200 220 240 260
39,5 0,2272 0,2289 0,2297 0,2303 0,2318 0,2335
41,7 0,2364 | 0,2391 0,2403 | 0,2413 | 0,2421 0,2423
43,1 0,2502 | 0,2515 0,2524 | 0,2548 | 0,2561 0,2588
45,5 0,2687 | 0,2698 0,2709 | 0,2717 | 0,2746 0,2753
47,2 0,2812 | 0,2828 0,2873 | 0,2891 | 0,314 0,3130
50,0 0,3184 | 0,3194 0,3209 | 03221 | 0,3258 |- 0,3266
ki x 109 1,5045 1,5347 1,5442 1,5553 1,5711 1,5804
kax 107 6,1953 | 6,3255 6,3653 6,4125 6,4801 6,5197
Rk 664,6726 | 651,5931 | 647,5845 |642,9628 | 636,4967 | 632,7512
Rd 364,4779 | 356,2169 | 353,1884 |349,9649 | 343,7524 | 341,0561
Ralatrerata, %{ 2,95 2,32 2,60 2,84 3,52 3,72

Hubungan antara k2 dengan N, titik-titiknya membentuk garis
lengkung yang dilukiskan pada gambar 3, dan persamaannya dapat
dinyatakan dengan :

In k2 =-5,5853 +0,0996 In N (23)
atau setelah diubah menjadi :
ka2 = (3,7525 x 10-3)N 0,099 ' (24)
InN
5,0 3,2 5I.4 5.[6
5,08
5,06 %"
5
5,04
5,02

160 200 240 280

Gambar 3. Pengaruh kecepatan pehgaduk
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Kalau persaman (23) dipakai untuk menghitung nilai k,, maka
diperoleh penyimpangan rata-rata nilai k; hasil percobaan +0,04%.

Karena diameter pengaduk, berat jenis, dan kekentalan cairan
tidak berubah jika suhu konstan, maka bilangan Reynolds (Re),
sebanding dengan kecepatan pengaduk (N). Dengan demikian nilai
indeks Reynolds pada persamaan {24) adalah 0,0996.

Secara keseluruhan nilai konstante kecepatan reaksi relatif tidak
berbeda banyak dengan konstante perpindahan massa (ki~kz), yang
berarti keduanya tkut mengendalikan jalannya proses. Dari Tabel 1.
dan 2. terlihat bahwa nilai-nilai hambatan reaksi kimia (Rk)
besarannya relatif sama dengan hambatan difusi (Rd). Dengan
demikian, dapat disimpulkan langkah yang mengendalikan proses
hidrolisis minyak biji kapuk ini adalah perpindahan massa dan reaksi
kimia bersama-sama, dan berlaku regim campuran.

KESIMPULAN

Berdasarkan uraian di atas dapat ditarik kesimpulan sebagai
berikut.

1. Reaksi hidrolisis minyak biji kapuk dengan larutan natrium
karbonat berlangsung secara heterogen, yang dikendalikan oleh
perpindahan massa dan reaksi kimia, dan berlaku regim campuran.

2. Konstante kecepatan reaksi, ki, mengikuti persamaan
Arrhenius membentuk kurva eksponensial terhadap suhu, dan dapat
dinyatakan dengan persamaan :

ki = 1,6002 x 10 e715.2623/T

3. Hubungan konstante perpindahan massa, k. dengan

kecepatan pengadukan, N, dapat dinyatakan dengan persamaan :
ka2 =3,7525 x 10-3 N 0.09%

4. Keadaan yang relatif baik dicapai pada waktu tinggal 50
menit, suhu 35°C, perbandingan larutan natrium karbonat-minyak
2,31 mgek larutan NaCOs/ mgek minyak, dan kecepatan pengadukan
260 ppm. Pada keadaan ini diperoleh konversi 33,41%.
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ARTI LAMBANG

a = luas permukaan antarfase/volum cairan, cm?/cm3

Ca = konsentrasi minyak, mgek/mL

Cao = konsentrasi minyak mula-mula, mgek/mL

Ce = konsentrasi larutan NaxCOs;, mgek/mL

Cp, = konsentrasi larutan NaxCOs mula-mula, mgek/mL

Fv = debit total umpan, mL/menit

Ka = koefisien perpindahan massa volumetris menyeluruh, menit -
-1

kk. = konstante kecepatan reaksi, mL/{mgek){menit)

ko = konstante menyeluruh, mL/{mgek)(menit)

ki = konstante kecepatan reaksi dibagi konstante Nerst,
mL/(mgek){menit}

ko = koefisien perpindahan massa dibagi konstante Nerst, menit -
1

kgia = koefisien perpindahan massa volumetris di fase 1, menit -1
kma = koefisien perpindahan massa volurnetris di fase 2, menit -

M = perbandingan antara konsentrasi larutan Na;CO3; mula-mula

dengan
konsentrasi minyak mula-mula

m = konstante Nernst

N = kecepatan pengadukan, putaran per menit
Ns = kecepatan volumetris, mgek/{cm3)(menit)
Nxaon = normalitas larutan NaOH, mgek/mL

R = konstante gas umum, cal/gmol K

Rd = tahanan difusi, (mgek){menit)/ mL

Rk = tahanan reaksi kimia, {mgek)(menit)/mL
Rt = tahanan keseluruhan, (mgek)(menit)/mL
rra = kecepatan reaksi, mgek/(mL)(menit)

To = kecepatan menyeluruh, mgek/(mL)(menit)
T = suhu absolut, K

Vg = yolum cairan dalam reaktor, mL

Subscript 1,2 = fase 1,2
in = antarfase
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