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Abstrak

Pelepah kelapa sawit merupakan limbah padat yang memiliki kandungan selulosa tinggi. Pengolahan
lebih lanjut terhadap pelepah kelapa sawit mampu menghasilkan produk yang bernilai ekonomi tinggi
seperti asam oksalat. Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengkaji pengaruh konsentrasi kalsium
hidroksida (Ca(OH),) dan waktu reaksi terhadap yield asam oksalat yang dihasilkan dari pelepah
kelapa sawit. Penelitian ini dilakukan dalam dua tahap. Tahap pertama adalah preparasi pelepah
kelapa sawit sehingga siap untuk digunakan. Tahap kedua adalah tahap pelaksanaan yang meliputi
proses peleburan, filtrasi, dan kristalisasi. Analisis terhadap asam oksalat yang dihasilkan meliputi
analisis kuantitatif berupa yield dan analisis kualitatif menggunakan Fourier Transform Infra Red
(FTIR) dan plat melting point apparatus. Dari hasil penelitian diperoleh yield maksimum asam
oksalat pada konsentrasi Ca(OH), 3,5 N dan waktu peleburan 60 menit yaitu sebesar 6,07%
didasarkan atas berat pelepah kelapa sawit. Hasil analisis kualitatif menunjukkan bahwa vibrasi gugus
fungsi telah mendekati asam oksalat standar dengan titik leleh sebesar 106,2 °C
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Abstract

Palm frond is the solid waste which is high in cellulose. Further processing of palm frond is capable
of producing high quality product such as oxalic acid. The aim of this research was to obtain the
effect of calcium hydroxide (Ca(OH),) concentration and reaction time on the yield of oxalic acid
produced with palm frond as raw material. This study was done with two steps. The first step was the
preparation of palm frond until it was ready to be used. The second step was the conversion step
which consists of fusion, filtration and crystallization. Oxalic acid produced was then analyzed with
quantitative analysis of yield percentage and qualitative analysis using Fourier Transform Infra Red
(FTIR) spectroscopy and plat melting point apparatus. The result showed that the maximum vyield of
oxalic acid was achieved at Ca(OH), concentration of 3.5 N and reaction time of 60 minutes, the
value was 6.07 % based on weight of palm frond. The qualitative analysis showed that the vibration
of functional groups had approached the standard oxalic acid with the melting point was 106.2 °C.
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Pendahuluan

Indonesia merupakan negara penghasil kelapa
sawit terbesar di dunia [10]. Hingga tahun 2014,
luas perkebunan kelapa sawit di Indonesia sekitar
6,40 juta hektar [1]. Selain minyak, banyak
limbah biomassa juga dihasilkan dari industri
perkebunan kelapa sawit salah satunya adalah
pelepah kelapa sawit [7]. Dalam setiap hektar
perkebunan kelapa sawit, terdapat sekitar 145
pohon kelapa sawit. Setiap pohon kelapa sawit
mampu menghasilkan sekitar 25 pelepah kelapa
sawit dengan berat sekitar 8 kg per pelepah.
Dengan demikian, sekitar 30 ton pelepah kelapa
sawit mampu dihasilkan dari setiap hektar
perkebunan kelapa sawit setiap tahunnya.
Besarnya jumlah pelapah kelapa sawit yang
dihasilkan merupakan suatu potensi untuk diolah
lebih lanjut menjadi produk bernilai ekonomi
yang mampu memberikan kontribusi positif bagi
industri perkebunan kelapa sawit [16].

Selulosa merupakan komponen terbesar dalam
pelepah kelapa sawit. Komponen ini dapat
dikonversi menjadi produk bernilai ekonomi
tinggi seperti asam oksalat. Asam oksalat
memiliki banyak kegunaan antara lain dalam
industri  pengolahan dan pelapisan logam,
pewarnaan serat, dan pembersih.  Kebutuhan
asam oksalat di Indonesia cukup tinggi setiap
tahunnya dan hingga saat ini masih diimpor [14].

Asam oksalat dapat disintesis dari selulosa
melalui metode peleburan alkali. Alkali yang
umum digunakan adalah NaOH dan Ca(OH),,
Pada penelitian ini alkali yang digunakan adalah
Ca(OH),. Penggunaan Ca(OH), dalam proses
peleburan diharapkan dapat mempersingkat
tahapan pembuatan asam oksalat dibandingkan
penggunaan NaOH. Tahapan peleburan dan
pengendapan dapat digabungkan sehingga
efisiensi pembuatan asam oksalat akan meningkat
baik dari segi teknis maupun ekonomis [13].
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Teori

Pelepah kelapa sawit merupakan limbah
biomassa yang dihasilkan dari pemangkasan
kelapa sawit [8]. Komponen-komponen kimia
utama pelepah kelapa sawit terdiri dari selulosa,
hemiselulosa dan lignin. Kadar selulosa yang
terdapat dalam pelepah kelapa sawit sekitar
35,88% [11].

Selulosa merupakan penyusun utama kayu
yang berwarna putih dan tidak larut dalam air
maupun dalam pelarut organik [13]. Struktur
selulosa terdiri dari banyak ikatan gugus glukosa
dalam bentuk unit B-D-anhydroglucopyranose
(AGUs). AGUs dihubungkan satu sama lain
melalui jembatan glikosidik pada karbon atom C1
dan C4. Jumlah pengulangan AGUs didefinisikan
sebagai derajat polimerisasi (DP) selulosa. Secara
umum, DP selulosa bervariasi sesuai dengan jenis
asli bahan [17].

Asam oksalat (HOOC-COOH) atau asam
etanadioat dengan berat molekul 90,04 g/mol
adalah asam dikarboksilat paling sederhana, larut
dalam air dan bersifat asam kuat. Asam ini tidak
berbentuk anhidrat di alam dan secara komersial
tersedia dalam bentuk padatan, asam oksalat
dihidrat (C,H,0,4.2H,0) dengan berat molekul
126,07 g/mol.

Asam oksalat terdistribusi secara luas dalam
bentuk garam potasium dan kalsium yang terdapat
pada tumbuhan seperti bayam, jeruk teh, coklat,
buncis, belimbing dan lain-lain [6]. Asam oksalat
banyak digunakan sebagai bahan pemutih dalam
bidang obat-obatan dan serat, pengolahan air
limbah, sebagai agen reduksi untuk fotografi dan
penghapusan tinta, penghapusan noda karat dari
meja dapur, perlengkapan pipa dan kain, pewarna
modren untuk bahan celup [9]. Dalam
penggunaan sintetis organik, asam oksalat
digunakan dalam memproduksi resin, pembuatan
bubuk urea-formaldehida, katalis butadiena,
dalam memproduksi bakteriofag, persiapan bahan
baku untuk kapasitor porselen dan deterjen
peralatan elektronik dan pengolahan limbah
fotokatalitik [6]. Asam oksalat juga digunakan

dalam industri minyak dan gas dan pabrik gula [9].

Asam oksalat dapat dihasilkan dari bahan-

bahan berselulosa dengan metode peleburan alkali.

Pembuatan asam oksalat dari bahan yang
mengandung selulosa dengan metode peleburan
alkali berupa NaOH meliputi beberapa tahapan
yaitu :

1. Tahap peleburan :
(CeHyOs)n+4nNaOH +3n 0,  —»
n (COONa), + n(CH;COONa) + n(HCOONa)
+5n H,0 + nCO,

2. Tahap pengendapan dengan CaCl,:

(COONa), + CaCl, —» (COO),Ca +
2NaCl

3. Tahap pengasaman dengan H,SO, dan
pengkristalan :
(CO0),Ca + H,SO, + 3H,0 —» (COOH),
+ CaSO,

Penggunaan jenis alkali berupa Ca(OH), pada
proses peleburan dapat mengurangi tahap
pengendapan dengan CaCl,, karena senyawa
oksalat hasil dari proses peleburan telah diikat
oleh ion Ca®* dari Ca(OH), yang berlangsung
secara simultan dengan proses peleburan tersebut.
Tahapan proses pembuatan asam oksalat dengan
menggunakan Ca(OH), adalah sebagai berikut
[13]:

1. Tahap peleburan
(CeH10Os)n + 3n Ca(OH); +2n O, —»
n (CO0),Ca + n(CH;COOCa) + n HCOOCa
+ 6n H,0 +n CO,

2. Tahap pengasaman
(COOH)2 + H,SO, —» (COO)zca + CaS0O,

Metodologi Penelitian

Bahan-bahan  yang  digunakan  dalam
penelitian ini yaitu pelepah kelapa sawit, kalsium
hidroksida (Ca(OH),), asam sulfat (H,SO,),
etanol (C,HsOH) dan aquadest (H,O). Sedangkan
peralatan yang digunakan antara lain labu leher
tiga, hot plate, kondensor, oven, dan ball mill.

Preparasi Pelepah Kelapa sawit

Pelepah kelapa sawit dipotong kecil-kecil
untuk  mempercepat  proses  pengeringan.
Kemudian dikeringkan dalam oven pada suhu 105
°C selama 30 menit. Selanjutnya dimasukkan ke
dalam desikator selama 10 menit dan ditimbang.
Pengeringan dilakukan hingga berat pelepah
kelapa sawit konstan. Pelepah kelapa sawit yang
telah kering kemudian dihaluskan dengan ball
mill dan diayak menggunakan ayakan 50 mesh.

Tahap Pelaksanaan

Pelepah kelapa sawit kering sebanyak 15 gram
yang telah diayak dengan ayakan 50 mesh
dimasukkan ke dalam labu leher tiga dan
ditambahkan dengan 250 ml larutan Ca(OH),
dengan konsentrasi tertentu. Lalu dipanaskan di
atas hot plate pada suhu 95-100 °C selama waktu
tertentu dengan pengadukan 225 rpm. Bahan
didinginkan selama 10 menit, lalu disaring dan
dicuci dengan aquadest panas hingga filtratnya
jernih.  Bahan dilarutkan dengan H,SO, 4 N
sebanyak 100 ml, dan didiamkan selama 24 jam
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sampai terbentuk endapan kalsium sulfat.
Endapan disaring dan dicuci menggunakan 15 ml
etanol 96%. Filtrat dipanaskan di atas waterbath
pada temperatur 70 °C selama 1 jam. Filtrat
didinginkan selama 24 jam sampai terbentuk
endapan asam oksalat yang berupa kristal jarum
berwarna putih. Hasil yang diperoleh dimurnikan
dengan proses rekristalisasi menggunakan pelarut
etanol 96%.

Analisis Bahan Baku dan Produk

Analisis terhadap pelepah kelapa sawit
meliputi analisis kadar air dengan metode Oven
dan selulosa dengan metode Chesson. Sedangkan
analisis terhadap asam oksalat yang dihasilkan
meliputi analisis yield, titik leleh dan FTIR.

Hasil dan Pembahasan
Analisis Kadar Air dan Kadar Selulosa Pelepah
Kelapa Sawit

Bahan baku pelepah kelapa sawit yang
digunakan dalam penelitian ini mengandung
kadar air sebesar 81 %. Kadar air yang tinggi
mengakibatkan pelepah kelapa sawit dalam
keadaan keadaan kering menjadi sangat ringan.
Semakin tinggi kadar air akan menghasilkan
persentasi biomassa yang semakin rendah atau
dengan kata lain kadar air pelepah kelapa sawit
berbanding terbalik dengan kandungan biomassa
[3]. Sedangkan dari hasil analisis kadar selulosa,
pelepah kelapa sawit mengandung selulosa
sebesar 31 %. Semakin tinggi kadar selulosa
maka yield asam oksalat yang dihasilkan akan
semakin besar [5].

Analisis Yield
Yield asam oksalat didefenisikan sebagai [4]:

Yield = massa asam oksalat < 100 % (l)

massa pelepah kelapa sawit

Yield asam oksalat yang dihasilkan dari pelepah
kelapa sawit dengan metode peleburan alkali
disajikan dalam grafik seperti pada Gambar 1
berikut.
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Gambar 1. Grafik hubungan waktu peleburan dan
konsentrasi Ca(OH), terhadap yield asam oksalat

Gambar 1 menunjukkan pengaruh waktu
peleburan dan konsentrasi Ca(OH), terhadap yield
asam oksalat yang dihasilkan. Pada waktu
peleburan 40 menit yield asam oksalat yang
diperoleh cenderung tidak jauh berbeda pada
berbagai variasi konsentrasi Ca(OH), akibat
kecilnya kesempatan antar molekul untuk saling
bertumbukan. Tetapi dengan bertambahnya waktu
reaksi perbedaan yield semakin besar, hal ini
memperlihatkan bahwa kenaikan waktu reaksi
akan memberikan kesempatan reaktan saling
bertumbukan semakin besar. Namun waktu reaksi
yang terlalu lama juga mengakibatkan penurunan
yield asam oksalat. Hal ini terlihat dengan
semakin kecilnya yield asam oksalat yang
diperoleh ketika melebihi waktu reaksi 60 menit.
Penurunan vyield ini kemungkinan disebabkan
oleh terjadinya dekomposisi oksalat menjadi
komponen lain yang lebih kecil seperti format dan
CO; [2]. Di sisi lain, peningkatan konsentrasi
Ca(OH), hingga waktu reaksi 60 menit juga
mengakibatkan peningkatan yield asam oksalat.
Hal ini menunjukkan bahwa semakin besar
konsentrasi larutan Ca(OH), maka selulosa yang
dilebur akan semakin banyak sehingga yield asam
oksalat juga semakin meningkat. Larutan dengan
konsentrasi besar mengandung molekul-molekul
yang lebih banyak sehingga lebih mudah
bertumbukan dengan molekul-molekul yang
jumlahnya sedikit [2]. Namun peningkatan
konsentrasi Ca(OH), yang melebihi 3,5 N justru
mengakibatkan penurunan yield asam oksalat. Hal
ini kemungkinan disebabkan konsentrasi Ca(OH),
yang terlalu tinggi mengakibatkan komponen lain
dalam pelepah kelapa sawit seperti hemiselulosa
ikut bereaksi. Reaksi ini cenderung lambat akibat
hemiselulosa yang kurang reaktif dibandingkan
dengan selulosa [15]. Akibatnya yield asam
oksalat masih mengalami peningkatan hingga
waktu reaksi 60 menit, meskipun perolehannya
semakin  kecil  dibandingkan  konsentrasi
sebelumnya.

Analisis FTIR

Karakteristik FTIR asam oksalat standar dan
hasil sintesis dapat dilihat pada Gambar 2 dan 3
berikut.
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Gambar 2. Karakteristik FTIR asam oksalat
standar [14]
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Gambar 3. Karakteristik FTIR asam oksalat hasil
sintesis

Analisis FTIR (Fourier Transorm Infra Red)
bertujuan untuk mengidentifikasi gugus fungsi
dari suatu senyawa pada panjang gelombang
tertentu. Spektrum FTIR asam oksalat pada
Gambar 3 menunjukkan adanya gugus OH, C=C,
C-O, dan C-H. Gugus hidroksil (O-H) asam
oksalat sintesis dikarakterisasi pada bilangan
gelombang 3402,43 cm™ sedangkan asam oksalat
standar memiliki serapan kuat pada bilangan
gelombang 3200-3700 cm™ dengan serapan kuat
dan tajam pada 3422,06 cm™. Gugus-gugus lain
juga juga diperoleh hal yang sama. Gugus C=C
dengan bilangan gelombang 1685,48 cm™ pada
asam oksalat standar dan 1685,79 cm™ pada asam
oksalat hasil sintesis. Gugus C-O dengan bilangan
gelombang 1123,33 cm™ pada asam oksalat
standar dan 1122,57 cm™ pada asam oksalat hasil
analisis. Gugus C-H dengan bilangan gelombang
718,35 cm™ pada asam oksalat standar dan 667,37
cm? pada asam oksalat hasil sintesis. Vibrasi
regangan antara asam oksalat standar dengan
asam oksalat hasil sintesis memiliki puncak yang
tidak jauh berbeda. Hal ini membuktikan bahwa
dalam penelitian ini, senyawa yang dihasilkan
merupakan asam oksalat. Namun asam oksalat
tersebut belum murni karena masih terdapat
puncak-puncak lain yang bukan puncak spesifik
dari asam oksalat.

Analisis Titik Leleh

Penentuan titik leleh adalah salah teknik
paling sederhana dalam mengidentifikasi suatu
zat kimia. Titik leleh merupakan karakteristik
fisika yang memberikan informasi mengenai ciri
dan kemurnian suatu bahan kimia [12]. Kristal
asam oksalat yang dihasilkan memiliki titik leleh
sebesar 106,2 °C. Sedangkan asam oksalat standar
memiliki titik leleh sebesar 1015 °C [6].
Perbedaan ini disebabkan karena adanya pengotor
dalam asam oksalat hasil sintesis.

Kesimpulan

Asam oksalat dapat disintesis dari pelepah
kelapa sawit dengan metode peleburan alkali.
Yield asam oksalat tertinggi diperoleh pada
konsentrasi Ca(OH), 3,5 N dan waktu peleburan
60 menit. Asam oksalat yang dihasilkan memiliki

karaktersitik FTIR yang mendekati asam oksalat
standar dengan titik leleh sebesar 106,2 °C.
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