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ABSTRAK

Kayu jati merupakan tanaman keras yang dibutuhkan masyarakat dan setelah diolah akan menghasilkan
limbah berupa serbuk gergaji kayu jati. Limbah serbuk gergaji kayu jati memiliki kandungan selulosa yang tinggi
sehingga berpotensi sebagai bahan baku untuk pembuatan asam oksalat. Kandungan selulosa sebesar 67,17%
digunakan dalam penelitian ini. Proses pembuatan asam oksalat menggunakan metode peleburan alkali. Tujuan
penelitian ini adalah untuk mengetahui pengaruh konsentrasi CaCl, dan waktu reaksi terhadap massa asam
oksalat yang dihasilkan. Variabel yang digunakan adalah konsentrasi CaCl; (2, 4, 6, 8, 10%) dan waktu reaksi
(20, 40, 60, 80, 100 menit). Untuk mengetahui karakteristik asam oksalat yang dihasilkan, maka dilakukan
analisis uji permanganometri dan spektrofotometer FTIR (Fourier Transform Infra Red). Hasil optimal yang
diperoleh dalam penelitian ini adalah pada konsentrasi CaCl, 6% dan waktu reaksi 60 menit dengan massa asam
oksalat sebesar 0,735 gram dengan kemurnian 31,51%. Hasil uji FTIR menunjukkan terdapat gugus O-H pada
bilangan gelombang 3.406,44 cm™, gugus C=0 pada bhilangan gelombang 1.685,86 cm™, gugus C-O pada
bilangan gelombang 1.119,73 cm™, dan gugus C-H pada bilangan gelombang 667,40 cm. Penelitian ini memiliki
peluang untuk dikembangkan lebih lanjut untuk meningkatkan efisiensi dan kemurnian asam oksalat.

Kata Kunci: asam oksalat, peleburan alkali, serbuk kayu jati

ABSTRACT

Teak is a perennial crop that is needed by the community and after processing it will produce waste in
the form of teak sawdust. The waste of teak sawdust has a high cellulose content so that it has the potential as a
raw material for the manufacture of oxalic acid. Cellulose content of 67.17% was used in this study. The process
of making oxalic acid uses the alkali melting method. The purpose of this study was to determine the effect of
CacCl, concentration and reaction time on the mass of oxalic acid produced. The variables used were the
concentration of CaCl; (2, 4, 6, 8, 10%) and reaction time (20, 40, 60, 80, 100 minutes). To find out the
characteristics of the oxalic acid produced, analysis of permanganometry and FTIR (Fourier Transform Infra
Red) spectrophotometry were carried out. The optimal results obtained in this study were at 6% CaCl,
concentration and 60 minutes reaction time with oxalic acid mass of 0.735 grams with a purity of 31.51%. The
FTIR test results show there is an OH group at wave number 3,406.44 cm™, group C=0 at wave number 1685.86
cmt, CO group at wave number 1,119.73 cm™, and CH group at wave number 667.40 cm™. This research has the
opportunity to be developed further to improve the efficiency and purity of oxalic acid.

Keywords: oxalic acid, alkali melting, teak sawdust

PENDAHULUAN

Asam oksalat adalah senyawa kimia yang
memiliki rumus C;H.O, dan berat molekul
90,04 g/mol yang memiliki nama lain yaitu
asam etanadioat. Memiliki bentuk anhidrat
tidak berbau, higroskopik, berwarna putih
sampai tidak berwarna. Asam oksalat biasanya
secara komersial dalam bentuk padatan kering
atau CoH204.2H.0 dan memiliki berat molekul
126,07 g/mol (Ojiako dan Mokwe, 2015).

Asam oksalat disintesa pertama kali pada
tahun 1776 oleh Scheele dengan mengoksidasi
asam nitrat dan gula. Tahun 1982, Gay Lussac
menemukan bahwa asam oksalat dapat
dihasilkan dari serbuk gergaji yang dileburkan
dalam larutan alkali. Tahun 1856, Dale juga
membuat asam oksalat dari serbuk gergaji dan
juga bahan baku limbah lain seperti sekam padi,
tongkol jagung, alang-alang, serabut kelapa,
dan ampas tebu (Asip, Febrianti dan Novitasari,
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2015). Asam oksalat dapat dibuat dari bahan
buangan atau limbah yang mengandung
selulosa dengan proses pengolahan tertentu
(Adhiksana, Irwan dan Sulasih, 2017).

Kayu jati memiliki limbah dari hasil
pengolahan berupa serbuk gergaji kayu jati
yang dapat digunakan sebagai bahan baku
pembuatan asam oksalat. Serbuk gergaji kayu
jati memiliki kandungan selulosa cukup tinggi
sehingga berpotensi untuk dijadikan bahan
baku dalam pembuatan asam oksalat
(Mufid,dkk.2018). Sebagian besar kayu jati
memiliki beberapa kandungan yaitu selulosa
(40-50%), hemiselulosa (20-30%), lignin (20-
30%), dan juga sejumlah kecil bahan-bahan
anorganik. Kayu jati juga mempunyai sifat dan
karakteristik yang unik. Sejauh ini limbah
serbuk gergaji kayu jati hanya dibuang dan
tidak dimanfaatkan sehingga menimbulkan
pencemaran lingkungan  (Yudanto dan
Kusumaningrum, 2005).

Beberapa peneliti terdahulu telah membuat
asam oksalat dari berbagai macam limbah yang
mengandung selulosa. Pada (Widiyarti, 2002)
asam oksalat dari sabut kelapa dan pelarut
HNOs; (Asip, Febrianti dan Novitasari, 2015)
asam oksalat dari ampas tebu dan pelarut
NaOH; (Melwita dan Kurniadi, 2014) asam
oksalat dari tongkol jagung dan pelarut H,SOq;
(Iriany, Sitanggang dan Pohan, 2015) asam
oksalat dari alang-alang dan pelarut NaOH;
(Oghome,dkk.2012) asam oksalat dari sekam
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padi dan pelarut HNOs; (Sullivan, dkk.1983)
asam oksalat dari serbuk gergaji dan pelarut
HNOs; (Gurd, Bilgesl dan Pamuk, 2001) asam
oksalat dari molasses sugar beet dan pelarut
HNOs; (Ojiako dan Mokwe, 2015) asam
oksalat dari biji kakao dan HNOs; (Coniwanti,
Oktarisky dan Wijaya, 2008) dan (Widiyarti,
2002) asam oksalat dari sabut kelapa dengan
pelarut HNOs; (Narimo, 2006) asam okslat dari
kertas koran dan pelarut NaOH; (Nurul,
Chadijah dan Ramadani, 2017) asam oksalat
dari kertas HVS dan pelarut NaOH. Asam
oksalat dari serbuk gergaji kayu jati juga sudah
pernah dilakukan oleh (Mufid,dkk.2018) dan
NaOH  sebagai  pelarutnya. Hal itu
menunjukkan bahwa serbuk gergaji kayu jati
memiliki potensi digunakan sebagai bahan
baku asam oksalat.

Berdasarkan beberapa penelitian di atas
maka dilakukan penelitian ini dengan
menggunakan serbuk gergaji kayu jati sebagai
bahan baku asam oksalat dengan pengaruh
konsentrasi CaCl, dan waktu reaksi terhadap
massa asam oksalat yang dihasilkan.

METODE

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini
adalah serbuk gergaji kayu jati, NaOH, CaCl,,
aquades, H>SO., dan KMnOs. Alat utama yang
digunakan dalam penelitian sebagai berikut:

Keterangan :

1
2
3
4
5.
6
7
8
9
1

. Statif

. Kondensor

. Klem

. Selang aliran air masuk dan keluar
Termometer

. Labu leher tiga

. Campuran serbuk kayu dan NaOH
. Penangas air

. Magnetic stirrer

0. Hot plate

Gambar 1. Rangkaian alat sintesis asam oksalat
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Pada penelitian ini terdiri dari tiga tahapan
yaitu persiapan bahan baku, hidrolisis serbuk
gergaji kayu jati, dan kristalisasi asam oksalat.

Persiapan Bahan Baku

Bahan yang digunakan dalam penelitian
ini adalah serbuk gergaji kayu jati yang
diperoleh dari salah satu pengrajin kayu jati di
Pajang, Laweyan, Surakarta. Serbuk gergaji
kayu jati dibersinkan dan dikeringkan terlebih
dahulu untuk mengurangi kadar air kemudian
disaring dengan ukuran 60 mesh. Serbuk
gergaji kayu jati yang sudah sesuai ukuran akan
dihidrolisis menggunakan NaOH.

Hidrolisis Serbuk Gergaji
menjadi Asam Oksalat
Serbuk gergaji kayu jati ditimbang
sebanyak 10 gram ditambahkan larutan NaOH
3N sebanyak 100 ml dimasukkan ke rangkaian
alat hidrolisis. Campuran tersebut dihidrolisis
pada suhu 80°C dan kecepatan konstan 300 rpm
untuk mendapatkan ekstrak asam oksalat.
Waktu hidrolisis yang digunakan sesuai variasi
yaitu 20, 40, 60, 80, dan 100 menit. Hasil
hidrolisis tersebut disaring dan didinginkan,
filtratnya ditambahkan aquades panas 200 ml.

Kayu Jati

Kristalisasi Asam Oksalat

Filtrat hasil hidrolisis tersebut diambil 20
ml ditambahkan kalsium klorida (CaCl,) yaitu
dengan variasi konsentrasi 2, 4, 6, 8, dan 10%
sebanyak 30 ml. Kemudian didiamkan sampai
membentuk endapan. Endapan yang terbentuk
dipisahkan dari filtratnya. Endapan
ditambahkan asam sulfat 3N dalam 250 ml
sebanyak 40 ml pada masing-masing variasi.
Kemudian disaring dan didapatkan filtrat, filtrat

yang diperoleh dipanaskan sampai suhu 70°C
kemudian dimasukkan freezer selama 24 jam
agar terbentuk kristal asam oksalat yang
berwarna putih.

Analisa hasil asam oksalat dilakukan
dengan menggunakan uji permanganometri dan
uji FTIR.

Uji Permanganometri

Kristal asam oksalat ditimbang sebanyak 1
gram kemudian dilarutkan dengan 100 ml
aquades. Larutan asam oksalat ditambahkan
dengan H,SO4 2N dalam 100 ml sebanyak 3 ml.
Campuran tersebut dipanaskan hingga suhu
70°C. Kemudian dititrasi dengan KMnO4 0,1N
hingga timbul warna merah muda yang tidak
hilang selama 30 detik. Perubahan warna
menandakan adanya asam oksalat.

Uji FTIR

Sampel asam oksalat hasil sintesis serbuk
gergaji kayu jati ditambahkan dengan KBr dan
ditumbuk hingga halus. Kemudian sampel
bersama dengan KBr dimasukkan ke dalam
pallet press secara merata. Kemudian alat FTIR
diatur dengan kecepatan kertas pada posisi
normal, jika sudah tepat dengan menggunakan
cara yang sama dibuat spektrum inframerah
dari sampel beserta gugus fungsinya (Nurfadila,
2017).

HASIL DAN PEMBAHASAN

Berdasarkan  penelitian yang telah
dilakukan maka diperoleh hasil pengaruh
konsentrasi CaCl, dan waktu reaksi terhadap
massa asam oksalat seperti pada Tabel 1,
Gambar 2, dan Gambar 3.

Table 1. Pengaruh konsentrasi CaCl, terhadap massa asam oksalat

Konsentrasi Waktu reaksi (menit)

CaCl (%) 20 40 60 80 100
2 0,526 0,584 0,608 0,444 0,434
4 0,556 0,561 0,612 0,550 0,442
6 0,564 0,576 0,735 0,570 0,464
8 0,552 0,563 0,579 0,462 0,447
10 0,484 0,532 0,538 0,444 0,439
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Gambar 2. Hubungan konsentrasi CaCl, (%) terhadap massa asam oksalat
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Gambar 3. Hubungan waktu reaksi (menit) terhadap massa asam oksalat

Dari Gambar 2 terlihat bahwa semakin
tinggi konsentrasi CaCl, maka hasil asam
oksalat juga akan semakin tinggi. Kegunaan
penambahan CaCl, untuk mengendapkan
natrium oksalat, sehingga konsentrasi larutan
CaCl, yang semakin tinggi menyebabkan
endapan garam kalsium oksalat akan semakin
banyak sehingga hasil massa (gram) asam
oksalat juga semakin tinggi. Setelah
konsentrasi 6% mengalami penurunan hasil
asam oksalat karena konsentrasi CaCl, yang
terlalu tinggi, jumlah natrium oksalat yang ada
semakin sedikit menyebabkan pengendapan
tidak sempurna, sehingga mengakibatkan
terjadinya penurunan hasil.

Berdasarkan Gambar 3 terlihat bahwa
semakin lama waktu reaksi maka hasil asam
oksalat akan semakin tinggi. Waktu reaksi yang

semakin lama, maka waktu hidrolisis juga akan
semakin lama sehingga kontak antara molekul
zat pereaksi semakin merata dan sempurna
sehingga hasil yang didapatkan juga semakin
besar. Setelah waktu 60 menit akan mengalami
penurunan hasil asam oksalat karena ada
sebagian asam oksalat yang terurai akibat
waktu reaksi yang lama sehingga menyebabkan
pengurangan hasil asam oksalat.

Hasil tertinggi yang didapatkan adalah
pada konsentrasi CaCl, 6% dan waktu reaksi 60
menit dari serbuk gergaji kayu jati 10 gram
menghasilkan asam oksalat sebesar 0,735 gram
dengan kemurnian 31,51%.

Pada pembuatan asam oksalat ini
dihasilkan dari sintesa serbuk gergaji kayu jati
yaitu salah satu bahan yang mengandung
selulosa dengan  menggunakan  metode
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peleburan alkali dan pelarut NaOH. Dari hasil
percobaan serbuk gergaji kayu jati yang
digunakan dalam penelitian ini  memiliki
kandungan selulosa sebesar 67,17%. Menurut
(Erawati.,dkk. 2014) berdasarkan sifat-sifat
kayu jati memiliki kadar selulosa sebesar
47,5%. Kandungan selulosa serbuk gergaji

kayu jati berbeda dikarenakan perlakuan dan
sampel yang digunakan juga dari sumber yang
berbeda.

Reaksi yang berlangsung dalam proses
pembuatan asam oksalat adalah sebagai berikut
(Mardina, Norhayani and Triutami, 2013):

(CeH1005)n + 4nNaOH + 3nO2 — n(COONa), + n (CH3COONa) + nHCOONa + 5n H20 + n COx...(1)

(COONa); + CaCl;
(CO0).Ca + H,SO4

Berdasarkan hasil penelitian sebelumnya,
asam oksalat yang dihasilkan dengan metode
peleburan alkali yaitu menurut hasil (Narimo,
2006) dari kertas bekas 15 gram menghasilkan
asam oksalat sebesar 0,47 gram. Menurut
(Adhiksana, Irwan dan Sulasih, 2017) dari
sekam padi 50 gram menghasilkan asam oksalat
sebesar 1,665 gram. Menurut (Herman, Yenti
dan Khairat, 2013) dari ampas tebu 15 gram
menghasilkan asam oksalat sebesar 0,8175
gram. Menurut (Mastuti W, 2005) dari sekam
padi 25 gram menghasilkan asam oksalat
sebesar 0,8417 gram. Menurut (Mufid,dkk.
2018) dari serbuk gergaji kayu jati 15 gram
menghasilkan asam oksalat sebesar 3 gram.
Sedangkan penelitian ini menggunakan serbuk
gergaji kayu jati 10 gram menghasilkan asam
oksalat sebesar 0,735 gram dengan kemurnian
31,51%.

Dengan metode oksidasi asam nitrat hasil
yang didapatkan yaitu menurut (Retnawati,
Sarliana dan Putri, 2017) dari kulit jagung 5

— (COO),Ca + 2NaCl
— (COOH), + CaSO,

gram menghasilkan asam oksalat sebesar
0,4086 gram. Menurut (Melwita dan Kurniadi,
2014) dari sabut kelapa menghasilkan asam
oksalat sebesar 2,24 gram. Berdasarkan
penelitian tersebut dimungkinkan terdapat
perbedaan dikarenakan perlakuan maupun
variabel yang digunakan juga berbeda-beda,
seperti sampel, kadar selulosa sampel, suhu,
kecepatan pengadukan, konsentrasi dan
volume.

Hasil asam oksalat yang diperoleh
dilakukan analisa dengan permanganometri dan
uji FTIR. Hasil analisa permanganometri
merupakan uji secara kualitatif untuk
membuktikan bahwa terdapat kandungan asam
oksalat dengan perubahan warna dari bening
menjadi ungu. Sedangkan uji FTIR dapat
menghasilkan spektrum dengan regangan
gugus fungsi. Karakteristik asam oksalat
sintesis dari serbuk gergaji kayu jati
menggunakan uji FTIR dapat dilihat pada
Gambar 4.

Gambar 4. Hasil FTIR asam oksalat sintesis serbuk gergaji kayu jati
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Berdasarkan Gambar 4 terlihat bahwa
hasil spektrum infra merah menunjukkan hasil
yang berbeda-beda pada tiap bilangan
gelombang. Untuk vibrasi regangan gugus
hidroksil (O-H) dengan serapan yang kuat dan
tajam pada bilangan gelombang 3200-3700 cm’
. Gugus hidroksil (O-H) untuk asam oksalat
standar pada bilangan gelombang 3422,06 cm’
!, Sementara untuk asam oksalat hasil sintesis
serbuk gergaji kayu jati pada 3406,44 cm™.
Vibrasi regangan gugus C=0O asam oksalat
standar terdapat pada bilangan gelombang
1685,48 cm?, sedangkan untuk asam oksalat
hasil sintesis serbuk gergaji kayu jati pada
1685,86 cm™. Vibrasi regangan gugus C-O

asam oksalat standar terdapat pada bilangan
gelombang 1123,33 cm?, sedangkan untuk
asam oksalat hasil sintesis serbuk gergaji kayu
jati pada 1119,73 cm™. Vibrasi regangan gugus
C-H asam oksalat standar terdapat pada
bilangan gelombang 718,35 cm, sedangkan
untuk asam oksalat hasil sintesis serbuk gergaji
kayu jati pada 667,40 cm™,

Hasil tersebut juga sesuai dengan
beberapa penelitian sebelumnya dalam hal
analisis asam oksalat hasil sintesis dengan
berbagai macam bahan baku dan proses yang
berbeda. Adapun di antaranya dapat dilihat
pada Tabel 3.

Tabel 3. Perbandingan hasil analisis FTIR asam oksalat dengan berbagai sampel

No Sampel O-H C=0

C-0 C-H Sumber

1 Standar

2 Kulit jagung

3394,46  1617,89

3 Ampas tebu

3417,24  1682,59

4 Alang-alang

Pelepah kelapa
sawit

3422,06 1685,48

3404,36  1685,79

3402,43  1685,79

3402,43  1685,79

(Retnawati, Sarliana
112333 718,35 dan Putri, 2017)
(Retnawati, Sarliana
dan Putri, 2017)
(Asip, Febrianti dan
Novitasari, 2015)
(Herman, Yenti dan
Khairat, 2013)
(Iriany, Sitanggang
dan Pohan, 2015)

1118,71 669,30
1103,53 665,96
1123,33 717,39

1114,86 667,37

(Ambarita, M dan

1118,71 667,37 Maulina, 2015)

Dari tabel di atas dapat disimpulkan
bahwa gugus fungsi setiap sampel asam oksalat
sintesis yang diuji dengan FTIR memiliki vibari
regangan yang tidak jauh berbeda dari asam
oksalat standar pada masing-masing gugus. Hal

KESIMPULAN

ini membuktikan bahwa sampel yang
mengandung selulosa dapat dijadikan sebagai
bahan baku dalam pembuatan asam oksalat.

Hasil pengaruh konsentrasi CaCl, dan waktu reaksi yang optimum pada pembuatan asam oksalat dari
limbah serbuk gergaji kayu jati yaitu konsentrasi 6% dan waktu reaksi 60 menit menghasilkan asam
oksalat dengan massa 0,735 gram dengan kemurnian 31,51%. Berdasarkan hasil penelitian yang
diperoleh maka disarankan untuk penelitian selanjutnya dengan mengembangkan penelitian pembuatan
asam oksalat dengan meningkatkan kemurnian, sampel, dan variasi penelitian yang berbeda.
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