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ABSTRACT

Mono and Diacylglycerol (MDAG) is one of the food additives that can be used for stabilizing food
emulsion system. MDAG is commercially manufactured through glycerolysis reaction at high temperatures
and catalyzed by inorganic alkaline such as NaOH. This process results in an equilibrium mixture containing
partial glycerol esters and excess of glycerol. The present study describes the effect of reaction temperature
and time in a 50 kg-pilot plant production on the chemical properties of the resulting MDAG emulsifier. Fully
hydrogenated palm stearin (FHPS) and NaOH were used as the substrate and catalyst, respectively. The
production was conducted following a factorial experiment in a completely randomized design with two
variable combinations, i.e. temperatures at 170, 180, and 185°C; and times of 120 and 180 min. Each
experiment combination was conducted in two replications. The glycerolysis reaction at 180°C for 180 min
produced the highest yield of MDAG, i.e. 87.2+1.41%, which comprised of 48.78+2.28% monoacylglycerol
(MAG), 30.92+1.23% diacylglycerol (DAG), 4.79+0.61% triacylglycerol (TAG), 1.97+0.04% free fatty acid
(FFA), and 2.35+0.05% free glycerol.

Keywords: catalyst, fully hydrogenated palm stearin, glycerolysis, mono and diacylglycerol, pilot plant

ABSTRAK

Mono dan diasilgliserol (MDAG) merupakan bahan tambahan pangan yang digunakan untuk men-
stabilkan sistem emulsi produk pangan. Produk MDAG komersial dapat dibuat melalui reaksi gliserolisis yang
dilakukan pada suhu tinggi dengan penambahan katalis alkali anorganik, seperti NaOH. Proses ini akan
menghasilkan suatu komponen berupa campuran gliserol ester dan sisa gliserol yang tidak bereaksi.
Penelitian ini menjelaskan pengaruh suhu dan waktu reaksi gliserolisis yang dilakukan pada skala pilot plant
(50 kg) terhadap beberapa sifat kimia produk emulsifier MDAG yang dihasilkan. Reaksi ini menggunakan
minyak stearin terhidrogenasi sempurna sebagai substratnya dan larutan NaOH sebagai katalis. Rancangan
percobaan yang digunakan adalah rancangan faktorial pola dasar Rancangan Acak Lengkap dengan
kombinasi 2 faktor yaitu suhu reaksi (170, 180, dan 185°C) dan waktu reaksi (120 dan 180 menit). Setiap per-
lakuan dilakukan dua kali ulangan. Berdasarkan analisis ragam, hasil yang diperoleh mengindikasikan bahwa
waktu reaksi memiliki pengaruh yang cukup nyata terhadap seluruh perlakuan. Proses gliserolisis yang
berlangsung pada suhu reaksi 180°C dan waktu reaksi 180 menit dapat menghasilkan produk MDAG dengan
nilai rendemen yang tinggi, yaitu 87,20+1,41%, yang mengandung komponen monoasilgliserol (MAG) sebesar
48,78+2,28%, DAG sebesar 30,92+1,23%, TAG sebesar 4,79+0,61%, asam lemak bebas (ALB) sebesar
1,9740,04%, dan kandungan gliserol bebas sebesar 2,35+0,05%.

Kata kunci: gliserolisis, katalis, mono dan diasilgliserol, pilot plant, stearin terhidrogenasi sempurna

PENDAHULUAN

Emulsifier merupakan salah satu contoh produk
turunan minyak sawit yang memiliki potensi pasar
yang cukup besar. Hal ini dikarenakan perkemba-
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ngan produksi minyak sawit mentah Crude Palm Oil
(CPO) yang meningkat dari tahun ke tahun. Pada
tahun 2009 tercatat produksi CPO Indonesia
sebesar 19.3 juta ton, dan meningkat pesat pada
tahun 2013 menjadi 27.75 juta ton atau naik sebesar
43,6%, dengan rata-rata kenaikan 9,52% per tahun,
serta pertumbuhan tahun 2013 terhadap 2012 ada-
lah sebesar 6,65% (Kemenperin, 2014). Beberapa
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industri oleokimia dasar akan dikembangkan, ter-
masuk industri emulsifier ini. Produk emulsifier me-
miliki banyak fungsi, yaitu (1) meningkatkan stabi-
litas emulsi (Sidiq et al., 2013), (2) memodifikasi tek-
stur dan mutu organoleptik produk (Triana et al.,
2015), (3) sebagai bahan pengikat antara komponen
lemak dengan gula pada produk pangan coklat
(Gunstone et al., 2013), dan lain sebagainya. Mono
dan diasilgliserol (MDAG) merupakan emulsifier
nabati yang telah banyak diaplikasikan pada ber-
bagai produk pangan. Mono dan diasilgliserol dalam
industri pangan biasanya digunakan sebagai emul-
sifier pada pengolahan margarin, mentega kacang
(peanut butter), krimer (creamer), puding, roti,
biskuit, dan kue-kue kering berlemak lainnya. Hasil
penelitian yang dilakukan oleh Triana et al. (2014)
menunjukkan bahwa karakteristik sensori tekstur,
aroma, dan flavor produk bakeri yang menggunakan
margarin dengan tambahan emulsifier MDAG ini
mirip dengan profil roti yang menggunakan emul-
sifier komersial (Ekomul 95 ex Futura). Pada pene-
litian lainnya, Triana et al. (2015) menunjukkan
bahwa penambahan emulsifier MDAG dalam produk
donat kentang mampu memperbaiki derajat pe-
ngembangan dan mutu sensori donat dibandingkan
penggunaan emulsifier komersial.

Produk MDAG dapat disintesis melalui proses
gliserolisis (antara minyak dan gliserol), atau esteri-
fikasi (antara asam lemak dan gliserol). Sebagian
besar reaksi ini dapat dipercepat dengan meng-
gunakan komponen basa inorganik atau enzim
lipase (Nitbani et al., 2015). Pada umumnya, MDAG
dihasilkan melalui proses gliserolisis minyak atau
lemak dengan gliserol menggunakan katalis alkali
seperti natrium atau kalsium hidroksida. Reaksi gli-
serolisis merupakan salah satu bentuk reaksi inte-
resterifikasi yang melibatkan perpindahan gugus asil
yang terdapat pada gliserol dan minyak (dalam
bentuk triasilgliserol). Perbedaan rasio campuran
antara jumlah asam lemak (dalam triasilgliserol)
dengan gliserol akan mempengaruhi kondisi kese-
timbangan reaksi interesterifikasi. Selain itu, tingkat
kelarutan gliserol dalam campuran juga sangat
dipengaruhi oleh suhu reaksi (Gunstone et al,
2013).

Beberapa penelitian telah dilakukan untuk men-
dapatkan produk emulsifier MDAG yang memiliki
karakteristik yang cukup baik, di antaranya peneli-
tian yang dilakukan oleh Kumoro (2012), telah men-
dapatkan produk monoasilgliserol dengan nilai
rendemen 91,03% yang dibuat dari bahan minyak
goreng bekas dan menggunakan katalis NaOH.
Proses produksi emulsifier juga telah dilakukan oleh
Ferretti et al. (2010) menggunakan bahan utama
metil oleat dan katalis MgO yang menghasilkan
produk monoasilgliserol dengan nilai rendemen
sebesar 77%. Hui et al. (2015) telah berhasil mela-
kukan proses gliserolisis pada suhu 200°C dengan

bahan baku minyak kedelai yang menggunakan
katalis 1-butil-3-metilimidazolium imida-zolide dan
reaksi gliserolisis tersebut dapat menghasilkan
produk MAG dengan rendemen 69%. Selain meng-
gunakan katalis kimia, proses produksi MDAG juga
dapat dilakukan dengan menggunakan katalis enzim
lipase, seperti yang dilakukan oleh Pinyaphong et al.
(2012) telah berhasil membuat produk monoasil-
gliserol dari bahan utama minyak kelapa dengan
rendemen sebesar 58,35% dengan bantuan katalis
enzim lipase dari tanaman pepaya. Reaksi gliseroli-
sis dengan menggunakan katalis basa lebih banyak
digunakan karena harganya relatif murah (diban-
dingkan dengan katalis enzim lipase) dan lebih efek-
tif serta tidak banyak menimbulkan korosif jika
dibandingkan dengan katalis asam (Kumoro, 2012).
Minyak stearin terhidrogenasi sempurna Fully Hyd-
rogenated Palm Stearin (FHPS) digunakan sebagai
bahan utama dalam pembuatan emulsifier MDAG
karena memiliki bilangan iod yang cukup rendah
(sekitar 1-3) sehingga tahan terhadap reaksi oksi-
dasi minyak. Selain itu, proses hidrogenasi yang
sempurna pada minyak yang akan diolah dapat
meminimalisasi terbentuknya senyawa trans dalam
minyak tersebut (Gunstone et al., 2013).

Penelitian ini bertujuan mengetahui proses
sintesis MDAG menggunakan metode gliserolisis
dengan penambahan katalis NaOH pada skala pilot
plant (50 kg) serta untuk mengetahui karakteristik
fisikokimia produk MDAG yang telah dihasilkan.
Hasil penelitian ini diharapkan dapat digunakan
sebagai informasi penting dalam peningkatan skala
yang lebih besar lagi yaitu skala industri.

BAHAN DAN METODE

Bahan

Bahan utama yang digunakan dalam penelitian
ini antara lain minyak sawit terhidrogenasi sempurna
Fully Hydrogenated Palm Stearin (FHPS) (PT. Salim
Ivomas Pratama, Indonesia) dengan nilai IV 2—3
dan monogliserida (distilled monoglyceride) (Rike-
vita Sdn Bhd, Malaysia) sebagai standar acuan
penentuan komposisi gliserida.

Sintesis mono dan diasilgliserol (MDAG) skala
laboratorium

Produk emulsifier yang dibuat melalui reaksi
gliserolisis ini mengacu pada kondisi proses yang
telah dilakukan oleh (Chetpattananondh dan Tongu-
rai, 2008). Proses pembuatan produk emulsifier
dilakukan dengan menggunakan set unit labu leher
tiga yang dirangkai dengan kondensor dan termo-
meter dengan bahan utama minyak FHPS dan
gliserol teknis. Campuran substrat yang digunakan
berjumlah total 124 gr dengan rasio mol substrat
1:2,5 (minyak FHPS: gliserol) (b/b). Campuran
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substrat direaksikan di dalam labu dengan perbe-
daan waktu reaksi, yaitu 60, 120, dan 180 menit
dengan suhu reaksi sebesar 180°C. Saat reaksi
gliserolisis berlangsung, hembusan (flushing) gas
nitrogen dilakukan tiap 30 menit sekali dengan
tujuan mengeluarkan uap air yang terbentuk sehing-
ga reaksi oksidasi minyak dapat diminimalisasi.
Tujuan dilakukannya sintesis MDAG skala laborato-
rium ini adalah untuk mengetahui waktu optimum
yang dapat diterapkan pada kondisi proses produksi
emulsifier MDAG skala pilot plant. Parameter yang
dilihat adalah komposisi gliserida yang terkandung
dalam produk MDAG yang dihasilkan dari masing-
masing proses produksi.

Sintesis MDAG skala pilot plant (50 kg)

Proses produksi emulsifier MDAG skala pilot
plant dilakukan dalam suatu rangkaian unit reaktor
dengan menggunakan bantuan pompa sirkulasi
untuk proses pencampuran substrat dan pompa
vakum untuk menarik uap air yang terbentuk selama
proses gliserolisis berlangsung. Skema unit tangki
interesterifikasi ini dapat dilihat pada Gambar 1.
Proses sintesis MDAG skala pilot plant dimulai
dengan mencairkan minyak FHPS di dalam tangki
penampung bahan dan dipanaskan hingga men-
capai suhu 100°C kemudian minyak cair dipindah-
kan ke tangki utama. Setelah suhu tercapai, gliserol
dimasukkan ke dalam tangki lewat kran bawah
dengan menggunakan bantuan pompa vakum.
Campuran dipanaskan hingga mencapai suhu reaksi
gliserolisis dan selama pemanasan, hembusan (flu-
shing) aliran gas N: tetap dilakukan dengan jarak
waktu 30 menit. Ketika suhu reaksi telah tercapai,
katalis NaOH 0,50% (v/b minyak) (Bratachem, Indo-
nesia) dan sabun Na-stearat 0,05% (b/b minyak)
(Bratachem) dimasukkan ke dalam tangki yang
berisi campuran substrat kemudian dialirkan gas N2
ke dalam tangki selama 5 menit. Waktu reaksi mulai
dihitung setelah mencapai suhu reaksi.

Sebelum proses netralisasi, campuran substrat
harus diturunkan suhunya dengan cepat untuk
menghindari terjadinya reaksi balik pada proses
gliserolisis. Penelitian yang dilakukan oleh Chetpat-
tananondh dan Tongurai (2008) menunjukkan pro-
ses gliserolisis yang dilakukan tanpa menggunakan
media pendingin untuk menurunkan suhu dengan
cepat ternyata menghasilkan produk emulsifier
dengan kadar trigliserida yang lebih tinggi diban-
dingkan dengan reaksi lainnya.

Proses netralisasi dilakukan dengan menam-
bahkan asam sitrat dan aktivasi katalis ini dilakukan
selama 10 menit. Namun sebelum dilakukan proses
netralisasi, suhu produk harus diturunkan dengan
cepat hingga mencapai suhu 80-85°C. Proses pe-
nurunan suhu substrat dibantu dengan melakukan
sirkulasi air (suhu 10-12°C) ke dalam tabung pen-
dingin.
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Keterangan: a. Tabung gas Nitrogen, b. Tangki esterifi-
kasi, c. Pompa sirkulasi, d. Tabung pendingin (chiller),
e. Pompa vakum, f. pemanas listrik (Sumber gambar:
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Gambar 1. Unit tangki gliserolisis skala pilot plant
(A), skema unit proses produksi MDAG
skala pilot plant (B)

Rancangan percobaan

Tahap sintesis MDAG skala pilot plant ini me-
nggunakan rancangan percobaan faktorial dengan
pola dasar rancangan acak lengkap. Faktor yang
digunakan pada proses sintesis adalah suhu reaksi
dan waktu reaksi. Penentuan suhu dan waktu reaksi
disesuaikan dengan hasil percobaan yang diperoleh
pada tahap sintesis MDAG skala laboratorium.
Perlakuan yang diberikan merupakan kombinasi dari
3 kondisi suhu reaksi (170, 180, dan 185°C) dan 2
kondisi waktu reaksi (120 dan 180 menit). Setiap
variasi perlakuan dilakukan 2 kali ulangan proses.
Beberapa parameter yang digunakan sebagai acuan
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analisis antara lain nilai rendemen, kadar gliserida
(monogliserida, digliserida, dan trigliserida), kadar
asam lemak bebas, serta kadar gliserol bebas
dalam produk MDAG. Pada penelitian ini, nilai ren-
demen merupakan hasil perbandingan berat produk
yang dihasilkan dengan berat total substrat yang
digunakan (minyak FHPS dan gliserol) dikalikan
100%. Analisis statistik menggunakan bantuan
software SPSS Statistic 17.0.

Penelitian ini merupakan kegiatan lanjutan dari
proses produksi MDAG skala laboratorium. Bebe-
rapa perubahan yang dilakukan antara lain skala
produksi, dari jumlah substrat 120 g menjadi 50 kg,
penggunaan tangki gliserolisis dengan kapasitas
100 L dengan tambahan pompa sirkulasi untuk
membantu proses pencampuran substrat. Penelitian
pendahuluan diperlukan untuk mengetahui penga-
ruh perubahan proses produksi MDAG ini baik
secara fisik dan mekanik.

Analisis komposisi gliserida (monoasilgliserol
(MAG), diasilgliserol (DAG), dan triasilgliserol
(TAG)

Analisis komposisi gliserida (monoasilgliserol
(MAG), diasilgliserol (DAG), dan triasilgliserol
(TAG)) dalam produk emulsifier mengacu pada
metode AOCS Official Method Cd 11b-91 (2003)
yang telah dimodifikasi. Peralatan yang digunakan
untuk analisis fraksi gliserida produk MDAG adalah
kromatografi gas detektor FID (Hewlett Packard
6890 series, Amerika Serikat) dengan tipe kolom
DB-5HT dengan panjang kolom 15 meter, ID 0,32
mm dan ketebalan film 0,1 ym (Agilent, California,
Amerika Serikat), syringe ukuran 1 pl, dan peralatan
gelas lainnya. Analisis dimulai dengan melarutkan
25 mg sampel dengan pelarut N,O-Bis(trimethyl-
silyl)trifluoroacetamide  (BSTFA)  (Sigma-Aldrich,
Amerika Serikat) sebanyak 10 yL dan Trimethyl-
chlorosilane (TMCS) (Merck, Jerman) sebanyak 50
ML di dalam tabung reaksi kecil. Tabung reaksi
kemudian ditutup rapat dan diputar dengan vortex.
Campuran tersebut didiamkan selama 10 menit
pada suhu 30°C. Setelah itu, ditambahkan larutan
heptan (Merck) sebanyak 2 mL dan didiamkan
selama 30 menit. Setelah 30 menit, sampel harus
segera diinjeksikan ke dalam alat kromatografi gas.
Perhitungan persentase masing-masing fraksi glise-
rida didasarkan pada jumlah total luas area yang
terdeteksi dalam kromatogram.

Analisis kadar asam lemak bebas (ALB)

Analisis kadar asam lemak bebas (ALB) me-
ngacu pada metode AOCS Official Method Ca 5a-40
(1998) yaitu dengan cara menimbang sampel seba-
nyak 5 g dalam erlenmeyer (ukuran 300 mL)
kemudian dipanaskan hingga seluruhnya mencair.

Sampel yang telah cair ditambah dengan etanol
95% netral dan indikator fenoftalein sebanyak 2 mL.
Kemudian larutan dititrasi dengan larutan NaOH 0,2
N yang telah distandarisasi sampai terbentuk warna
merah muda selama lebih kurang 30 detik.

Analisis kandungan gliserol bebas

Analisis kandungan gliserol bebas pada produk
emulsifier yang dihasilkan mengacu pada metode
AOCS Official Method Da 23-56 (1997) yaitu dengan
cara menimbang sebanyak 2,5 g sampel dalam
gelas kimia 50 mL kemudian dicairkan di atas pena-
ngas (hotplate). Sampel dipindahkan ke dalam labu
ukur 250 mL dengan penambahan pelarut kloroform
(Merck) sebanyak 22,5 mL. Sebanyak 125 mL air
akuades ditambahkan ke dalam labu ukur kemudian
labu ditutup. Campuran dalam labu dikocok dengan
kuat selama kurang lebih 1 menit. Setelah dikocok,
ditambahkan air akuades hingga tanda tera. Cam-
puran didiamkan beberapa menit hingga terbentuk
dua lapisan. Fase air yang berada pada bagian atas
dipipet sebanyak 25 mL ke dalam erlenmeyer 250
mL, kemudian ditambahkan asam periodat (Merck)
sebanyak 12,5 mL. Labu erlenmeyer dalam keadaan
tertutup lapisan aluminium. Larutan Kl 15% (Merck)
ditambahkan ke dalam labu kemudian didiamkan
selama kurang lebih 1 menit. Ditambahkan seba-
nyak 100 mL air akuades ke dalam labu erlenmeyer.
Campuran dititrasi dengan menggunakan larutan
natrium tiosulfat 0,1 N (Merck) hingga warna ter-
bentuk warna kuning. Indikator pati ditambahkan
sebanyak 2 mL kemudian dititrasi kembali hingga
warna biru menghilang.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Hasil sintesis MDAG skala laboratorium

Analisis hasil sintesis emulsifier MDAG yang
dilakukan pada skala laboratorium dapat dilakukan
setelah membandingkan antarproduk dengan waktu
reaksi yang berbeda. Hasil analisis dengan meng-
gunakan kromatografi gas berupa kromatogram me-
nunjukkan adanya perubahan komponen gliserida
yang terjadi pada bahan utama (minyak FHPS) yang
didominasi oleh komponen triasilgliserol menjadi
komponen monoasilgliserol dan diasilgliserol (dan
beberapa komponen lainnya) (Gambar 2). Peruba-
han komposisi ini merupakan hasil pertukaran gugus
ester yang terdapat pada minyak dan gliserol yang
digunakan dalam proses gliserolisis. Beberapa gu-
gus ester asam lemak yang terkandung dalam
minyak akan terpisah dari trigliserida kemudian ber-
interaksi dengan gliserol menghasilkan komponen-
komponen seperti monoasilgliserol, diasilgliserol,
serta asam lemak bebas.
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Gambar 2. Kromatogram komposisi gliserida (A) minyak FHPS, dan (B) produk MDAG hasil reaksi

gliserolisis

Berdasarkan hasil pengamatan yang telah di-
lakukan selama 180 menit, diketahui terjadi pening-
katan kandungan MAG seiring dengan bertambah-
nya waktu reaksi dan mencapai kondisi maksimum
dengan nilai 45,34+0,37% pada waktu reaksi 120
menit. Proses gliserolisis yang dilakukan dengan
waktu reaksi 180 menit menghasilkan kandungan
MAG yang hampir sama dengan proses yang meng-
gunakan waktu reaksi 120 menit (Gambar 3). Hal ini
dikarenakan proses gliserolisis telah mencapai
kondisi kesetimbangan sehingga perubahan kandu-
ngan MAG tidak terlalu signifikan (Kumoro, 2012).
Kondisi ini menunjukkan bahwa proses interesterifi-
kasi yang terjadi di dalam substrat tidak banyak ter-
jadi dan cenderung mengalami penurunan aktivitas
katalis.

Hasil sintesis MDAG skala pilot plant

Kondisi reaksi gliserolisis yang telah didapatkan
dari ujicoba skala laboratorium digunakan sebagai
acuan proses produksi emulsifier MDAG skala pilot
plant, yaitu suhu reaksi 180°C dan waktu 120 menit.
Data yang dihasilkan dari tahapan pendahuluan ini
menunjukkan adanya perbedaan hasil reaksi glise-

rolisis yang dilakukan pada skala laboratorium dan
pilot plant dengan kondisi reaksi yang sama yaitu
suhu 180°C dan waktu 120 menit (Tabel 1).
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Gambar 3. Perubahan komposisi gliserida produk
MDAG skala laboratorium berdasarkan

waktu reaksi gliserolisis yang dilakukan
pada suhu reaksi 180°C
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Tabel 1. Perbandingan hasil reaksi gliserolisis yang dilakukan pada skala laboratorium dan pilot plant

Kondisi Suhu (°C) Waktu (menit) MAG (%) DAG (%) TAG (%)
Laboratorium 180 120 45,34+0,37 34,34+0,53 4,97+0,21
Pilot plant (produk akhir) 180 120 42,34+0,54 31,7140,99 11,350,05
Pilot plant (produk akhir) 180 180 45,76+0,05 28,9310,17 5,49+0,54

Keterangan: monoasilgliserol (MAG), diasilgliserol (DAG), triasilgliserol (TAG)

Penurunan kandungan MAG pada proses
produksi skala pilot plant disebabkan adanya perbe-
daan mekanisme pencampuran dan tingkat homo-
genitas campuran saat di dalam tangki pemanasan.
Dengan demikian, untuk meningkatkan kembali
kandungan MAG, waktu reaksi gliserolisis skala pilot
plant ditingkatkan menjadi 180 menit dan reaksi ini
mampu menghasilkan produk emulsifier dengan nilai
MAG sebesar 45,7610,05%.

Perubahan nilai rendemen

Perhitungan nilai rendemen dalam suatu proses
produksi merupakan salah satu parameter penting
yang harus diamati. Gambar 4 menunjukkan bahwa
perlakuan dengan kondisi reaksi suhu 180°C dan
waktu 180 menit memberikan nilai rendemen yang
paling besar diantara semua perlakuan reaksi
dengan kisaran nilai 87,20+1,41%. Hasil analisis uji
lanjut Duncan menunjukkan perbedaan yang cukup
signifikan antarperlakuan. Perbedaan waktu reaksi
gliserolisis yang dilakukan pada suhu reaksi 185°C
ternyata tidak terlalu banyak mengubah nilai ren-
demen (Gambar 4) dikarenakan reaksi ini telah
mencapai kondisi yang setimbang. Kondisi ini me-
nyebabkan molekul masing-masing substrat tidak
banyak mengalami perubahan di dalam tangki.
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Gambar 4. Perbandingan nilai rendemen produk
emulsifier MDAG skala pilot plant de-
ngan perubahan suhu dan waktu reaksi.
Notasi huruf yang berbeda menunjukkan
pengaruh berbeda nyata pada Uiji lanjut
Duncan dengan taraf signifikansi 5%

Hasil perhitungan rendemen pada penelitian ini
menunjukkan terjadi peningkatan nilai rendemen
dengan bertambahnya waktu reaksi. Dengan demi-
kian, waktu reaksi sangat berpengaruh nyata ter-
hadap reaksi gliserolisis. Reaksi ini akan mencapai
nilai maksimum pada kondisi tertentu (kondisi kese-
timbangan) dan ada kemungkinan terjadi perubahan
komposisi fraksi gliserida dengan bertambahnya
waktu reaksi. Namun perlu diketahui bahwa, reaksi
gliserolisis merupakan reaksi kimia yang bersifat
dapat berubah ke bentuk awal (reversible). Peneli-
tian yang dilakukan oleh Chetpattananondh dan
Tongurai (2008) menunjukkan adanya pembentukan
kembali triasilgliserol (TAG) dalam jumlah yang
cukup signifikan saat proses penurunan suhu ber-
langsung dalam waktu yang cukup lama (terjadi
reaksi balik). Proses gliserolisis yang terjadi pada
suhu 170°C belum terjadi secara sempurna se-
hingga masih banyak terdapat gliserol yang tidak
bereaksi pada akhir proses.

Perubahan komposisi monoasilgliserol (MAG)

Reaksi yang menggunakan suhu reaksi 180
dan 185°C memiliki kecepatan pembentukan fraksi
MAG yang hampir sama (Gambar 5). Berdasarkan
hasil analisis uji lanjut Duncan, diketahui bahwa
kandungan MAG dari hasil reaksi gliserolisis yang
dilakukan pada suhu reaksi 180°C (48,78+2,28%)
tidak berbeda nyata (P<0,05) dengan hasil reaksi
gliserolisis yang dilakukan dengan menggunakan
suhu 185°C pada waktu reaksi 180 menit (46,16+
0,44%). Hal ini juga dijelaskan oleh Chetpattana-
nondh dan Tongurai (2008), bahwa perlakuan pada
suhu tinggi tidak terlalu signifikan pengaruhnya ter-
hadap komposisi produk. Pada penelitian yang telah
dilakukan, mereka menemukan bahwa perlakuan
pada suhu 200°C tidak berbeda nyata dengan perla-
kuan pada suhu 230°C.

Perbedaan nyata terlihat pada hasil reaksi
gliserolisis yang menggunakan suhu 170°C dengan
kedua reaksi lainnya (waktu reaksi sama). Hal ini
dikarenakan penggunaan suhu reaksi 170°C belum
mampu meningkatkan homogenitas substrat sehing-
ga interaksi antarsubstrat tidak berjalan dengan
mudah. Peningkatan suhu reaksi akan meningkat-
kan laju perubahan molekul. Ketika terjadi kenaikan
suhu reaksi, atom dan molekul akan memperoleh
energi kinetik yang lebih besar sehingga terjadi
tumbukan antarmolekul yang lebih banyak dan me-
nyebabkan ikatan antarmolekul lebih mudah putus
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(Okullo dan Temu, 2015). Hal ini juga diungkapkan
oleh Zhong et al. (2013) yang menyatakan bahwa
suhu tinggi tidak hanya menyebabkan minyak dan
gliserol dapat tercampur dengan baik, namun juga
membantu katalis membentuk alkoksida.
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Gambar 5. Perubahan komposisi kadar MAG skala
pilot plant pada berbagai suhu dan waktu
reaksi gliserolisis. Notasi huruf yang ber-
beda menunjukkan pengaruh berbeda
nyata pada Uji lanjut Duncan dengan
taraf signifikansi 5%

Monoasilgliserol merupakan tujuan utama
dalam reaksi gliserolisis yang dilakukan pada pene-
litian ini. Minyak, dalam bentuk TAG, akan bereaksi
dengan gliserol sehingga menghasilkan senyawa
monogliserida dan digliserida. Menurut Solaesa et
al. (2016), saat reaksi gliserolisis yang dilakukan
pada minyak ikan sardin (dengan katalis enzim
lipase), kecepatan reaksi pembentukan MAG lebih
tinggi dibandingkan DAG dan asam lemak bebas
(ALB). Reaksi gliserolisis antara minyak (dalam
bentuk trigliserida) dengan gliserol yang dilakukan
dengan katalis kimia umumnya dilakukan dengan
penambahan katalis alkali pada suhu yang relatif
cukup tinggi yaitu kisaran 220-250°C (Noureddini et
al., 2004). Suhu reaksi gliserolisis ini dapat diturun-
kan pada kisaran 70-100°C dengan penambahan
pelarut n-butanol pada campuran substrat (Anggoro
dan Budi, 2008). Tahapan reaksi gliserolisis yang
terjadi pada minyak tersebut adalah sebagai berikut
(Dijkstra, 2008):

Gliserol + NaOH - sodium gliserolat + air

Trigliserida (TAG) + sodium gliserolat - sodium
diasilgliserida + monoasilgliserol (MAG)

Perubahan komposisi diasilgliserol (DAG)
Hasil analisis uji lanjut Duncan menunjukkan
bahwa perbedaan yang cukup signifikan hanya

terdapat pada reaksi gliserolisis dengan suhu reaksi
170°C dengan waktu reaksi 120 menit. Pada
Gambar 6 terlihat bahwa kandungan DAG pada per-
lakuan dengan suhu 170°C masih mengalami pe-
ningkatan pada menit ke-180, namun pada per-
lakuan suhu 180 dan 185°C terlihat adanya penu-
runan kandungan fraksi DAG meskipun tidak terlalu
signifikan. Hal ini menunjukkan bahwa pada suhu
170°C, DAG masih aktif terbentuk baik pada menit
ke-120 dan 180, sedangkan pada suhu lainnya (180
dan 185°C), konsentrasi DAG telah mencapai titik
keseimbangan sehingga kandungannya tidak terlalu
banyak berubah dan cenderung akan mengalami
penurunan. Kandungan DAG yang terbentuk selama
proses produksi MDAG skala pilot plant ini berkisar
30-32%.
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Gambar 6. Perubahan komposisi kadar DAG skala
pilot plant pada berbagai suhu dan waktu
reaksi gliserolisis. Notasi huruf yang ber-
beda menunjukkan pengaruh berbeda
nyata pada Uji lanjut Duncan dengan
taraf signifikansi 5%

Pada proses gliserolisis, kandungan DAG akan
meningkat seiring dengan kadar MAG yang ter-
bentuk selama proses gliserolisis. Kandungan DAG
yang terbentuk akan mengalami penurunan setelah
mencapai titik maksimum, sama seperti MAG. Ke-
adaan ini juga dipengaruhi oleh perlakuan suhu
yang diberikan. Pada penelitian yang dilakukan oleh
Noureddini et al. (2004) juga didapatkan kandungan
fraksi DAG dalam produk hasil gliserolisisnya pada
kisaran nilai yang hampir sama yaitu sekitar 38%.
Kandungan DAG pada proses gliserolisis yang
dilakukan pada suhu 180 dan 185°C akan menga-
lami penurunan seiring dengan waktu reaksi yang
bertambah. Katalis akan bekerja pada gugus ester
asam lemak yang masih terdapat pada diasilgliserol
dan mencoba mengubahnya menjadi monoasilgli-
serol hingga tercapai kondisi kesetimbangan.
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Perubahan komposisi triasilgliserol (TAG)

Hasil Anova menunjukkan bahwa waktu reaksi
memiliki pengaruh yang signifikan terhadap hasil
konversi TAG pada setiap suhu reaksi. Perbedaan
suhu reaksi akan mempengaruhi jumlah tumbukan
yang terjadi antarmolekul TAG dengan gliserol pada
proses gliserolisis. Suhu yang semakin tinggi akan
memberikan suplai energi yang besar pula sehingga
peluang terjadinya tumbukan akan semakin banyak
pula. Kandungan TAG pada perlakuan suhu 180°C
(4,79+0,61%) dan 185°C (4,64+0,32%) terdeteksi
dalam jumlah yang sedikit dikarenakan telah ter-
konversi menjadi MAG dan DAG dalam jumlah yang
cukup banyak (Gambar 7). Berdasarkan ashil ana-
lisis uji lanjut Duncan, perbedaan kandungan TAG
yang tidak terlalu signifikan hanya terdapat pada
reaksi gliserolisis yang menggunakan suhu reaksi
180 dan 185°C pada waktu reaksi yang sama, yaitu
180 menit. Hal ini dikarenakan telah tercapainya
kondisi setimbang dalam reaksi gliserolisis sehingga
molekul TAG tidak banyak mengalami perubahan
kuantitas.
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Gambar 7. Perubahan komposisi kadar TAG skala
pilot plant pada berbagai suhu dan waktu
reaksi gliserolisis. Notasi huruf yang ber-
beda menunjukkan pengaruh berbeda
nyata pada Uji lanjut Duncan dengan
taraf signifikansi 5%

Mekanisme reaksi gliserolisis yang melibatkan
perpindahan gugus ester asam lemak pada minyak
(trigliserida) dan gliserol akan menyebabkan terjadi-
nya perubahan komposisi fraksi gliserida pada hasil
akhir reaksi. Pembentukan fraksi MAG dan DAG
merupakan hasil konversi TAG selama proses glise-
rolisis. Menurut Chetpattananondh dan Tongurai
(2007), penurunan suhu reaksi akan mempengaruhi
kelarutan dari gliserol dalam campuran dan apabila
reaksi gliserolisis masih aktif maka akan terjadi
proses reaksi balik dan akan menurunkan hasil
monogliserida. Reaksi balik dalam reaksi transes-
terifikasi ini akan meningkatkan kembali kadar TAG
dalam campuran.

Perubahan nilai asam lemak bebas dan gliserol
bebas

Berdasarkan hasil analisis ALB diketahui
bahwa kandungan ALB pada perlakuan suhu 180°C
dan waktu reaksi 180 menit memiliki kadar ALB
yang paling kecil dibandingkan perlakuan lainnya,
yaitu sekitar 1,97+0,04% (Gambar 8A). Faktor suhu
dan waktu reaksi tidak terlalu berpengaruh pada
perubahan ALB pada produk yang dihasilkan. Ber-
dasarkan hasil analisis uji lanjut Duncan, waktu
reaksi yang dapat menghasilkan perbedaan yang
cukup nyata hanya terjadi pada reaksi gliserolisis
dengan suhu reaksi 180°C dengan waktu reaksi 120
dan 180 menit dikarenakan pada suhu ini, reaksi gli-
serolisis masih mengalami perubahan molekul pada
menit ke-120 dan mencapai kesetimbangan pada
menit ke-180 (sebagian besar molekul asam lemak
bebas sudah terikat pada gliserol).

Keberadaan asam lemak bebas di dalam
proses produksi MDAG tidak dapat dihindari di-
karenakan pada saat reaksi berlangsung terjadi pe-
lepasan gugus asil asam lemak yang terdapat pada
trigliserida. Keberadaan air yang terdapat pada
larutan NaOH yang digunakan sebagai katalis ber-
peran dalam proses terlepasnya asam lemak dari
trigliserida dengan mekanisme hidrolisis. Kandu-
ngan air dalam minyak dapat menyebabkan kerusa-
kan minyak secara hidrolisis dan akan dipercepat
dengan adanya suatu katalis dalam minyak yang
nantiny akan menghasilkan asam lemak bebas dan
gliserol (Antia et al., 2012). Menurut Noureddini et
al. (2004), mekanisme proses hidrolisis pada minyak

yang menghasilkan asam lemak bebas (ALB)
adalah sebagai berikut:
TAG+H20—-DAGHALB.........cociiiiine, reaksi 1
DAG+H20—-MAGH+ALB.........cccooiiiiiin reaksi 2
MAG+H20—Gliserol+ALB......................... reaksi 3
Reaksi keseluruhan pembentukan asam lemak
bebas menjadi:

TAG+3 H20—Gliserol+3 ALB..................... reaksi 4

Persamaan reaksi di atas menunjukkan bahwa
fraksi DAG dan MAG juga terlibat dalam proses ter-
bentuknya ALB.

Homogenitas substrat dan tingkat kereaktifan
katalis pada suhu tertentu sangat mempengaruhi
hasil reaksi yang terjadi. Menurut Brei et al. (2012),
rendahnya daya solubilitas gliserol dalam minyak
dapat menghambat efektivitas reaksi gliserolisis.
Tingkat solubilitas gliserol akan mengalami pening-
katan jika dipanaskan pada suhu 240-250°C. Se-
makin tinggi tingkat solubilitas gliserol dalam fase
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trigliserida, akan semakin besar pula tingkat esterifi-
kasi yang terjadi. Hal ini terlihat pada hasil analisis
mengenai kadar gliserol bebas yang terkandung di
dalam produk MDAG akhir. Hasil analisis uji lanjut
Duncan menunjukkan perbedaan yang cukup signifi-
kan hanya terjadi pada reaksi gliserolisis dengan
suhu reaksi 170°C (Gambar 8B). Pada perlakuan
dengan suhu 170°C dan waktu reaksi 180 menit,
produk yang dihasilkan hanya mengandung gliserol
bebas 1,73+0,12%, sedangkan produk dengan per-
lakuan suhu 180 dan 185°C memiliki kadar gliserol
bebas yang lebih tinggi, masing-masing bernilai
2,35+0,05% dan 2,48+0,01% (Gambar 8B). Kandun-
gan fraksi MAG dan DAG yang cukup tinggi pada
produk ini juga berpengaruh terhadap kadar gliserol
bebas yang terlarut dalam produk. Kedua fraksi
tersebut mampu berikatan dengan gugus hidroksil
pada gliserol sehingga dapat meningkatkan kelaru-
tannya di dalam produk.
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Gambar 8. Perbandingan kadar (A) ALB dan gliserol
bebas produk MDAG skala pilot plant
pada berbagai suhu dan waktu reaksi
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jukkan pengaruh berbeda nyata pada Uji
lanjut Duncan dengan taraf signifikansi
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KESIMPULAN

Minyak FHPS dapat diubah menjadi produk
MDAG melalui proses gliserolisis yang mengguna-
kan katalis NaOH (0,5% v/b minyak), dengan rasio
mol substrat 1:2,5 (minyak:gliserol). Berdasarkan
hasil optimasi proses gliserolisis didapatkan kondisi
reaksi terbaik yaitu proses produksi dengan suhu
reaksi 180°C dalam waktu 180 menit. Proses pro-
duksi tersebut mampu menghasilkan rendemen pro-
duk terbaik dibandingkan jenis perlakuan lainnya,
yaitu sebesar 87,2+1,41%. Produk yang dihasilkan
dari proses ini memiliki karakteristik sebagai berikut:
kandungan fraksi MAG 48,78+2,28%, DAG 30,92+
1,23%, TAG 4,79+0,61%, kadar ALB 1,97+0,04%,
dan kandungan gliserol bebas 2,35+0,05%.
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