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Abstrak

Sintesis senyawa poliol sebagai bahan intermediate pada pembuatan pelumas dari minyak kelapa sawit (CPO)
telah dilakukan untuk mensubstitusi pelumas dari minyak bumi. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui
pengaruh suhu, waktu reaksi dan katalis terhadap konversi senyawa poliol yang dihasilkan dengan variabel suhu
45, 50, 55, dan 60 °C dan waktu reaksi 30, 60, 90, 120 menit serta katalis bentonit 1 %. Senyawa poliol
mengandung lebih dari satu gugus hidroksil yang terbentuk dari reaksi hidroksilasi senyawa epoksi CPO dan
alkohol (metanol). Senyawa epoksida CPO diperoleh dari hasil reaksi epoksidasi antara asam peroksida dengan
senyawa asam asetat dengan CPO. Kualitas senyawa poliol ditentukan dari analisis densitas, bilangan asam,
indeks viskositas, bilangan hidroksil, dan bilangan oksiran. Hasil penelitian menunjukkan bahwa konversi
senyawa poliol tertinggi adalah 51,985 % pada 55 °C selama 120 menit. Konstanta kinetika reaksi hidroksilasi
pada 55 °C adalah 0,197 mol/L menit. Senyawa poliol dari hasil sintesis dari minyak kelapa sawit telah berhasil
diproduksi dan memenuhi standar SNI untuk digunakan sebagai bahan baku produksi biolubricant.

Kata Kunci: minyak kelapa sawit, reaksi hidroksilasi, senyawa epoksi, senyawa poliol

Abstract

Synthesis of polyol compounds as intermediate materials in the manufacture of lubricants from palm oil (CPO)
has been carried out to substitute lubricants from petroleum. This study aimed to determine the effect of
temperature, reaction time and catalyst on the conversion of polyol compounds produced with the varied
temperatures of 45, 50, 55, and 60 °C and reaction times of 30, 60, 90, and 120 minutes and 1 % bentonite catalyst.
Polyol compounds contain more than one hydroxyl group formed from the hydroxylation reaction of the CPO
epoxy compound and alcohol (methanol). CPO epoxide compounds are obtained from the epoxidation reaction
between peroxide acid and acetic acid compounds with CPO. The quality of the polyol compound was determined
from the analysis of density, acid number, viscosity index, hydroxyl number, and oxirane number. The results
showed that the highest conversion of polyol compounds was 51.985 % at 55 °C for 120 minutes. The kinetic
constant of the hydroxylation reaction at 55 °C was 0.197 mol/L min. Polyol compounds from the synthesis of
palm oil have been successfully produced and meet SNI standards to be used as raw materials for biolubricant
production.
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1. PENDAHULUAN

Pelumas yang beredar di pasar global saat ini
adalah  mineral oil, minyak sintetik, dan
biolubricant. Sekitar 80 % dari minyak pelumas
yang beredar di pasaran, merupakan mineral oil
yang didapat dari hasil penyulingan minyak bumi,
8% berasal dari minyak sintetis, dan hanya sebagian
kecil dari minyak pelumas tersebut yang berasal dari
minyak nabati (Nowak, dkk., 2019; Shafi, dkk.,
2018). Minyak pelumas terdiri dari 80-90 % based
oil dan 10-20 % merupakan zat aditif (Parekh, dkk.,
2022; Zgheib dan Takache, 2021). Hal ini
mengakibatkan pemakaian minyak mineral oil dan
sintetis semakin meningkat. Pencemaran terhadap
lingkungan akan terus berlanjut sehubungan dengan
sifat dari mineral oil dan minyak sintetis bersifat
racun pada lingkungan. Disamping itu, sifat pelumas
yang berasal dari mineral oil tidak dapat
diperbaharui. Untuk itu perlu dilakukan usaha
pengurangan pemakaian pelumas berbahan mineral
sebagai minyak dasar dan zat aditif. Sebagai bahan
pengganti dari pemakaian mineral oil ini dapat
menggunakan minyak nabati. Pemanfaatan minyak
nabati ini sebagai bahan pelumas lebih
menguntungkan diantaranya ramah lingkungan,
dapat diperbaharui, memiliki indeks viskositas yang
tinggi, dan sifat pelumasan yang baik terutama di
daerah boundary lubrication dan mudah larut
dengan zat aditif (Chan, dkk., 2018; Karmakar, dkk.,
2017).

Biolubricant dapat dihasilkan dari bermacam-
macam jenis tumbuhan, seperti kelapa sawit
(Durango-Giraldo, dkk., 2022), kacang kedelai
(Parente, dkk., 2021), bunga matahari (Jabal, dkk.,
2019), minyak jarak (Rios, dkk., 2020) dan yang
lainnya. Minyak kelapa sawit merupakan minyak
kelapa sawit mentah yang diperoleh dari hasil
ekstraksi atau proses pengempaan daging buah
kelapa sawit dan belum mengalami pemurnian. Pada
industri minyak kelapa sawit, selain produk utama
juga dihasilkan produk samping yang dapat
digunakan dalam industri pembuatan sabun, sebagai
bahan pakan ternak dan sebagai bahan baku untuk
industri oleokimia (Gonzalez-Diaz, dkk., 2021).
Produk samping ini mengandung asam oleat 46,1 %,
asam linoleat 8,6 %, asam linolenat 0,3 % dan asam
arachidat 0,4 % (Sinaga, dkk., 2019) yang dapat
dijadikan sebagai bahan baku pembuatan senyawa
epoksida.

Poliol atau polialkohol adalah suatu senyawa
yang mempunyai gugus hidroksil lebih dari satu
(Park, dkk., 2020). Poliol merupakan senyawa
penting dalam pembuatan polimer  seperti
poliuretan, pelumas dan kosmetik. Poliol yang
digunakan dalam pembuatan poliuretan selama ini
diperoleh dari minyak bumi. Bahan alternatif yang
sangat potensial digunakan adalah minyak sawit
atau turunan minyak sawit seperti asam oleat. Asam
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oleat melalui reaksi epoksidasi dan hidroksilasi
dapat menghasilkan poliol atau 9,10 dihidroksi asam
stearat.

Oleh karena itu, penelitian ini bertujuan untuk
mensintesis poliol dari senyawa epoksi minyak
kelapa sawit sebagai senyawa intermediate pada
pembuatan biolubricant dari minyak kelapa sawit
dengan variasi suhu dan waktu.

2. METODOLOGI PENELITIAN
2.1. Alat dan Bahan

Minyak kelapa sawit dari PT. Golden QOilindo
Nusantara yang telah dirafinasi digunakan sebagai
bahan baku untuk proses epoksidasi. Hidrogen
peroksida 30 %, asam asetat glacial (CH3COOH),
asam sulfat (H2SOs) 2 %, natrium bikarbonat
(NaHCO3) dan aquadest sebagai bahan baku proses
dibeli dari Merck. Bahan yang digunakan pada
proses hidroksilasi adalah senyawa epoksi dari CPO,
metanol (CH3;OH) 96 % dan katalis bentonite dibeli
dari Bratachem. Alat utama yang digunakan dalam
penelitian ini adalah labu leher tiga, kondensor,
magnetic stirrer, heating mantle, thermometer,

2.2. Prosedur Penelitian

Reaksi epoksidasi dimulai dengan
memasukkan minyak kelapa sawit sebanyak 200 ml,
asam asetat sebanyak 20 % dari total berat minyak
kelapa sawit ke dalam labu leher tiga yang
dilengkapi dengan kondensor, magnetic stirrer, dan
heating mantle. Campuran dipanaskan pada suhu 70
°C. Campuran H,O 30 % sebanyak 65 % dari berat
minyak kelapa sawit dan asam sulfat 2 % sebanyak
2 % dari campuran ditambahkan tetes demi tetes ke
dalam campuran minyak kelapa sawit dan asam
asetat selama 120 menit. Setelah reaksi selesali,
campuran  kemudian  didinginkan. NaHCOs;
dilarutkan dengan aquadest sebanyak 100 - 200 ml
sampai jenuh untuk mengurangi sisa asam.
Campuran reaksi dimasukkan ke dalam corong
pemisah dan ditambahkan larutan NaHCOj3; jenuh
serta ditambahkan aquadest sebanyak 200 ml dan
diaduk. Netralisasi dan pencucian dilakukan hingga
pH dari campuran hasil reaksi menjadi netral.
Campuran didiamkan selama 30 menit untuk
memisahkan senyawa epoksi, air, dan senyawa
lainnya.

Reaksi  hidroksilasi  dilakukan  dengan
memasukkan 150 mL senyawa epoksi minyak
kelapa sawit, metanol sebanyak 70 % volume
senyawa epoksi, dan katalis bentonit 125 mesh
sebanyak 1 % berat senyawa epoksi ke dalam labu
leher tiga 500 mL yang telah dirangkai dengan
kondensor, hot plate dan magnetic stirrer.
Campuran dipanaskan dengan variasi suhu 45, 50,
55, dan 60 °C dan dengan variasi waktu 30, 60, 90,
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dan 120 menit. Campuran diendapkan untuk
memisahkan katalis bentonit, sisa metanol dan
senyawa poliol. Katalis bentonit yang berada pada
campuran senyawa poliol dan metanol dipisahkan
dengan kertas saring. Metanol dipisahkan dari
campuran dengan metode penguapan. Analisis
bilangan oksiran dan bilangan asam dilakukan
menurut ASTM D1652 dan AOAC 1995. Bilangan
asam dan densitas ditentukan melalui metode
AOAC 1965 dan SNI — 06 — 4085 — 1996. Viskositas
kinematik dan indeks viskositas senyawa poliol
dihitung berdasarkan metode ASTM D445 dan
ASTM D2270.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN
3.1. Karakteristik Senyawa Epoksida

Senyawa epoksida merupakan senyawa yang
dihasilkan dari reaksi minyak yang dioksidasikan
dengan menggunakan asam peroksida (H20y)
dengan Kkatalis asam sulfat (H.SO.) pada suhu 70
°C dengan waktu reaksi selama 120 menit.
Analisis yang dilakukan pada senyawa epoksida
bertujuan untuk mengetahui perubahan sifat fisik
dan sifat kimia yang disebabkan adanya reaksi
epoksidasi. Dalam reaksi epoksidasi mengalami
reksi eksotermis sehingga pada saat pencampuran
larutan asam peroksida harus ditetes secara perlahan
disertai dengan pengadukan pada suhu konstan
untuk mengoptimalkan proses epoksidasi dan rekasi
eksotermis. Perbandingan karakteristik antara
minyak kelapa sawit dan senyawa epoksida
ditunjukan pada Tabel 1.

Tabel 1. Perbandingan analisis sifat fisik dan kimia minyak kelapa sawit dan senyawa epoksida

Minyak Kelapa Senyawa

Karakteristik Satuan Sawit Epoksidasi
Densitas gr/ml 0,9479 0,9509
Viskositas Kinematik
- Pada 40 °C cSt 37,9778 44,3884
- Pada 100 °C 11,0728 11,6556
Indeks Viskositas 172,9534 166,6799
Bilangan Asam mg NaOH/g senyawa 8,32 5,44
Bilangan Hidroksil 0/100 g senyawa 154,25 159,04
Bilangan Oksiran % 0,0992 5,7312

3.2. Analisis Sifat Kimia dan Sifat Fisika
Senyawa Poliol

Senyawa poliol diperoleh dari hasil reaksi
senyawa epoksida dengan metanol dan Kkatalis
bentonit. Karakteristik dan kualitas senyawa poliol
dinilai dari viskositas kinematik, bilangan oksiran,
bilangan asam, dan bilangan hidroksil. Pengukuran
densitas diperlukan untuk mengetahui berat jenis
dari senyawa poliol. Analisis densitas semua sampel

1.00

poliol menunjukkan rentang antara 0,895-0,973
g/mL (Gambar 1). Semakin tinggi suhu dan waktu
reaksi densitas senyawa poliol mengalami
penurunan. Penurunan densitas ini disebabkan
terjadinya peningkatan volume dengan massa
konstan pada suhu yang tinggi. Peningkatan volume
disebabkan pecahnya molekul-molekul sebagai
akibat dari suhu yang tinggi sehingga molekul akan
menempati volume yang lebih besar dibandingkan
pada saat suhu rendah (Ma, dkk., 2021).
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Gambar 1. Densitas senyawa poliol
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Hasil analisis bilangan asam pada senyawa
poliol menunjukan jumlah asam lemak bebas yang
terkandung dalam senyawa poliol (Gambar 2).
Semakin tingginya nilai bilangan asam pada poliol
maka akan semakin besar terjadinya korosifitas pada
mesin (Faujdar dan Singh, 2021a, 2021b). Untuk
melihat kualitas senyawa poliol baik atau tidaknya,
dapat dilihat dari nilai bilangan asam. Semakin kecil
bilangan asam pada senyawa poliol maka semakin
baik kualitas poliol sebagai pelumas Kkarena
rendahnya bilangan asam menunjukan
kemungkinan terjadinya korosi pada mesin semakin
rendah. Penurunan bilangan asam dapat dilakukan

dengan cara menambahkan zat aditif berupa penetral
pH. Bilangan asam senyawa poliol turun dengan
meningkatnya suhu dan lamanya waktu reaksi (Gul,
dkk., 2020). Hal ini disebabkan oleh tidak
banyaknya asam lemak bebas yang terkandung di
dalam senyawa poliol yang berkurang. Penurunan
nilai bilangan asam ini menunjukan hal yang baik
karena peluang terjadinya korosi pada mesin akan
semakin kecil. Pada penelitian ini bilangan asam
terendah pada senyawa poliol adalah 5,04 yang
didapatkan pada 45 °C selama 120 menit.

|5 N =50 SO mde=35 GC =G0 cC
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Bl 9 -
£ L
5 1]

6_ \
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2g°
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g8 37
2 2]
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-]
m 1]

0 :

0 30

90 120 150

Walktu (menit)
Gambar 2. Bilangan asam senyawa poliol

Analisis indeks viskositas telah dilakukan
guna mengetahui karakteristik dan ketahanan
viskositas senyawa poliol terhadap perubahan suhu.
Nilai indeks viskositas diperoleh dengan
melakukan pengukuran viskositas senyawa poliol
pada suhu 40 dan 100 °C. Indeks viskositas senyawa
poliol berkisar antara 158,350-171,443 (Gambar 3).
Nilai rentang indeks viskositas tersebut tergolong

sebagai high viscosity index (HVI) karena memiliki
indeks viskositas lebih besar dari pada 80. Indeks
viskositas tinggi menunjukkan semakin kecil
perubahan viskositas karena perubahan suhu
(Cavalcanti, dkk., 2018; Hemmat Esfe, dkk., 2018;
Mousavi, dkk., 2020).
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Gambar 3. Hasil analisis indeks viskositas senyawa poliol
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3.3. Pengaruh suhu dan waktu reaksi terhadap
bilangan oksiran dan bilangan hidroksil
serta konversi senyawa poliol

Hasil penelitian sintesa senyawa poliol yang
dihasilkan dari reaksi hidroksilasi senyawa epoksida
minyak kelapa sawit, menunjukkan bahwa suhu dan
waktu reaksi mempengaruhi bilangan hidroksil,
bilangan oksiran dan konversi senyawa poliol. Dari
Gambar 4 peningkatan bilangan hidroksil terjadi
seiring dengan penambahan waktu reaksi dengan

230

kata lain semakin lama waktu reaksi maka bilangan
hidroksil akan meningkat. Hal ini akan memberikan
kesempatan untuk terjadinya tumbukan lebih
lama pada molekul pereaksi yaitu metanol dengan
epoksida  sehingga akan semakin  banyak
terbentuknya gugus hidroksil. Terlihat dari grafik
bilangan hidroksil tertinggi didapatkan pada saat
suhu 45 °C dengan waktu reaksi 120 menit yaitu
sebesar 222,373 mg NaOH/mg sampel.

— — — ] ] ]
] [==] p =] = — (5]
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=
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Gambar 4. Pengaruh waktu reaksi terhadap bilangan hidroksil

Bilangan hidroksil yang dihasilkan pada
penelitian ini lebih kecil dibandingkan penelitian
yang dilakukan (Said, dkk., 2020) vyang
menggunakan bahan baku berupa minyak kedelai
dengan katalis bentonit dengan bilangan hidroksil
yang diperoleh >250 pada suhu 45 °C dengan waktu
reaksi 30 menit dan terus meningkat seiring lamanya
waktu reaksi. Terjadinya perbedaan bilangan
hidroksil ini dapat disebabkan karena perbedaan
bahan baku yang digunakan, namun pada kedua
penelitian ini sama-sama mengalami peningkatan

5.0

bilangan hidroksil seiring dengan lamanya waktu
reaksi yang digunakan. Penurunan bilangan
hidroksil juga disebabkan oleh terlalu tingginya
suhu yang digunakan sehingga dapat menyebabkan
gugus hidroksil pada poliol yang berikatan dengan
karbon akan mengalami  dekomposisi  dan
membentuk molekul yang rendah, sehingga pada
suhu yang tinggi gugus hidroksil akan berkurang
(Polaczek, dkk., 2021).
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LA = L]
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Gambar 5. Pengaruh waktu reaksi terhadap bilangan oksiran senyawa poliol
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Dari Gambar 5 terlihat bahwa bilangan oksiran
pada semua kondisi operasi mengalami penurunan.
Semakin rendah suhu maka bilangan oksiran akan
semakin rendah. Bilangan oksiran yang semakin
rendah menandakan bahwa kandungan gugus
oksiran pada senyawa poliol rendah, artinya
pembukaan gugus oksiran menjadi gugus hidroksil
semakin besar (Prociak, dkk., 2018). Bilangan
oksiran paling rendah diperoleh pada suhu 55 °C
selama 120 menit, yaitu 2,8576.

3.4, Pengaruh Suhu dan Waktu Reaksi
terhadap Konversi Senyawa Poliol

Bilangan oksiran akan mempengaruhi konversi
senyawa poliol yang akan diperoleh. Nilai konversi
disetiap  variasi  diperoleh  dengan  cara
membandingkan bilangan oksiran sebelum dan
sesudah reaksi hidroksilasi. Seiring dengan lamanya
waktu reaksi, bilangan oksiran mengalami
penurunan. Hasil Analisis menunjukkan bahwa
konversi senyawa poliol yang dihasilkan pada saat
reaksi akan semakin besar apabila bilangan oksiran
semakin kecil.

55

R
oo e
1 1 1
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] (] Lay L
h oo
1 1

=1
1

10 T
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90 120 150

Waktu (menit)
Gambar 6. Pengaruh waktu reaksi terhadap konversi senyawa poliol

Konversi versus waktu reaksi pada variasi suhu
ditampilkan pada Gambar 6. Konversi mengalami
peningkatan dengan adanya peningkatan suhu dan
waktu reaksi. Waktu dan suhu optimal
menyebabkan konversi senyawa poliol dari reaksi
epoksidasi meningkat. Ikatan rangkap dalam minyak
diubah menjadi minyak terepoksidasi (Sule, dkk.,
2020). Konversi senyawa poliol terendah vyaitu
sebesar 17,985 % pada saat suhu 60 °C selama 30
menit. Konversi senyawa poliol tertinggi yaitu
51,985 % pada saat suhu 55 °C selama 120 menit.
Bilangan oksiran akan mempengaruhi konversi
senyawa poliol dimana bilangan oksiran yang
terbesar akan memberikan konversi. senyawa poliol
yang kecil begitu pun sebaliknya. Lama waktu
reaksi juga dapat mempengaruhi hasil konversi yang
diperoleh. Semakin lama waktu reaksi maka
kesempatan  zat-zat pereaksi untuk  saling
bertumbukan akan semakin besar dan dihasilkan
senyawa poliol yang jumlahnya lebih banyak.

3.5. Kinetika Reaksi Senyawa Poliol

Kinetika reaksi dilakukan untuk mengetahui
faktor kinetikanya. Kinetika reaksi melalui reaksi
antara senyawa epoksida dengan methanol sehingga
diperoleh senyawa poliol menurut persamaan 1-2.
Reaksi hidroksilasi pada sintesa senyawa poliol
berlangsung menurut reaksi orde 2 dengan laju
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reaksi dipengaruhi oleh kedua reaktan (Asaka dan
Fujii, 2016).

A + 3B- C

Epoksi Minyak Methanol Poliol

—1y = = SR = kC,Cy @

Dimana:

Ca = Konsentrasi epoksida minyak kelapa
sawit

CB = Konsentrasi metanol

CcC = Konsentrasi senyawa poliol

CAO0 = Konsentrasi epoksida minyak kelapa

sawit mula-mula
CBO = Konsentrasi metanol mula-mula

0.8

0.7 A

06 4 y=00785: +03177
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=
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&)

0.0 T T T
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Waktu (menit)
Gambar 7. Grafik In (CAO/CA) vs t
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Dari Gambar 7, dapat dilihat bahwa nilai slope
garis lurus dari hasil yang telah diplotkan
membentuk persamaan, yaitu untuk 45 °C dengan
persamaan y = 0,1844x, dapat diketahui bahwa nilai
slope (k’) didapatkan adalah sebesar 0,1844 mol/ml
menit, suhu 50 °C dengan persamaan y = 0,1577 x
dan slope 0,1577 mol/ml menit dan suhu 55 °C
dengan persamaan y = 0,197 x dan slope 0,197
mol/ml menit serta suhu 60 °C dengan persamaan y
= 0,162 x dan slope 0,162 mol/ml menit.

4. KESIMPULAN

Kondisi  optimum untuk  menghasilkan
senyawa poliol dari senyawa epoksi minyak kelapa
sawit pada suhu 55 °C dengan waktu reaksi 120
menit yang terlihat dari konversinya mencapai
51,985 %. Kualitas senyawa poliol pada kondisi
operasi terbaik didapatkan nilai densitas sebesar
0,9157 g/lcm3, viskositas kinematik sebesar 47,5937
Cst, bilangan asam sebesar 6,56 mg NaOH/g minyak
dan bilangan oksiran sebesar 2,8576 g/cm?®. Semakin
rendah suhu reaksi yang digunakan maka akan
menghasilkan senyawa poliol yang lebih baik
sedangkan, semakin lama waktu reaksi yang
digunakan maka akan menghasilkan senyawa poliol
yang baik. Didapatkan nilai konstanta reaksi kimia
pada kondisi optimum adalah 0,197.
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