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Preparasi Katalis ZnO-Porous Clay Heterostructure (PCH) dengan Metode
Microwave dan Uji Aktivitas pada Konversi Sitronelal

INTISARI

FARAZ NURDINA KHOLIDA
NIM : 16612055

Konversi sitronelal menjadi isopulegol dengan katalis ZnO/PCH yang dibantu
dengan metode microwave telah dilakukan. Pembuatan katalis ZnO/PCH terdiri dari
interkalasi simultan precursor pilar ZnO ke dalam struktur bentonit menggunakan agen
templat dari CTMA dibawah irradiasi gelombang mikro yang diikuti dengan metode
kalsinasi. Pengaruh rasio bentonit terhadap ZnO terhadap karakter fisikokimia material
dipelajari pada 5: 8,86 dan 10: 8,86 gram. Material yang disiapkan dikarakterisasi
dengan menggunakan Fourier-Transform Infra Red (FTIR),X-Ray Diffraction, and
Gas Sorption Analyzer (BET). Berdasarkan dari hasil penelitian ini, material
menunjukkan karakter fisikokimia yang sangat baik serta konversi sitronelal yang
tinggi.material katalis diuji dalam konversi sitronelal dengan menggunakan metode
refluks. Aktivitas katalitik sitronelal ditentukan menggunakan Gas Chromatography
Mass Spectroscopy (GCMS) dengan variasi waktu 1 jam, 2jam dan 3jam. Hasil dari
konversi dan selektivitas terhadap isopulegol menunjukkan bahwa ZnO/PCH-10
memberikan nilai yang lebih tinggi dari pada ZnO/PCH-5 dengan persen konversi pada
tiap variasi waktu (1jam,2jam dan 3 jam) sebesar 66,22%, 82% , 89,92% dan persen
selektivitas terhadap isopulegol sebesar 22,48%, 29,47%, 30,39%. Hal tersebut
menunjukkan bahwa adanya peningkatan luas permukaan dari bentonit yang
dimodifikasi dan material yang menunjukkan aktivitas tinggi terhadap konversi

sitronelal menjadi isopulegol.

Kata Kunci: Katalis, Isopulegol, Sitronelal, Gelombang mikro, Bentonit
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Microwave-Assisted Preparation of ZnO/Porous Clay Heterostructure (PCH)
and Activity Test in Citronellal Conversion

ABSTRACT

FARAZ NURDINA KHOLIDA
NIM: 16612055

Conversion of Citronellal into isopulegol by using microwave-assisted ZnO
phorous clay hetero structure has been conducted. The preparation consist of
simultaneous intercalation of zinc oxide pillaring precursor into bentonite structure
using templating agent of cetyl trimethyl ammonium bromide under microwave
irradiation followed by calcination method. The effect of bentonite to ZnO ratio onto
phycicochemical character of material was studied on 5:8,86 and 10:8,86 gram. The
prepared materials were characterize using Fourier-Transform Infra Red (FTIR),X-Ray
Diffraction, and Gas Sorption Analyzer (BET). Based on the result of this research, the
material demonstrated excellent physicochemical character as well as high conversion
of citronellal. The materials were tested in citronellal conversion under reflux method.
The catalytic activity was determined by Gas Chromatography Mass Spectroscopy
(GC-MS)with variation of time 1h, 2h and 3h. The result of conversion and selectivity
of isopulegol showed that ZnO/PCH-10 give higher values than ZnO/PCH-5 with
conversion rate in each time variations (1h,2h,3h) 66,22%, 82% and 89,92% and the
selectivity 22,48%, 29,47% and 30,39% of isopulegol. The result showed that there is
increasing specific surface area of bentonite by modification and the materials were

demonstrated high activity in citronellal conversion into isopulegol.

Keyword: Bentonite , Catalyst, Isopulegol, Citronellal, Gelombang mikro, Bentonite
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Minyak atsiri merupakan minyak mudah menguap atau dapat juga disebut
dengan minyak eteris, minyak essensial, atau pun minyak terbang yang mudah
menguap pada temperatur kamar tanpa mengalami dekomposisi, tetapi minyak
atsiri dapat rusak apabila disimpan dalam jangka waktu yang lama (Doyle dan
Mungall, 1980). Minyak atsiri akan berubah warna, aroma dan kekentalan apabila
minyak atsiri bereaksi atau berinteraksi langsung dengan oksigen dalam udara,
sehingga menyebabkan sifat kimia yang ada dalam minyak atsiri tersebut berubah
(Ketaren, 1985). Minyak atsiri tidak larut dalam air, larut dalam pelarut organik,

dan berbau harum sesuai dengan tanaman penghasilnya.

Pada umumnya minyak sereh wangi dapat diperolen dengan metode
destilasi atau dengan penyulingan uap dari daun tanaman sereh wangi
(Sastrohamidjojo, 2004). Minyak sereh ini termasuk dalam minyak sereh tipe
ceylon yang diperoleh dari destilasi daun Cymbopogon winterianus Jowit,
lenabatu. Kegunaan dari minyak atsiri ini yaitu biasa digunakan sebagali
insektisida atau penghalau serangga, seperti nyamuk dan semut (Guenther, 1990).
Menurut Wijesekara (1973) minyak sereh wangi merupakan minyak atsiri yang
sangat penting dan merupakan sumber dari beberapa senyawa yang dapat diisolasi,
seperti sitronelal, sitronelol, geraniol dan komponen lainnya. Gabungan dari
ketiga komponen utama dalam minyak sereh yaitu sitronelal, sitronelol dan
geraniol yang dikenal sebagai gabungan senyawa yang dapat diasetilasi, dimana
dari ketiga senyawa tersebut dapat menentukan bau harum, harga dan nilai minyak
sereh. Menurut pasar internasional kandungan sitronelal dan jumlah total masing-

masing alkohol harus lebih tinggi dari 35%.



Tabel 1. Kandungan senyawa dalam minyak sereh wangi

Kandungan Senyawa Kadar (%)
Sitronelal 32-45
Geraniol 12-18
Seitronelol 12-15
Geraniol asetat 3-8

Sumber: Guenther, 1990

Kandungan senyawa pada minyak sereh disajikan pada Table 1, sitronelal
sebagai salah satu komponen utama dari minyak sereh wangi yang tergolong
dalam senyawa aldehid dan merupakan senyawa yang sangat mudah bereaksi
karena adanya ikatan rangkap (Kaniawati et al., 2004). Morrison (1986)
menyebutkan bahwa sitronelal merupakan senyawa aldehida tak jenuh dan
mempunyai satu atom karbon asimetris (atom karbon Kiral) yaitu pada C nomor
3, sehingga mempunyai dua bentuk stereoisomer, atau sepasang enantiomer, (R)-
sitronelal dan (S)-sitronelal (Gambar 1). Dimana sepasang enantiomer tersebut
dapat dikonversi menjadi pusat asimetris dalam intermediet isopulegol (C10H18O)
(Iftitah et al., 2010).

(R )-sitronelal (5 )-sitronelal

Gambar 1. Struktur stereoisomer sitronelal

Priatmoko dan Sastrohamidjojo (1990) menyatakan bahwa komponen-

komponen minyak sereh wangi yang banyak digunakan dalam industri parfum adalah



sitronelal dan geraniol, sedangkan sitroneal tidak digunakan secara langsung. Oleh
karena itu sitronelal dapat dimanfaatkan dengan cara diolah terlebih lanjut agar menjadi
bahan yang dapat digunakan serta bermanfaat. Kaniawati et al. (2004) juga menyatakan
bahwa untuk lebih meningkatkan harga jual dan nilai tambah dari minyak sereh wangi,
maka minyak sereh wangi perlu diolah menjadi bentuk isolatnya (seperti mentol,
isopulegol, dan isopulegil asetat) yang masing-masing mempunyai aroma khas yang
melebihi keharuman dari minyak sereh wangi itu sendiri. Bahan tersebut banyak
digunakan dalam berbagai industri (parfum), bahan aditif makanan, sabun dan lain

sebagainya.

Pada umumnya untuk melalukan proses konversi sitronelal menjadi isopulegol
dilakukan dengan penambahan katalis, fungsi dari penambahan katalis sendiri adalah
untuk meningkatkan energi aktifasi untuk mempercepat laju reaksi sehingga
menghasilkan senyawa yang diinginkan (Atkins et al., 2009).

Menurut Gates (1992), Katalis merupakan zat yang mampu meningkatkan laju
reaksi kimia agar reaksi tersebut berjalan lebih cepat untuk mencapai kesetimbangan
tanpa mengalami perubahan kimiawi diakhir reaksi. Katalis tidak mengubah nilai
kesetimbangan dan berperan dalam menurunkan energi aktivasi, dimana dengan
menurunnya energi aktivasi, maka energi minimum yang dibutuhkan untuk terjadinya
tumbukan berkurang sehingga reaksi yang berlangsung berjalan lebih cepat. Secara
umum katalis memiliki dua fungsi yaitu mempercepat reaksi menuju kesetimbangan

atau fungsi aktivitas dan meningkatkan hasil reaksi akhir atau fungsi selektivitas.

Dalam dunia industri kecil-menengah di Indonesia dijumpai beberapa kesulitan
diantaranya adalah proses konversi katalitik yang harus dilalui untuk menghasilkan
produk intermediet isopulegol, selain itu dalam dunia konversi katalitik sangat
melibatkan katalis dan kebanyakan katalis yang dipilih adalah katalis homogen.
Permasalahan dalam penggunaan katalis homogen vyaitu tidak dapat digunakan

berulang dan tidak ramah lingkungan. Untuk mengatasi masalah ini, penggunaan



katalis heterogen adalah sebagai alternatif dimana katalis heterogen memberikan
banyak keuntungan terutama kepraktisan penggunaan produk dan katalis yang dapat
digunakan berulang kali karena mudah diregenerasi sehingga lebih ramah lingkungan.
Katalis padat berbasis mineral silika-alumina seperti montmorillonit dan lempung

lainnya juga banyak digunakan sebagai katalis heterogen (Fuentes et al., 1998).

Bentonit merupakan mineral yang terdiri dari kristal alumino-silikat terhidrasi
yang mengandung Kation alkasi tanah dalam kerangka tiga dimensi, dimana ion-ion
logam tersebut dapat diganti kation lain tanpa merusak struktur dari bentonit dan dapat
menyerap air secara reversible. Montmorillonite atau yang biasa disebut dengan
bentonit ini memiliki kemampuan untuk mengembang, sifat penyukar ion, luas
permukaan yang besar dan mudah menyerap air sehingga memungkinkan
penggunaannya sebagai adsorben (Wijaya et al., 2003). Selain itu adanya sifat
keasaman pada permukaan bentonit terkait dengan asam Bronsted dan asam Lewis

memungkinkan penggunaannya sebagai katalis.

Penelitian sebelumnya telah banyak dilaporkan mengenai katalis berbasis
pengemban lempung bentonit yang teraktivasi oleh asam, antara lain dengan
menggunakan larutan asam sulfat (H2SO4), larutan asam klorida (HCL) dan larutan
asam nitrat (HNO3) (Mahmuda, 2016). Menurut Ammar et al. (2016) produk kimia
yang dihasilkan melalui reaksi dengan bantuan katalis yaitu sekitar 85-90%. Dengan
menggunakan katalis ZnO/MgFe pada reaksi asetilasi gliserol. Hasil yang diperoleh
menunjukkan bahwa penambahan katalis dapat meningkatkan konversi dari 29,06%
menjadi 100% dengan penambahan 10% katalis ZnO/MgFe (Abulains, 2015). Menurut
Fatimah (2020) dengan membandingkan katalis ZnO-terpilar dengan ZnO-lempung
heterostruktur berpori (ZnO/PCH), dengan hasil tertinggi dari kedua parameter tersebut
adalah ZnO/PCHyang secara linear mdapat memengaruhi konversi sitronelal dan
selektivitas untuk produksi isopulegol. Yang menunjukkan bahwa ZnO/PCH
menghasilkan tingkat konversi 98,9% untuk reaksi 3 jam dan selektivitas 100% untuk

produksi isopulegol dan menunjukkan sifat reusable serta green chemistry.



Pada penelitian ini digunakan konversi sitronelal menjadi isopulegol dengan
menggunakan katalis bentonit berpori heterostruktur yang disintesis dari lempung
bentonit, yang disebut ZnO/PCH. Preparasi material ZnO/PCH ini dilakukan dengan
cara interkalasi Si bersama dengan precursor Zn ke dalam bentonit termodifikasi cetyl
trimethyl ammonium bromide (CTMA) dan tetramethylammoniumhidroxide
(TMAOH). Pada lempung bentonit yang teraktivasi oleh asam dengan menggunakan
metode microwave. Penggunaan katalis ZnO/PCH yang diembankan pada lempung
bentonit dimaksudkan untuk mempermudah proses konversi dengan peningkatan laju
reaksi. Isopulegol dapat diperoleh dari sitronelal dengan menggunakan metode
irradiasi gelombang mikro yang dibantu dengan sintesis organik. Berdasarkan hal
tersebut, akan dipelajari karakter fisikokimia katalis ZnO/PCH terhadap sitronelal dari
pengaruh lempung bentonit yang termasuk dalam katalis asam (padat) Lewis karena
mengandung silicoaluminat terhadap ZnO, dengan perbandingan b/b bentonit dan seng
asetat sebanyak 5:8,86 dan 10:8,86.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang diatas maka diperoleh rumusan masalah sebagai
berikut:

1. Bagaimana pengaruh variasi konsentrasi katalis ZnO/PCH untuk

mengkonversi senyawa sitronelal?

2. Berapa konsentrasi optimum yang dibutuhkan katalis Zno/PCH untuk

konversi sitronelal menjadi isopulegol?
1.3  Tujuan Penelitian
Berdasarkan rumusan masalah di atas, maka tujuan dari penelitian ini adalah:
1. Dapat mengetahui cara sintesis katalis ZnO/PCH

2. Dapat mengetahui konsentrasi katalis ZnO/PCH optimal yang

dibutuhkan untuk konversi sitronelal mejadi isopulegol.



1.4 Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah dapat dikembangkan teknologi konversi
sitronelal dari minyak sereh wangi menjadi isopulegol dengan metode
gelombang mikro dimana metode ini merupakan metode yang menggunakan
suhu yang rendah, waktu yang singkat serta energi yang dibutuhkan rendah.
Sehingga dapat dikatakan bahwa metode ini merupakan metode yang efisien
dan sederhana, ramah lingkungan karena dapt di gunakan kembali (reuses) dan
memiliki sifat green chemistry. Dimana dari penelitian ini didapatkan hasil

isopulegol dengan kualitas yang baik dengan metode yang green conversion.



BAB I1
TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Konversi Sitronelal

Menurut Wijesekara (1973) minyak sereh wangi merupakan minyak atsiri yang
sangat penting dan merupakan sumber dari beberapa senyawa yang dapat diisolasi,
seperti sitronelal, sitronelol, geraniol dan komponen lainnya. Gabungan dari ketiga
komponen utama dalam minyak sereh yaitu sitronelal,sitronelol dan geraniol yang
dikenal sebagai gabungan senyawa yang dapat diasetilasi, dimana dari ketiga senyawa

tersebut dapat menentukan bau harum, harga dan nilai minyak sereh.

Sitronelal merupakan komponen utama dari minyak sereh wangi,
Sastrohsmidjojo (1981) telah melakukan pengubahan sitnelal menjadi isopulegol
dengan cara siklisasi. Isopulegol penting sebagai senyawa intermediet dan mempunyai
nilai jual tinggi karena banyak digunakan menjadi green medicine serta menjadi
intermediate dalam pembuatan mentol (C10H200) yang mempunyai karakteristik bau
dan rasa seperti peppermint (Bauer, et al., 1998). Dan mentol juga banyak digunakan

dalam industry farmasi, industry sabun, dan industrui pasta gigi (Nisyak, 2017).

Menurut Devakumar (1977), proses konversi senyawa sitronelal menjadi
isopulegol dengan cara siklisasi terjadi dalam suasana asam. Reaksi siklisasi pada
konversi ini dapat berjalan dengan bantuan katalis asam (Imachi, 2007). Proses siklisasi
juga dapat digunakan pada kromatografi klom dengan fasa diam silika gel, asam

alumina serta dapat juga digunakan lempung aktif seperti zeolit, saponit dan bentonit.

2.2. Heterostuktur Lempung Berpori (PCH)

Pada umumnya, material Heterostuktur Lempung Berpori (PCH) menawarkan
suatu peluang bagus untuk bentuk rasional dari sistem katalis heterogen. PCH disintesis
pada tahun 1995 oleh Galarneu et all, dimana PCH yang menunjukkan sifat asam

sangat menjanjikan untuk konversi organik katalitik.



Menurut penelitian yang pernah dilakukan oleh Chmielarz (2009) yang disajikan
pada Gambar 2, prosedur sintesis berbasis PCH dari bentonit yaitu ketika muatan
negatif dari lapisan lempung diimbangi oleh proton yang terbentuk selama proses
dekomposisi dari senyawa organik. Sehingga proton dapat berpindah ke posisi kosong
pada lapisan lempung (kekosongan oktaheral pada lempung dioktahedral atau cacat
pada lempung trioktahedral). Dimana hal tersebut mengakibatkan potensi dari
pengurangan cation exchange capacity (CEC) pada PCH. Dan efek ini dapat dibatasi
dengan menukar proton untuk kation NH4" yang terlampau besar untuk berpindah ke

lapisan lempung.

Morntmorillonite

5] Polioksokation
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f
L
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Gambar 2. Mekanisme sintesis heterostruktur lempung berpori (PCH)

Hal yang paling penting dari material PCH ini adalah keasaman permukaan. Pusat asam
terletak pada permukaan dari lapisan lempung, oleh karena itu keasaman permukaan
berkaitan dengan keasaman dari lempung induk yang digunakan untuk sintesis PCH.
Macam-macam lapisan kation lempung (fluorohectorite, montmorillonite, saponit
sintesis, megadiite dan vermiculite) dikarakterisasi dengan keasaman permukaan yang
berbeda-beda menggunakan prekursor untuk mensintesis material PCH. Tidak ada atau
hanya sedikit konsentrasi situs asam yang terletak di pilar interlayer silika. Keasaman
dari material PCH dapat ditingkatkan dengan menggabungkan kation yang cocok
(seperti Ti, Al, Zn, dst) pada dinding silika.

Menurut Kumar et al. (1995) dalam Falaras et al. (2000) dikatakan bahwa
aktivasi asam dapat menyebabkan meningkatnya perbandingan Si/Al dalam lempung,

meningkatkan keasaman padatan, memperbesar luas permukaan dan menurunkan



kandungan pengotor.

Pada PCH, terbagi menjadi dua tipe situs asam baik yaitu tipe asam Lewis dan
asam Bronsted. Tingkat keasaman tersebut (Bronsted dan Lewis) tergantung pada
proses pertukaran kation, metode preparasi dan kondisi lempung yang digunakan

sebagai bahan awal (lempung induk) (Long dan Yang, 1999).

Menurut penelitian terdahulu Kumar et al. (1995) dalam Falaras et al. (2000)
pernah melaporkan bahwa modifikasi lempung menjadi heterostruktur lempung
berpori telah berhasil dilakukan hasil dari modifikasi tersebut menunjukkan bahwa
aktivasi asam dapat menyebabkan meningkatnya perbandingan Si/Al dalam lempung,
meningkatkan keasaman padatan, memperbesar luas permukaan dan menurunkan
kandungan pengotor. Perlakuan asam terhadap bentonit juga akan memperluas
permukaan hingga 200-300m?/g maka dari itu montmorilonit banyak digunakan
sebagai adsorben dalam gas atau senyawa dalam larutan, untuk katalis dan untuk

mendapatkan kecepatan reaksi yang tinggi dibeberapa proses dan industri kimia.

Tabel 2. Daftar penelitian heterostruktur lempung berpori dan karakterisasi sitronelal

yang pernah dilakukan.

Judul Penelitian Metode Hasil Penelitian Penelit
i
ZnO-PCH dari saponite Sintesis ZnO dengan Diantara kedua parameter Zn /| Fatimah et
sebagai Katalis Ramah metode pilarisasi, PCH lebih baik daripada di Zn | al., 2020

Lingkungan untuk Siklisasi
Sitronelal

Heterostruktur lempung
berpori (PCH),
hidotermal dan kalsinasi.
Uji aktivitas dengan
menggunakan Refluk

selama 3 jam.

/ PIL karena memengaruhi
konversi dan selektivitas
sitronelal untuk produksi
isopulegol. Zn / PCH
menunjukkan tingkat konversi
98,9% untuk reaksi 3 jam dan
selektivitas 100% untuk
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produksi isopulegol, dan itu
menunjukkan sifat dapat

digunakan kembali

Konversi sitral dan Siklisasi sitronelal | katalis Ru(Bpy)s-PILS 2.0 | Fatimah et
sitronelal menggunakan dengan katalis | menghasilkan presentase | al., 2019.
katalis saponit yang Ru(Bpy)s-PILS dengan | konversi yang terbaik dengan
didukung tris (bipiridin) uji aktivitas katalitik | total konversi 100% denga
ruthenium (1) di bawah katalis menggunakan | selektivitas terhadap senyawa
iradiasi gelombang mikro. | mekanisme transfer | isopulegol sebesar 89,22%
hidrogen katalitik | dan mentol sebesar 10,34%.
dibantu dengan
penyinaran gelombang
mikro.
Pengaruh Sulfasi pada Sintesis Sulfat | Karakterisasi ~ fisikakimia | Fatimah et
Montmorillonit Zirkonia- | zirkonia-terpilar menunjukkan modifikasi S- | al., 2014
Terpilar terhadap terhadap Zr/MMT  terpilar  berhasil
Aktivitas Katalitik montmorillonite dengan | dalam meningkatkan aktivitas
dalam Konversi uji  aktivitas katalis | katalitik senyawa. Presentase
Citronellal menggunakan konversi terbaik dihasilkan
Berbantuan gelombang mikro-| dari ~ katalis S-Zr/IMMT-15
Gelombang mikro (penyinaran gelombang | dengan total konversi
mikro). sitronelal sebesar 98,52%
Pengaruh Penggunaan | Meningkatkan Kandungan isopulegol | Mahmudha

Bentonit Teraktivasi Asam

Sebagai Katalis Terhadap

Pengikatan

Senyawa Isopulegol pada

Kandungan

kandungan Isopulegol
dalam minyak sereh
wangi dengan

menggunakan lempung

mengalami peningkatan dari
12,66% menjadi 14,05% pada
bentonit alam; 30,11% pada

bentonit teraktivasi H>SO4

dan Nugraha,
2016
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Minyak Sereh  Wangi | bentonit yang | 0,6M; 32,70% pada bentonit
Kabupaten Gayo Lues- | teraktivasi berbagai | teraktivasi HCI 0,5M dan
Aceh. asam sebagai Kkatalis | 14,34% pada bentonit
dengan cara direfluks | teraktivasi HNOz 0,1M.
selama 3 jam.
Heterostruktur  lempung | Sintesis dan | Gabungan titanium dengan | Chmielarz et
berpori Montmorillonit | karakterisasi Titania- | silika terpilar secara | al., 2009
(PCHs) diselingi dengan | silika dengan | signifikan dapet
sintesis dan karakterisasi | heterostruktur meningkatkan ~  keasaman
silika-titaniapilar lempung berpori | permukaan terutama pada
(PCH) yang disintesis | tipe asam Bronsted. Luas
pada lempung | permukaan dan porositas
bentonit dengan |PCH  menurun  dengan
menggunakan metode | meningkatnya  kandungan
kalsinasi pada suhu | titanium.
600°C
Peranan Katalis TiO/SiO2- | Metode kalsinasi 400°C | TiO/SiO2-Montmorillonit Fatima
Montmorillonit pada | selama 3 jam, | berperan untuk meningkatkan | h et
reaksi konversi sitronelal | karakterisasi keasaman | konversi total reaksi secara | al.,
menjadi isopulegol. menggunakan = metode | signifikan ~ dari ~ 87,80% | 2008
serapan piridin.Uji | menjadi  95,53%.  Studi

aktivitas dengan reaksi
siklisasi  sitronelal (4

jam).

kinetika reaksi menunjukkan
bahwa dispersi TiO2 pada
SiOz-montmorillonit
meningkatkan konstanta laju
reaksi dengan factor sebesar
1,995.
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Konversi Sitronelal | Metode sintesis organic | Berat katalis Pt sangat | Sajidah,
menjadi Mentol | gelobang mikro | memengaruhi konversi | 2015
menggunakan Metode | (gelombang mikro) | sitronelal. Hal ini
Microwave Assisted | (MAOS) yaitu dengan | dikarenakan luas permukaan
Organic Synthesis | langkah siklisasi dan | katalis Pt/Zr-MMT dengan
(MAOQOS) dengan Variasi | hidrogenasi. berat katalis 0,03 gram lebih
Berat Katalis Pt/Zr-MMT besar dibandingkan dengan
luas permukaan  katalis
Pt/Zr-MMT dengan berat
0,01 gram.
Lempung Berpori Heterostruktur ~ tanah | Penyisipan pilar-Si | Cecilia et al.,
Heterostruktur berpori (PCH) dengan | memperluas jarak basal asli | 2013
Montmorillonit: Pengaru | jymlah yang meningkat | montmorillonit menjadi 45,8
Zr dalam struktur dan sifat 20 disintesis  dari A. Penambahan Zr memiliki
asam montmorillonite alami | €fek dalam susunan struktural
menggunakan metode | PCH menyebabkan
sol-gel. penurunan luas permukaan
spesifik, peningkatan
kepadatan situs asam yang
menghasilkan keasaman tipe
Bronsted ketika kandungan Zr
meningkat.
Sintesis heterostruktur | Pembuatan PCH | PCH-DDA yang terbentuk | Gareaetal.,
lempung berpori baru: | dengan berbagai tipe | dengan  perolehan luas | 2016

Pengaruh jenis kosurfaktan

co-surfaktan

permukaan spesifik sebesar
650m?/g dan perolehan luas

permukaan spesifik sebesar
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420m?/g oleh PCH-B100.

Tinjauan: Sintesis, | Heterostruktur lempung | PCH merupakan struktur pori | Ceciliaetal,
Karakterisasi, Penggunaan | berpori (PCH) | pada lempung yang disintesis 2018
dan Aplikasi | diperoleh dengan | menggunakan bahan-bahan
Heterostruktur Porous | memasukkan bulk | yang murah seperi mineral
Clays kation organik dalam | lempung dengan berbagai
jarak interlayer dari | aplikasi dalam  absorpsi.
smektit, menyebabkan | Pemisahan, = katalisis dan
pembengkakan mineral | potensi yang tinggi untuk
tanah  liat. ~Dengan | mengatur untuk memperluas
metode microwave, | jangkauan aplikasinya.
pilarisasi, PCH,
Kalsinasi,interkalasi,dst
2.3. Hipotesis

Berdasarkan penjelasan dalam latar belakang dan tinjaukan pustaka, maka

didapat hipotesis sebagai berikut:

1. Sintesis katalis ZnO/PCH dapat dilakukan dengan menggunakan metode

gelombang mikro.

2. Konversi sitronelal menjadi isopulegol dapat dilakukan dengan metode refluks.

3. Banyaknya konsentrasi katalis ZnO/PCH dapat meningkatkan hasil konversi dan

selektivitas terhadap isopulegol.

4. Semakin lama waktu refluks, maka akan semakin meningkatkan produk

isopulegol yang dihasilkan.




BAB 111
DASAR TEORI

3.1. Sitronelal

CHz O

HsC~ “CHs

Gambar 3. Struktur senyawa sitronelal

Sitronelal dengan struktur disajikan pada Gambar 3 merupakan salah satu dari
tiga komponen utama dalam minyak sereh wangi (Cymbopogon winterianus Jowit)
dengan kandungan sebesar 30-45%. Sitronelal juga memiliki sifat anti jamur yang
cukup tinggi. Senyawa sitronelal termasuk dalam senyawa terpenoid yang tergolong
dalam kelompok monoterpen yang mampu menekan pertumbuhan jamur pathogen
(Knobloch et al., 1989).

Sitonelal adalah dengan kandungan paling besar dalam minyak sereh wangi yang
merupakan aldehid alisiklik tak jenuh, sedangkan sitronelol dan geraniol merupakan
salah satu alkohol alisiklik tidak jenuh. Sitronelal berbentuk cair yang larut dalam
alkohol dengan berat molekul 154,25g/mol dengan rumus molekul C11H160. Sitronelal
mempunyai titik didih 205°C-208° C dengan berat jenis pada temperatur ruangan
0,848-0,560g/mL..Sitronelal dalam suasana asam akan mengalami siklisasi membentuk
isopulegol dan dalam suasana basa akan mengalami polimerisasi (Sastrohamidjojo,
2004).

14
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3.2. Isopulegol
CHs;

OH
\CHQ

HsC

Gambar 4. Struktur senyawa isopulegol

Isopulegol memiliki struktur seperti pada Gambar 4 merupakan senyawa yang
didapatkan dari isolasi senyawa sitronelal. lIsopulegol penting sebagai senyawa
intermediet dan mempunyai nilai jual yang tinggi karena banyak digunakan menjadi
green medicine serta menjadi intermediet dalam pembuatan mentol (C10H200) yang

mempunyai karakteristik dan bau seperti peppermint (Bauer et al., 1998).

Isopulegol merupakan salah satu senyawa bahan dasar parfum sintetik yang
diturunkan dari senyawa sitronelal. Isopulegol memiliki rumus molekul CioH180
dengan berat jenis 0,904 — 0,911 g/mL. Isopulegol umumnya diperoleh dari siklisasi

sitronelal dalam suasana asam.

3.3. Katalis

Katalis merupakan suatu zat yang dapat mempercepat reaksi kimia dan memberi
dampak efisiensi proses karena menjadikan ukuran reaktor menjadi lebih kecil dan
waktu reaksi yang lebih pendek. Fungsi dari katalis dalam mengarahkan reaksi
memberikan dampak pada kemurnian produk yang dihasilkan sehingga proses
pemisahan dapat dikurangi dan diperpendek untuk membuat proses menjadi lebih

sederhana (Setiawan, 2010).

Katalis adalah pemercepat laju reaksi tanpa memengaruhi kesetimbangan dan

tidak memengaruhi energi dari reaktan dan produk. Namun dapat dilihat dari berbagai
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instrumen kimia yang kita ketahui bahwa katalis yang terlibat dalam sebuah reaksi
mengalami serangkaian perubahan ikatan kimia dengan reaktan selama prose (Nasikin
dan Bambang, 2010).

Proses konversi sitronelal menjadi isopulegol berlangsung dalam suasana asam.
Peranan asam dalam mekenisme reaksi adalah sebagai katalis dan peranan tersebut
dapat berupa katalis homogen dan katalis heterogen. Katalis homogen dan heterogen

telah ditemukan aktif dalam reaksi siklisasi (Setyawan, 2003).

Katalis dibagi menjadi dua jenis, yaitu katalis homogen dan katalis heterogen.
Katalis homogen merupakan katalis yang mempunyai fasa sama dengan fasa reaktan
dan produk reaksi. Kelebihan dari katalis homogen yaitu mempunyai aktivitas dan
selektivitas yang tinggi, yaitu tidak mudah terpengaruh oleh keberadaan pengotor,
mudah modifikasi, mudah digunakan dan mudah untuk dipelajari (Hagen, 2006).
Namun disisilain katalis homogen juga memiliki kelemahan yaitu sulit untuk
dipisahkan dari campuran reaksi, biaya yang dibutuhkan mahal, kurang stabil pada
suhu tinggi dan limbah yang dihasilkan berbahaya bagi lingkungan dan bersifat korosif
(Miessler dan Tarr, 1998). Contoh dari katalis homogen yaitu asam klorida (HCI), asam
sulfat (H2SOa4), asam nitrat (HNOz) dan asam lainnya (Fatimah, 2014).

Kebalikan dari katalis homogen, katalis heterogen merupakan katalis yang
memiliki fasa berbeda dengan fasa reaktan yang dikatalisis. Katalis heterogen pada
umumnya menggunakan katalis padatan dimana interaksi terjadi di permukaan
padatan/gas dan cairan/padatan. Pusat dari aktivitas katalis yaitu berada pada
permukaan pori pada katalis. Interaksi reaktan dengan pusat aktif Kkatalis dapat
berlangsung apabila reaktan berpindah dari fasa cair ke permukaan katalis (Ertl et al.,
2008). Katalis heterogen ini juga digunakan sebagai alternatif dari penggunaan katalis
homogen, karena katalis heterogen merupakan Kkatalis yang mudah untuk
penggunaannya dan merupakan katalis yang dapat digunakan berulangkali, karena

mudah diregenerasi sehingga dalam penggunaan katalis heterogen ini lebih ramah
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lingkungan. Katalis heterogen yang umum digunakan adalah katalis padat seperti
bentonit, saponit, zeolit dan lain-lain (Priatmoko dan Hardjono, 1991).

3.4. Bentonit

Bentonit merupakan mineral alam yang terdiri dari kristal alumini-silikat
terhidrasi dengan kandungan kation alkali atau alkali tanah dalam kerangka tiga
dimensi. lon-ion logam tersebut dapat ditukar dengan kation-kation lain tanpa merusak
strukutur dari bentonit dan dapat menyerap air secara reversible. Bentonit juga
memiliki kemampuan untuk mengembang, sifat penukar ion, dan mempunyai luas
permukaan yang besar serta sifatnya yang mudah menyerap air dapat memungkinkan

penggunaan bentonit sebagai adsorben (Wijaya et al., 2003).

Alexandre dan Duboois (2000) menyatakan bahwa, bentonit dapat juga disebut
dengan montmorillonit karena lebih dari 80% kandungan dalam bentonit adalah
montmorillonit dengan struktur Mx(AlsxXMgx)SigO20(OH)4. Bentonit terdiri dari tiga
lapisan, yaitu lapisan oktahedral yang mengandung ion besi, magnesium, alumunium,
dan sebagainya serta dua unit lapisan tetrahedral yang mengandung ion silika. Struktur
utama bentonit selalu bermuatan negative walaupun pada muatan octahedral ada
kelebihan muatan positif yang akan terdekompensasi oleh kekurangan muatan positif

pada lapisan tetrahedral. Struktur kristal bentonit ditunjukkan pada Gambar 5.

Gambar 5. Struktur kristal bentonit
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3.5. Metode Gelombang mikro (Microwave)

Iradiasi gelombang mikro adalah cara cepat pemanasan bahan untuk keperluan
rumah tangga, industri dan medis. Gelombang mikro yang bertindak sebagai medan
listrik berfrekuensi tinggi dan umumnya akan memanaskan bahan apapun yang
mengandung muatan listrik bergerak, seperti molekul polar dalam pelrut atau yang
menghantarkan ion dalam padatan (Straus dan Trainor, 1995).

Efek pemanasan dari gelombang mikro ini bertindak sebagai sumber panas
internal, dimana penyerapan gelombang mikro dapat memanaskan senyawa target
tanpa memanaskan seluruh tungkuatau penangas yang menghemat waktu dan energi.
gelombang mikro juga mampu memanaskan benda yang cukup tipis di seluruh
volumenya (melalui permukaan luarnya), atau dapat dikatakan secara teori
menghasilkan pemanasan yang lebih merata (Pizzeti dan Mariana, 2012)

Efek gelombang mikro spesifik adalah efek yang dapat atau mudah ditiru melalui
metode pemanasan konvesional. Contohnya seperti, pemanasan yang selektif dari
komponen reaksi spesifik, laju pemanasan yang cepat dan gradien suhu seta super
heating pelarut. Gelombang mikro menawarkan sejumlah keunggulan dibandingkan
pemanasan konvensional seperti pemanasan non-kontak (pengurangan panas berlebih
pada permukaan material), lebih mengutamakan permpindahan energi dari pada
perpindahan panas (radiasi penetrasi), selektivitas material dan pemanasan volumetri ,
pemanasan awal yang cepat dan berhenti, dan membalikkan efek termal. Selain itu,
berkurangnya waktu pemrosesan dalam kondisi gelombang mikro yang ditemukan
untuk sejumlah besar reaksi kimia adalah alasan utama bahwa teknik gelombang mikro
menjadi begitu menarik bagi ahli kimia, yang, dalam dua dekade terakhir, mulai
menerapkan teknik ini sebagai rutinitas dalam latihan sehari-hari (De la Hoz et al.,
2005).
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Gambar 6. Skema alat gelombang mikro

3.6. Porous Clay Heterostructure (PCH)

Porous clay heterostructure (PCH) atau dapat disebut dengan Heterostruktur
Lempung Berpori merupakan material dengan struktur gabungan dari mikropori dan
mesopori (14-25 A) dengan distribusi pori yang dapat disesuaikan. Lempung berpori
heterostruktur ini juga memiliki struktur organik dengan fleksibilitas tinggi untuk
digunakan dalam berbagai aplikasi dan menawarkan peluang khusus untuk mendesain
system katalis heterogen. Contoh lempung yang dapat digunakan antara lain seperti
vermilkulit, beidelit, saponit, bentonit, megadit dan flourohektorit (Galarneu et al.,
1997). Kelebihan dari metode lempung berpori heterostuktur ini adalah memiliki
stabilitas termal dan hidrotermal yang tinggi, keasaman permukaan yang signifikan,
sifat permukaan ion yang signifikan dan selektivitas yang tinggi serta konversi total

reaksi yang tinggi (Galarneu et al., 1995).
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Gambar 7. Sintesis heterostruktur lempung berpori (PCH)

Sintesis berbasis material PCH melibatkan lempung dengan kapasitas penukar
kation yang tinggi (missal, lempung smektit atau vermikulit) yang digunakan sebagai
pengemban, sintesis ini terjadi ketika muatan negatif dari lapisan lempung yang
diimbangi oleh proton yang terbentuk selama proses dekomposisi senyawa organik.
Sehingga proton dapat berpindah ke posisi kosong pada lapisan lempung. Sehingga
mengakibatkan potensi dari pengurangan cation exchange capacity (CEC) atau
kapasitas pertukaran kation pada PCH. Untuk mencegah terus berkurangnya kapasitas
pertukaran kation , maka proton pada PCH digantikan dengan kation NH4* yang mana
pada NHs" memiliki muatan proton yang lebih besar sehingga proton tidak dapat
berpindah ke lapisan lempung. Swelling atau kenaikan antar lapis lempung terjadi
akibat penambahan surfaktan dan ko-surfaktan. Kemudian polioksokation logam
bersama dengan tetraethylorthosilicate (TEOS) akan masuk diantara lapis dan
membentuk struktur pilar. Pada proses kalsinasi pilar dari poliokso kation terbentuk

dan surfaktan pada lempung akan hilang (Chmielarz, et al., 2009).

Menurut Galarneu et al., (1995) menyatakan bahwa yang terpenting dari

lempung berpori heterostruktur ini yaitu pada keasaman permukaannya yang terletak
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pada permukaan lapisan lempung. Oleh karena itu, keasaman permukaan bergantung
pada sifat keasaman dari lempung induk yang digunakan dalam sintesis PCH , dan
keasaman PCH ini dapat ditingkatkan dengan penggabungan dari heteroatom (seperti
Zn, Ti, Zr, dsb).

3.6. Siklisasi sitronelal menjadi isopulegol

CHs O CHs
H
_
OH
H3C CH; HsC \C H2
Sitronelal Isopulegol

Gambar 8. Skema siklisasi sitronelal menjadi isopulegol

Sitronelal dalam suasana asam akan mengalami siklisasi membentuk isopulegol
yang dapat dilihat pada Gambar 8. Isopulegol memiliki dua gugus fungsi yaitu dua
ikatan rangkap sebagai alkena dan gugus hidroksil yang berperan sebagai alkohol.
Isopulegol merupakan senyawa alkohol tak jenuh yang mempunyai 3 atom C asimetris
pada C yang mengikat gugus hidroksil, metil dan isopropena. Sehingga diharapkan
mempunyai empat pasang enantiomer atau delapan bentuk stereoisomer yang dapat
memutar bidang polarisasi.

Hart (1990) menyatakan bahwa apabila ada dua senyawa asiklik yang bereaksi
membentuk suatu senyawa hasil siklik (yang tidak ada tegangan sudutnya), maka
pembentukan senyawa isopulegol akan berlangsung relatif cepat apabila senyawa
siklik yang terbentuk memiliki sudut yang besar maka kecepatan reaksinya akan relatif
lambat. Hal ini terjadi diakibatkan karena nilai dari energi molekul pada rantai terbuka
lebih rendah dari pada energi molekul sikliknya.
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3.7. Gas Chromatography Mass Spectroscopy (GC-MS)

Gas Chromatography Mass Spectroscopy (GC-MS) adalah suatu metode
pemisahan senyawa organic yang menggunakan dua metode analisis senyawa yaitu
kromatografi gas (GC) untuk menganalisa jumlah senyawa secara kuantitatif dan
spektrometri massa (MS) untuk menganalisis struktur molekul senyawa analit
(Pavia,2006).
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Gambar 9. Skema alat gas chromatography mass spectroscopy (GC-MS)

Secara umum GC-MS yang disajikan pada Gambar 9 memiliki tiga konfigurasi
utama yaitu GC, konektor dan MS. Prinsip kerja alat GC-MS didasarkan pada
perbedaan kepolaran dan massa molekul sampel yang dapat diuapkan. Sampel yang
berupa cairan atau gas langsung diinjeksikan ke dalam injektor. Jika sapel berbentuk
padatan maka harus dilarutkan pada pelarut yang dapat diuapkan.aliran gas yang
mengalir akan membawa sampel yang diuapkan untuk masuk kedalam kolom.
Komponen-komponen yang ada pada sampel akan dipisahkan berdasarkan partisi
diantara fasa gerak (gas pembawa) dan fasa diam (kolom). Hasilnya adalah berupa
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volume gas yang kemudian akan dikeluarkan pada spektrofotometer massa sehingga
molekul gas itu akan mengalami fragmentasi yang berupa ion ion pasif. lon akan

memiliki rasio yang spesifik antara massa dan muatannya (Seanago et al., 2012).

3.8. Fourrier Transform Infrared (FTIR)

Spektroskopi Infra merah atau sering disebut dengan Fourrier Transform
Infrared (FTIR) yang disajikan pada Gambar 10 merupakan instrument yang sangat
penting yang dipakai untuk mengidentifikasi senyawa, baik senyawa alami maupun
buatan. Dalam bidang fisika bahan, seperti bahan-bahan polimer, inframerah juga
dipakai untuk mengkarakterisasi sampel (Basset, 1994). Metode spektroskopi yang
digunakan dalam FTIR adalah metode adsorbsi, yaitu metode spektroskopi yang
didasarkan atas perbedaan penyerapan radiasi inframerah. Absorbsi inframerah oleh
suatu materi dapat terjadi jika dipenuhi dua syarat, yaitu kesesuaian antara frekuensi
radiasi inframerah dengan frekuensi vibrasional molekul sampel dan perubahan

momen dipol selama bervibrasi (Chatwal, 1985).
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Gambar 10. Skema alat gas fourrier transform infrared (FTIR)

Prinsip kerja dari instrument ini adalah mengenali gugus fungsi suatu senyawa
dari absorbansi inframerah yang dilakukan terhadap senyawa tersebut. Pola absorbansi
yang diserap oleh tiap-tiap senyawa berbeda-beda, sehingga senyawa-senyawa dapat
dibedakan dan dikualifikasikan (Syafirdi et al., 2015). Spektroskopi Inframerah

berfungsi untuk mengetahui gugus fungsi suatu senyawa, untuk analisis kualitatif
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(identifikasi) dari senyawa organik karena spektrum yang dihasilkan unik dari setiap
zat atau senyawa organik dengan puncak struktural yang sesuai dengan fitur yang
berbeda. Sayarat suatu senyawa dapat dianalisis dengan menggunakan FTIR yaitu
senyawa atau sampel yang berupa serbuk padatan dan termasuk dalam ikatan kovalen

(nonlogam) (Silverstein, 2002).

3.9. X-Ray Diffraction (XRD)

X-Ray Diffraction (XRD). berperan penting dalam proses analisis padatan
kristalin. Proses difraksi sinar-x tersebut dapat mengidentifikasi struktur, ukuran butir,
unsur dan parameter kisi suatu kristal (Frank et al. 2011). XRD merupakan teknik
analisis non-destruktif untuk mengidentifikasi dan menentukan secara kuantitatif
tentang bentuk-bentuk berbagai kristal, yang disebut dengan fase. Identifikasi
diperoleh dengan membandingkan pola difraksi dengan sinar-x. XRD dapat digunakan
untuk mengukur macam-macam keacakan, penyimpangan kristal dan karakterisasi
material kristal serta bahan-bahan penyusunnya. XRD juga mengidentifikasi mineral-

mineral yang berbutir halus seperti tanah liat (Jamaludin,2010).

Prinsip dasar difraksi sinar-x terjadi pada hamburan elastis foton-foton sinar-x
oleh atom dalam sebuah Kisi periodik. Hamburan monokromatis sinar-x dalam fasa
tersebut memberikan interferensi yang konstruktif. Selain itu sinar-x yang dihasilkan
dari suatu logam tertentu memiliki panjang gelomban tertentu, sehingga dengan
melakukan variasi besar sudut pantulan sehingga terjadi pantulan elastis yang dapat
dideteksi. Maka menurut hukum Bragg, jarak antar bidang atom dapat dihitung dengan
data difraksi yang dihasilkan pada besar sudut-sudut tertentu. Dasar dari penggunaan
difraksi sinar-x untuk mempelajari kisi kristal adalah berdasarkan persamaan Hukum
Bragg (Karyasa, 2013):

n.i=2d.sin 0 ;(n=1,234..)
Keterangan :

A =panjang gelombang sinar-x yang digunakan,
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d = jarak antara dua bidang Kisi,
0 = sudut antara sinar sinar dating dengan bidang normal,
n = bilangan bulat yang disebut orde pembiasan.

Jika berkas sinar-x dijatuhkan pada sampel krisal, maka bidang kristal itu akan
membiaskan sinar-x yang mmiliki panjang gelombang sama dengan jarak jarak antar
kisi dalamkristal tersebut.sinar yang dibiaskan akan ditangkap dengan detektor,
kemudian diterjemahkan sebagai sebuah puncak difraksi. Makin banyak bidang kristal
yang terdapat dalam sampel, makin kuat intensitas pembiasan yang dihasilkannya. Tiap
puncak yang muncul pada pola XRD mewakili satu bidang kristal yang memiliki
oorientasi tertentu dalam sumbu tiga dimensi (3D). Puncak-puncak yang didapatkan
dari data pengukuran ini kemudian dicocokkan dengan standar difraksi sinar-x untuk
hampir semua jenis material standar ini disebut XPDS (Warren, 1969). Berikut
merupakan skema alat XRD:

optics Receiving
optics

Sample
(goniometer)

Gambar 11. Skema alat X-Ray diffraction (XRD)

3.10. Gas Sorption Analyzer (GSA)
Gas Sorption Analyzer (GSA) atau yang sering disebut dengan Surface Area
Analyzer (SAA) yang disajikan pada Gambar 12 merupakan salah satu alat utama

dalam karakterisasi material. Alat ini khususnya berfungsi untuk menentukan luas
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permukaan material, distribusi pori dari material dan isotherm adsorpsi suatu gas pada
suatu bahan (karim et al., 2011).

Prinsip kerja dari alat ini menggunakan mekanisme adsorpsi gas, umumnya
nitrogen, argon dan helium, pada permukaan suatu bahan padat yang akan
dikarakterisasi pada suhu konstan biasanya suhu didih dan gas tersebut. Alat tersebut
pada dasarnya hanya mengukur jumlah gas yang dapat diserap oleh suatu permukaan
padatan pada tekanan dan suhu tertentu secar sederhana, jika diketahui beberapa
volumr gas spesifikyang dapat diserap oleh suatu permukaan padatan pada suhu dan
tekanan tertentu maka diketahui secara teoritis luas permukaan dari satu molekul gas
yang diserap, sehingga luas permukaan total padatan tersebut dapat dihitung (Rosyid,
2012).
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Gambar 12. Skema alat gas sorption analyzer (GSA)

Tentunya telah banyak teori dan model perhitungan yang dikembangkan para
peneliti untuk mengubah data yang dihasilkan alat menjadi data luas permukaan,
distribusi pori, volume pori dan lain sebagainya (Hartini et al., 2015). Misalnya untuk
menghitung luas permukaan padatan yang paling banyak digunakan adalah teori BET.
Teori BET (Brunauer-Emmet-Teller) menganggap bahwa molekul padatan yang paling
atas berada pada kesetimbangan dinamis (Chen, 2012). Teori BET juga menjelaskan
mengenai fenomena adsorpsi molekul gas di permukaan zat padat (melekatnya molekul

gas pada permukaan zat padat). Banyaknya molekul gas yang diadsorpsi tergantung
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dengan luas permukaan zat padatnya. Oleh karena itu teori BET dapat digunakan untuk
menentukan luas permukaan suatu zat padat. Selain itu, metode BET juga dapat

digunakan untuk menentukan porositas suatu zat padat yang berpori (Abdullah dan
Khairurrijal, 2009).



BAB IV
METODOLOGI PENELITIAN

Pembuatan katalis ZnO/PCH dilakukan untuk digunakan dalam proses
pembentukan isopulegol dari sitronelal dengan optimal. Dengan menggunakan metode
refluks ini dapat mengkonversi sitronelal yang terkandung dalam minyak sereh

menjadi isopulegol.

4.1 Alat dan Bahan Penelitian

4.1.1 Alat Penelitian

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah neraca analitik, sendok sungu,
spatula, cawan porselen, gelas Beaker, magnetic stirrer, pipet volum, propipet, kaca
arloji, batu didih, corong gelas, alat refluks, labu alas bulat leher tiga, termometer,
desikator, oven, alat microwave, dan Furnace. Dan dikarakterisasi dengan
menggunakan Spektrofotometer UV-Vis (Hitachi UH5300), X-Ray diffaction (XRD)
(Shimadzu X-6000), Fourier transform infra-red spectroscopy (FTIR) (Perkin-elmer)
dan Scanning Electro Microscope (SEM) , Gas sorption analyzer (GSA), Gas

cromatografy and mass spectrometry (GC-MS).

4.1.2 Bahan Penelitian

Lempung mineral yang digunakan untuk sintesis Porous Clay Heterostructure
(PCH) adalah bentonit yang diperoleh dari Pacitan. cetyltrimethylammonium bromide
(99%) (Bio Basic Inc.), isopropanol (99,9%), tetramethylammoniumhidroxide
(TMAOH) (Merck KgaA), tetraethylorthosilicate (TEOS) (98%) (Merck KgaA), zink
acetate dihydrate (Merck KgaA), kertas saring wattman , piridin, sitronelal (98%)
(TCl,Jepang) dan akuades.

28
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4.2. Prosedur Penelitian

4.2.1. Preparasi katalis ZnO/PCH
4.2.1.1. Pembuatan larutan bentonit

Preparasi bentonit ini diawali dengan cara menimbang 5 gram CTMA dan 5 gram
dan 10 gram bentonit yang dilarutkan dalam 300ml akuades dalam gelas beker 500ml,
kemudian di stirrer selama 24 jam. Dan ditambahkan sebanyak 1 gram TMAOH ke
dalam larutan yang sama kemudian diaduk dengan menggunakan magnetic stirrer
kembali selama 4 jam. Dalam preparasi ini dibuat dua variasi konsentrasi bentonit yaitu
bentonit 5gram dan bentonit 10 gram, dengan mcara preparasi bentonit yang sama.
Larutan ini dapat dikatakan sebagai larutan pertama untuk membuat katalis ZnO/PCH-
5 dan ZnO/PCH-10.

4.2.1.2. Pembuatan agen pemilar

Pembuatan agen apenilar ini dilakukan dengan menimbang sebanyak 8,86 gram
Zn Asetat, 256ml Isopropanol dan 5ml TEOS dalam gelas beker 100ml. kemudian
semua bahan tadi diaduk dengan menggunakan magnetic stirrer selama 6 jam. Larutan
ini dapat dikatakan sebagai larutan kedua untuk membuat katalis ZnO/PCH-5 dan
ZnO/PCH-10

4.2.1.2. Pembuatan katalis dengan metode gelombang mikro

Larutan bentonit dan agen pemilar yang telah disiapkan dimasukkan dalam satu
wadah dan diaduk sampai homogen. Setelah itu dilakukan irradiasi gelombang mikro
dengan menggunakan gelombang mikro selama 30 menit (100 watt). Larutan hasil
gelombang mikro disaring, kemudian endapan dicuci dengan 1 liter akuades. Endapan
kemudian dikeringkan dengan cara dipanaskan dengan menggunakan oven selama 24
jam dengan suhu 100 °C. Setelah kering endapan di kalsinasi selama 3 jam dengan suhu

600 °C dan ZnO/bentonit berpori heterotruktur dapat digunakan sebagai katalis.
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4.2.2. Uji aktivitas katalitik

Serangkaian alat refluks dipasang dan di rangkai dengan baik, kemudian
dimasukkan sebanyak 10 ml sitronelal, 10 ml isopropanol dan ditimbang 0,2 gram tiap
variasi katalis ZnO/PCH yang selanjutnya dimasukkan kedalam labu alas bulat leher
tiga dimana leher utama dipasangkan dengan kondensor, leher kedua dipasangkan
dengan termometer dan leher ketiga di tutup dengan karet. Kemudian dilakukan refluks
dengan variasi waktu 1 jam, 2 jam dan 3 jam serta dijaga suhu antara 60 °C sampai 70
°C. Setelah proses refluks larutan kemudian disaring dengan menggunakan kertas
saring wattman dan didapatkan filtrat dan endapan, filtrat kemudian ditampung adalam

botol vial kecil diberi label. Yang selanjutnya akan diuji dengan menggunakan GC-MS.

Hasil isolat yang diperoleh dari hasil refluks selanjutnya dihitung hasil konversi
sitronelal menjadi isopulegol (yield). Rumus yang digunakan untuk menghitung yield

konversi sitronelal menjadi isopulegol adalah :

Luas area sitronelal standar—Luas area sitronelal sampel

% Konversi: ( )x 100%

Luas area standar sitronelal

Selektivitas katalis ZnO/PCH terhadap isopulegol juga ditentukan dan dihitung

dengan rumus:

Luas area isopulegol

% Selektivitas terhadap isopulegol: ( )x 100%

Luas area total—luas sitronelal

4.2.3. Uji Keasaman Katalis

Uji keasaman katalis ZnO/PCH-5 dan ZnO/PCH-10 dilakukan dengan metode
penyerapan piridin. Ditimbang krus kosong, kemudian timbang serbuk Kkatalis
sebanyak 1 gram masukkan dalam krus kosong dan dikeringkan dalam oven selama 24
jam dengan temperatur 100 °C. Timbang kembali berat krus yang berisi katalis. Setelah
itu dimasukkan ke dalam desikator bersama dengan larutan piridin dimana akan terjadi

proses penguapan piridin. Prses penguapan piridin dalam desikator akan berlangsung
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selama 24 jam dimana katalis akan mengadsopsi piridin. Kemudian katalis ditimbang
dan diuji dengan menggunakan FTIR.

4.2.4. Karakterisasi katalis

Sampel yang sudah dilakukan kalsinasi kemudian di karakterisasi untuk
mengetahui morfologi permukaan dan analisis unsur sampel dievaluasi dengan
menggunakan X-ray diffraction (XRD) dan untuk penyelidikan luas permukaan
spesifik sampel katalis diukur sesuai dengan Gas sorption analyzer (GSA) metode
Brunauer-Emmett-Teller (BET).



BAB V
PEMBAHASAN

Pada penelitian ini dibahas tentang uji aktivitas sitronelal dari minyak sereh
menjadi isopulegol dengan katalis ZnO/PCH menggunakan metode gelombang mikro.
Pengujian aktivitas katalitik katalis dilakukan dengan menggunakan metode refluks
dengan variasi konsentrasi yang kemudian dianalisis menggunakan GC-MS. Preparasi
ZnO/PCH-5 dan ZnO/PCH-10 dilakukan dengan menggunakan metode microwave,
karakterisasi dilakukan dengan FTIR, XRD dan GSA menggunakan metode BET.

5.1. Sintesis Katalis

@) (5)

Gambar 13. Katalis (a) ZnO/PCH-5 (b) ZnO/PCH-10

Katalis ZnO/PCH-5 dan ZnO/PCH-10 yang terbentuk disajikan pada Gambar 13,
Sistesis katalis pada penelitian ini menggunakan metode microwave. Metode
gelombang mikro merupakan cara cepat pemanasan bahan untuk keperluan rumah
tangga, industri dan medis. Gelombang mikro menawarkan sejumlah keunggulan
dibandingkan pemanasan konvensional seperti pemanasan non-kontak (pengurangan
panas berlebih pada permukaan material), lebih mengutamakan permpindahan energi
dari pada perpindahan panas (radiasi penetrasi), selektivitas material dan pemanasan
volumetri , pemanasan yang singkat dan dapat membalikkan efek termal. Selain itu,

berkurangnya waktu pemrosesan dalam kondisi gelombang mikro yang ditemukan
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untuk sejumlah besar reaksi kimia dan membutuhkan energi yang kecil adalah alasan

utama untuk digunakan para kimiawan dalam ranah kimia hijau.

Montmorillonite Ko-surfaktan Surfaktan

(Na -form)

Interkalasi
é e 3 - ﬂ

Surfaktan + d.‘éf v %S
co-surfaktan

Polioksokation

Gambar 14. ZnO/PCH pada ruang antar lapis

Proses sintesis Kkatalis ZnO/PCH diawali dengan interkalasi CTMA yang
disajikan pada Gambar 13. Interkalasi CTMA bertujuan untuk menaikkan jarak antar
lapis silika. Setelah itu ditambahkan dengan TMOH vyang berfungsi untuk
menstabilkan CTMA. Selanjutnya dimasukkan larutan pemilar. Pembuatan larutan
pemilar dilakukan dengan menggunakan seng asetat sebanyak 8,86 g sebagai sumber
logam Zn, dan ditambahkan TEOS yang dilarutkan dalam 25 ml isopropanol yang
kemudian dilakukan pengadukan selama 6 jam. Proses pengadukan ini dilakukan agar
larutan menjadi homogen secara merata. Setelah proses pengadukan selesai kemudian
larutan pemilar dengan larutan pertama dicampurkan dan dipanaskan dalam oven
microwave selama 30 menit dengan menggunakan daya sebesar 100 watt. Penggunaan
dari gelombang mikro ini dapat dikatakan sangat efektif karena menggunakan daya
yang rendah dengan waktu yang cepat serta panas yang di hasilkan gelombang mikro
yang langsung ditembakkan pada katalis membuat hasil dari penggunaan metode
gelombang mikro lebih bagus. Penggunaan gelombang mikro sendiri juga termasuk
dalam metode green chemistry karena tidak mengandung produk samping. Setelah 30
menit kemudian larutan di saring dan di pisahkan endapan dan filtrat. Endapan yang
dihasilkan di bilas dengan 1 liter akuades. Endapan yang didapat kemudian dipanaskan
dengan menggunakan oven pada rentan suhu 100 °C selama 24 jam. Proses ini

dilakukan untuk menghilangkang kadar air dalam endapan.



34

Lapisan
silika-alumina

Gambar 15. Pembentukan pilar pada katalis ZnO/PCH

Tahap selanjutnya adalah proses kalsinasi yang dapat dilihat pada Gambar 14
dengan menggunakan alat Furnace, yang dipanaskan secara bertahap dan perlahan
sampai dengan suhu 600 °C selama 3 jam. Menurut Galambos et al., (2010), untuk
meningkatkan sifat katalitik pada bentonit, maka perlu dilakukan modifikasi struktur
bentonite melalui proses PCH vyaitu proses distribusi logam pada bentonit melalui
interkalasi oleh agen pemilar berupa kation hidroksi logam ke dalam antar lapis silika
pada truktur lempung melalui pemanasan pada kalsinasi, kation hidroksi logam pada
antar lapis struktur akan mengalami dehidrasi dan dehidroksilasi yang menghasilkan
oksida logam pada antar lapis silikat sehingga memiliki stabilitas termal yang tinggi

dan menghasilkan ruang interlayer dalam dimensi molekular.

Tahap kalsinasi merupakan proses terbentuknya pilar-pilar oksida logam ZnO
yang memisahkan lapisan silikat lempung bentonit seperti yang ditunjukkan pada
Gambar 14. Pada proses kalsinasi ini terjadi dehidrasi dan dehidroksilasi sehingga
polioksokation Zn akan berubah menjadi seng oksida stabil yang nantinya akan
berperan sebagai tiang yang akan menjaga jarak antar lapisan. Disamping itu, juga akan

terjadi pelepasan proton (H*) yang akan menetralkan muatan lempung.

5.2. Uji Keasaman Katalis

Uji keasaman permukaan katalis dipelajari dengan menggunakan metode serapan
piridin yang dilanjutkan dengan menggunakan FTIR. Aktivitas dan selektivitas dalam
mekanisme reaksi isopulegol dapat ditentukan dari peran asam Lewis dan Bronsted.
Spektrum sampel katalis ZnO/PCH-5 dibandingkan dengan ZnO/PCH-10. Telah
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dilaporkan oleh (Layman et al., 2003) pada proses penentuan keasaman suatu katalis
harus diperlukan probe yang akan berinteraksi dengan katalis pada sisi katalitiknya.
Pada penelitian ini, jenis probe yang digunakan adalah piridin, karena dilihat dari
karakteristik dan sifat piridin yang merupakan basa lewis dan lebih stabil dan selektif
dibandingkan dengan amonia. Selain itu, piridin lebih mudah teradsorpsi daripada CO
dan CH3CN dan lebih sensitif jika dibandingkan dengan NO (Zaki et al., 2001).

Piridin merupakan senyawa yang bersifat basa yang kemudian teradsorpsi pada
permukaan katalis yang sifatnya asam. Ketika semakin banyak piridin yang terserap,
maka intensitas dari spectrum IR yang dihasilkan akan semakin tinggi. Spesies-spesies
piridin yang terbentuk melalui interaksi dengan katalis disajikan pada gambar 16.
Spesies pertama merupakan spresies Lewis-piridin yang terbentuk dari ikatan
koordinasi piridin melalui pasang elektron bebas atom nitrogen dari Zn permukaan.
Spsies kedua merupakan Bronsted-piridin yaitu ion piridinium yang terbentuk dari
adanya transfer H* dari keasaman Bronsted-OH?* pada struktur lempung dengan piridin.
Vibrasi yang menunjukkan gugus piridin muncul pada daerah serapan 1400-1700 cm’
! Pita serapan untuk asam Bronsted-piridin muncul pada daerah 1540 cm™ dan pita

serapan pada daerah 1450-1455 cm™ untuk situs asam Lewis-piridin.

0. O

T T
Material (M) H-_
TO—M
1) 2)

Gambar 16. Spesies piridin pada permukaan padatan (1) asam Lewis (2) ama
Bronsted
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Gambar 17. Spektrum FTIR (a) ZnO/PCH-5 (b) ZnO/PCH-10 sebelum dan sesudah

adsorpsi

Instrumen FTIR yang digunakan dalam percobaan kali ini ditujukan untuk
mengetahui sifat keasaman katalis ZnO/PCH. Rasio asam Lewis dan Bronsted dapat
ditinjau dari hasil perhitungan perbandingan dengan rumus :

intensitas asam Lewis(1450cm™)

Rumus perbandmgan " Intensitas asam Bronsted(1540cm™)
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Pada gambar 17 menunjukkan bahwa spektrum ZnO/PCH-5 merupakan situs asam
Lewis sebesar 0,99 dan untuk sprektrum ZnO/PCH-10 sebesar 1,00. Dari hasil
perbandingan rasio tersebut dapat disimpulkan bahwa dari kedua katalis ZnO/PCH-5
dan ZnO/PCH-10 dengan metode gelombang mikro cenderung menghasilkan sifat

asam lewis dilihat peak tertinggi dari grafik FTIR.

5.3. Karakterisasi ZnO/PCH dengan XRD

Karaakterisasi dengan menggunakan X-ray Diffraction (XRD) pada penelitian
ini dilakukan dengan tujuan untuk mengetahui terbentuknya katalis bentonit berpori
heterostruktur ZnO yang dapat diidentifikasi melalui adanya pergeseran puncak basal
spacing (doo1). Hasil yang diperoleh dari karakterisasi ini berupa difraktogram yang
menggambarkan data informasi mengenai perubahan basal spacing dan kristalinitas
dari suatu material dengan ditunjukkannya puncak-puncak pada beberapa sudut
difraksi 20.

3000
----- (a)Bentonit
1200
----- (b)ZnO/PCH-5
-+~ (€)ZnO/PCH-10 B
‘2’ 2000
(&)
"D 400
(%2}
p
e 0
= 3 8
£ 1000
0
(] 5 10 15 20 25 30 35 40

2 tetha (derajat)

Gambar 18. Difraktogram (a) Bentonit (b) ZnO/PCH-5 (¢) ZnO/PCH-10

Gambar 18 menunjukkan hasil difraktogram perbandingan antara bentonit,
ZnO/PCH-5 dan ZnO/PCH-10. Bentonit alam mempunyai sudut 26 sekitar 5,83°
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dengan nilai d sebesar 15,12 A. Hasil difraktogram ZnO/PCH yang disintesis dengan
menggunakan metode gelombang mikro menunnjukkan adanya pergeseran jarak
interlayer (doo1) ke arah kanan sehingga menunjukkan sudut yang lebih besar yaitu
untuk ZnO/PCH-5 dan ZnO/PCH-10yang berada pada sudut 26 seckitar 8,57° (d=
10,31A) dan 8,93° (d=9,891A) yang menunjukkan bahwa luas permukaan yang
dihasilkan lempung sangat kecil. Pergeseran basal spacing ke sudut yang lebih besar
menunjukkan bahwa telah terjadi pengurangan jarak Kisi bidang Hal tersebut sesuai
dengan hukum Bragg dimana nilai 6 berbanding terbalik dengan nilai jarak bidang Kisi
(d). Hal ini menunjukkan bahwa pada pembentukan PCH mengalami house of card.
Dalam hal ini pilar yang seharusnya menjadi penyangga ZnO/PCH tidak beraturan

karena runtuh yang ditunjukkan pada Gambar 18.

Bentonite

Gambar 19. Struktur (@) ZnO/PCH (b) ZnO/PCH House of Card

Dapat dilihat dari gambar 18 bahwa kerangka kedua katalis ZnO/PCH-5 dan
ZnO/PCH-10 ini masuk dalam 3D-house of card. Zhu dan Lu (2000) mengatakan
bahwa house of card terjadi karena kekuatan antarmuka yang kuat dari air yang
menyebabkan kerusakan mikropori selama proses pengeringan, hal ini disebabkan oleh
pori-pori yang lebih kecil memiliki tegangan antarmuka yang lebih tinggi dan lebih
mudah untuk rusak. Sehingga pada penelitian ini house of card terjadi pada kedua
katalis ZnO/PCH-5 dan ZnO/PCH-10 saat proses kalsinasi dengan suhu 600 °C yang



39

dimungkinkan masih terkandungnya air pada katalis. Berikut merupakan mekanisme

house of card yang terdapat pada Gambar 19 dan 20.

Iron polyoxocations

Mesopore

4Mesopure

¢ Ns§ @® Small iron polyoxocations

Gambar 20. Struktur hause of card bentonit

Keberhasilan pembentukan ZnO/PCH dengan metode gelombang mikro ini
ditunjukkan dengan adanya beberapa refleksi yang menunnjukkan keberadaan ZnO
yang disesuaikan dengan data JCPDS (Joint Comminttee of Powder Diffraction

Standars) No 036-1451 yang dapat dilihat dari Tabel 3.

Tabel 3. Difraktogram katalis ZnO/PCH-5 dan ZnO/PCH-10

ZnO/PCH-5 (20) ZnOJ/PCH-10 (26) JCPDS (N 036-1451) (26)
8,57 8,93 -
22,09 22,01 -
27,87 27.90 .
35,61 35,41 36,25
61,69 61,66 62,86

Hasil difraksi katalis ZnO/PCH-5 dan ZnO/PCH-10 dibandingkan dengan JCPDS ZnO
dapat diambil kesimpulan bahwa proses mobilisasi ZnO oleh bentonit telah berhasil
dilakukan sesuai dengan sudut 26 yang mengindikasi adanya ZnO pada sudut 35,61°
dan 61,69° untuk ZnO/PCH-5° serta 35,41° dan 61,66° untuk ZnO/PCH-10.
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5.4. Karakterisasi ZnO/PCH dengan Gas Sorption Analyzer (GSA) dengan
metode BET

Karakterisasi dengan menggunakan Gas Sorption Analyzer (GSA) pada
penelitian ini dilakukan dengan tujuan untuk mengetahui luas permukaan katalis antara
ZnO/PCH-5 dan ZnO/PCH-10 dengan menggunakna metode BET. Salah satu hal
penting dalam aktivitas katalitik dalam suatu material adalah luas permukaan material
tersebut. Dalam karakterisasi luas permukaan ini digunakan metode BET, dimana pada
metode ini ditujukan untuk mengetahui distribusi volume ukuran pori terhadap bahan
yang akan disintesis dari pola adsorbsi dan desorpsi. Hasil dari grafik isotherm atau
pola adsorbsi desorpsi yang diperoleh dapat dilihat pada Gambar 20. Hasil tersebut
menunjukkan bahwa pada katalis ZnO/PCH-5 dan ZnO/PCH-10 (Gambar 21)
menunjukkan pola isotherm tipe V, dimana kurva jenis ini dihasilkan dari padatan
adsorben (bentonit) dengan distribusi ukuran pori berada pada mesopori yaitu 14-25 A

dan diameter pori antara 2-50 nm.

Tabel 4. Hasil karakterisasi ZnO/PCH-5 dan ZnO/PCH-10

Katalis Luas Permukaan Volume Pori Jari-jari pori
(m*/g) (cc/g) (nm)
Bentonit 76,02 0,12 -
ZnO/PCH-5 105,39 0,65 0,94
ZnO/PCH-10 188,78 1,14 0,95
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Gambar 21. Pola adsorbsi desorpsi bentonit, ZnO/PCH-5 dan ZnO/PCH-10.

Hasil pola adsorbsi desorpsi menyajikan informasi luas permukaan, jari-jari pori
dan volume pori yang disajikan pada Tabel 4, dimana dapat dilihat bahwa luas
permukaan ZnO/PCH-10 sebesar 188,78 m?/g yang dibandingkan dengan ZnO/PCH-5
sebesar 105, 9 m?/g. Dari hasil data luas permukaan tersebut dapat diketahui bahwa
luas permukaan yang besar, lebih mudah dalam mengadsorbsi pereaksi-pereaksi serta
menjadikan katalis lebih reaktif (Lin et al.,). Meningkatnya luas permukaan spesifik
berbanding lurus dengan nilai volume pori, apabila luas permukaan spesifik semakin
besar, maka semakin besar pula volume pori suatu material. Sehingga dengan besarnya
volume pori suatu material maka semakin besar juga kemampuan material tersebut

dalam mengkonversi sitronelal menjadi isopulegol.

5.5. Uji Aktivitas Katalitik

Dalam uji aktivitas katalitik pada percobaan ini digunakan metode refluks
untuk mengkonversi sitronelal menjadi isopulegol. Refluks merupakan metode
pemisahan suatu senyawa dengan pelarut pada temperatur titik didihnya, selama waktu
tertentu dan jumlah pelarut yang ralatif konstan, karena pelarut terus bersikulasi di

dalam refluks (menguap,didinginkan,kondensasi,kemudian menetes kembali ke
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menstrum (campuran simplisia dan pelarut) didalam rangkaian alat) dengan adanya
pendingin balik. Pada metode ini digunakan dua variasi konsentrasi katalis dan tiga

variasi waktu pada tiap konsentrasi katalis.

Pada proses uji aktivitas katalitik digunakan sebanyak 10 ml sitronelal dengan
pelarut isopropanol sebanyak 10 ml dan katalis ZnO/bentonit berpori heterostruktur
masing-masing sebanyak 0,2 gram dalam labu alas bulat. Proses refluks dilakukan
dengan tiga variasi waktu, yaitu 1 jam, 2 jam dan 3 jam. Variasi waktu ini dilakukan
untuk mengetahui katalis mana yang memiliki aktivitas katalitik yang signifikan dan
optimal. Pada saat refluks dilakukan penjagaan suhu kurang lebih 60 °C sampai 70 °C,
karena apabila lebih dari titik didih sitronelal maka senyawa sitronelal akan menguap
atau hilang dan apabila sebaliknya maka sitronelal tidak terkonversi dengan optimal.
Setelah proses refluks isolat kemudian disaring untuk memisahkan katalis dengan
filtrate atau isolat. Isolat yang didapat kemudian diuji dengan menggunakan GC-MS
untuk mengetahui persen konversi sitronelal menjadi isopulegol dan selektivitas katalis
ZnO/bentonit berpori heterostruktur terhadap isopulegol. Katalis yang telah disaring
dapat digunakan kembali dengan cara dicuci menggunakan akuades sebanyak 1 liter
untuk menghilangkan pengotor dan dipanaskan dengan menggunakan oven hingga
kering sehingga dapat digunakan kembali untuk mengkonversi sitronelal menjadi
isopulegol, sehingga katalis ini dikatakan ramah lingkungan karena dapat digunakan

secara berulang (reusable).

Mekanisme yang terjadi pada konversi sitronelal menjadi isopulegol dapat
dilihat pada Gambar 22.
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Gambar 22. Konvesi Sitronelal menjadi Isopulegol

Hasil dari konversi sitronelal diujikan dengan menggunakan instrumentasi GC-MS

yang dapat dilihat pada Gambar 10.
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Gambar 23. Hasil analisis GCMS hasil reaksi menggunakan katalis (a) ZnO/PCH-5
(b) ZnO/PCH-10

Hasil kromatogram pada Gambar 23 menunjukkan bahwa pada katalis
ZnO/PCH-5 senyawa isopulegol berada di peak ketiga pada menit ke 7,47 dengan
persen area 2,74% sedangkan untuk katalis ZnO/PCH-10 senyawa isopulegol berada
di peak pertama pada menit ke 7,29 dengan persen area 47,50%.

Tabel 5. Hasil Uji GC-MS

Katalis Waktu (jam) Konversi (%) | Selektivitas (%)
ZnO/PCH-5 1 29,27 25,04
2 33,66 26,56
3 44,40 28,73
ZnO/PCH-10 1 66,22 22,48
2 82,00 29,47
3 89,92 30,39
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Dari uji aktivitas katalitik dengan menggunakan GC-MS didapat hasil konversi

sitronelal yang disajikan pada Gambar 23 dan selektivitas terhadap isopulegol yang
disajikan pada Gambar 24. Hasil GCMS yang disajikan pada Tabel 5 menunjukkan
bahwa variasi konsentrasi katalis ZnO/PCH-5 dan katalis ZnO/PCH-10 dengan variasi

waktu refluks selama 1 jam, 2 jam dan 3 jam didapatkan hasil yang signifikan untuk
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hasil konversi sitronelal dan selektivitas katalis terhadap isopulegol. Pada ZnO/PCH-5
dengan variasi waktu 1 jam, 2 jam dan 3 jam didapatkan persen konversi sebesar
29,27 %, 33,66 % dan 44,40%. Sedangkan pada ZnO/PCH-10 dengan variasi waktu
yang sama didapatkan persen konversi sebesar 66,22 %, 82,00 % dan 89,92%. Gambar
10 dan 11 menunjukkan bahwa kedua katalis tersebut dapat mengkonversi sitronelal
menjadi isopulegol dengan hasil yang signifikan, bahwa katalis ZnO/PCH-10 lebih
baik dari pada ZnO/PCH-5 karena memberikan hasil konversi yang lebih tinggi dan
optimal. Sehingga banyaknya konsentrasi bentonit dalam katalis ZnO/PCH dapat

meningkatkan presentase konversi sitronelal menjadi isopulegol.

Selain presentase hasil konversi sitronelal menjadi isopulegol, GC-MS juga
menunjukkan hasil selektivitas katalis terhadap isopulegol. Hasil GC-MS
menunjukkan nilai selektivitas katalis terhadap isopulegol yaitu pada ZnO/PCH-5
dengan variasi waktu 1 jam, 2 jam dan 3 jam didapatkan persen selektivitas sebesar
25,04 %, 26,56 % dan 28,73 %. Sedangkan untuk ZnO/PCH-10 dengan variasi waktu
yang sama Yaitu sebesar 22,48 %, 29,47 % dan 30,39 %. Dilihat dari hasil selektivitas
katalis terhadap isopulegol dua variasi katalis memberikan hasil yang signifikan,
sehingga dari hasil diatas dapat disimpulkan bahwa katalis ZnO/PCH-10 lebih baik dari
pada ZnO/PCH-5 karena memiliki nilai selektivitas yang lebih tinggi dan signifikan.
Hasil presentase konversi sitronelal dan selektivitas terhadap isopulegol membuktikan
bahwa banyaknya kandungan Zn dalam ZnO/PCH dapat meningkatkan nilai
selektivitas katalis terhadap isopulegol. Selain itu Zn/PCH-10 memiliki luas

permukaan yang lebih tinggi.

Hasil dari persen konversi dan selektivitas menunjukkan bahwa waktu yang
paling optimal ditunjukkan pada proses refluks selama 3 jam dari 3 variasi waktu yang
digunakan. Hasil persen konversi dengan waktu refluks selama 3 jam di dapatkan untuk
ZnO/PCH-5 sebesar 44,40% dan ZnO/PCH-10 sebesar 89,92%. Dan hasil selektivitas
refluks selama 3 jam di dapatkan untuk ZnO/PCH-5 sebesar 28,73 % dan ZnO/PCH-
10 sebesar 30,39 %.



BAB VI
KESIMPULAN

6.1. Kesimpulan

Dari penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan bahwa:

1. Sintesis katalis ZnO/PCH-bentonit berhasil dilakukan dengan metode
gelombang mikro.

2. Hasil konversi sitronelal menjadi isopulegol menggunakan variasi katalis
ZnO/PCH-5 dan ZnO/PCH-10 menunjukkan bahwa konsentrasi optimum
ada pada katalis ZnO/PCH-10 yang dibuktikan dengan persen konversi
sebesar 66,22% (1jam), 82% (2jam), 89,92% (3jam) dan persen
selektivitas sebesar 22,48% (1jam), 29,47% (2jam) , 30,39% (3jam).

6.2. Saran

Dengan dilakukannya penelitian Preparasi katalis ZnO/PCH dengan
menggunakan metode microwave dan uji aktivitas pasa konversi sitronelal ini dapat
dipergunakan sebagai acuan penelitian selanjutnya terkait dengan hal serupa. Dalam

penyempurnaan hasil penelitian ini.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Dokumentasi Penelitian

1. Preparasi ZnO/PCH

Pembuatan larutan bentonit

Pembuatan larutan pemilar



Penyaringan larutan
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Hasil sintesis katalis ZnO/PCH-5 dan ZnO/PCH-10 seletah di panaskan dengan

menggunakan oven

Katalis ZnO/PCH-5 dan ZnoO/PCH-10 setelah dikalsinasi (600 °C)

Reaksi siklisasi dengan ZnO/PCH-5 dan ZnO/PCH-10 menggunakan metode refluks
dengan variasi waktu 1 jam, 2 jam dan 3 jam.



Konversi sitronelal dengan katalis ZnO/I’ dan ZnO/PCH am,
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Lampiran 2. Perhitungan Pembuatan Larutan ZnO/PCH

2.1 Pembuatan Larutan Bentonit
. _ massa _ 59 _
Mol bentonit-5 = Mr - 519,07 g/mol 9,11 mmol
Mol bentonit-10 —massa ___109 __ 1891 mmol

Mr 549,07 g/mol

_ massa _ 59

Mol CTMA Y= =13,72 mmol
Mol TMAOH —massa____ 19 —10,97 mmol
Mr 91,154 g/mol
2.2. Pembuatan Larutan Pemilar
Mol Zn-asetat —massa ___ 8869 _ 40 mmol
Mr 219,50 g/mol
Diketahui: Ar Zn = 65,39 g/mol

% b/bZn-5 =0,014 mol x 65,39 g/mol =0,92¢

0,92
5 g MMT

=18,4 % b/b

% b/b Zn-10 =0,014 mol x 65,39 g/mol =0,92 ¢

0,92

- = 92%hb/b
p TEOS =0,94 x5ml = 4,7 gram
Mol TEOS  =massa__ 479 =20 mmol

Mr 208,33 g/mol
ArSi =28,0855 g/mol

%Db/bSi-5  =0,04 mol x 28,0855 g/mol =0,112 g

_0112g
"~ 59 MMT

=2,24% blb

% b/b Si-10 =0,04 mol x 28,0855 g/mol =0,112g

_ 0112¢g

—W = 1,12%b/b
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Lampiran 3. Hasil karakterisasi ZnO/PCH5 dan Zno/PCH-10 dengan FTIR
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Hasil karakterisasi ZnO/PCH-5 sebelum adsorpsi
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Lampiran 4. Hasil Karakterisasi ZnO/PCH-5 dan ZnO/PCH-10 dengan XRD

4.1. Hasil Karakterisasi Bentonit Alam
1400
1200 .
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400

200

0

0 10 20 30 40 50 60 70
2 tethe (deg)



4.2 Hasil Karakterisasi ZnO/PCH-5

Meas. data2(3D_T742'Data1 ——
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4.3 Hasil Karakterisasi ZnO/PCH-10
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Lampiran 5. Hasil Karakterisasi ZnO/PCH-5 dan ZnO/PCH-10 dengan GSA

5.1. Hasil Karakterisasi ZnO/PCH-5

UNIVERSITAS ISLAM INDONESIA

JI. Kaliurang Km 14.5, Slernan Yogyakarta
LABORATORIUM TERPADU

Quantachrome TouchWin v1.11

Quantachrome |

MEFRGMART BN

Report date: Wed Feb 26 2020 Operator: Lab Terpadu
Filename: 200116_Zn0O PCHB.gcuPhyslso
Analysis Information
Sample
ID Zn Weight 0.07;
Description ZnO PCHA
Analysis
Data ID {f993b6a4d-fffa-4805-385f-92ff9caa0a46}
Operator Date 2020.02.25 Duration  1125min
Instrument St 1 on NOVA touch 40 [5/n:17017051001)] Firmware 1.0
Comments description of sample
Ambient Temp. 0+« Void Volume Mode NOVA mode Cell ID 21
Cell Type 9Smmw/o rod Thermal Delay 600:e Po Mode Continuous
Adsorbate
Mame Nitrogen Molecular Weight  28.013g/ma Cross Section Area 16.24%mo
Non-ideality 6.582-0051/w Bath Temperature 77.35¢
Degas information
Time Theue Temp. 90+«

Thermal Transpiration no

Adsorbate Model

Bath Temperature

Name Nitrogen

77.35x

Molecular Weight

Data Reduction Parameters

28.0134,

BET Multi-point BET results

Isotherm Branch

Slope
Intercept

Correlation coeff., r

Relative Pressure

C constant

Surface area

Table - BET Multi-point BET
Volume Adsorbed

@5TP

BJH Pore Size Distribution Adsorption results

Surface Area
Pore Volume

Pore radius Dv(r)

BJH Pore Size Distribution Desorption results

Surface Area
Pore Volume

Pore radius Dv(r)

Total Pore Volume results

Total Pore Volume
for pores smaller than
at relative pressure

Cross Section Area

16.2 8 fmalec

Adsorption
32.5723
0.472834
0.999983
69.8874
105.387 m/g

1/ [W((P/Po) - )]

58.6474 m¥/g
0.359948 cc/q
1.64679 nm

99.5795 m¥/g
0.382576 cc/g
1.85651 nm

1.7771e-001 g
1?01 nm (radius)
0.94012
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LABORATORIUM TEKNIK KIMIA

INSTITUT TEKNOLOGI BANDUNG
Quantachrome TouchWin vi.2

Report date: Kam Apr 25 2019 Operator: operator
Filename: 44 Pts Full isotherm - 5t3_20190423_153040. qcuPhyslso
Analysis Information
Sample '
ID bentonitAzn_is Weight 0,0439,
Description
Analysis
Data ID {6965facl-b76a-4dd2-heee-42120babd6i0)
Operator operator Date 2019.04.23 Duration  284,117win
Instrument St 3 on NOVA touch 40X [s/n:17018063001] Firmware 1.04
Comments
Ambient Temp. 38,2307« Void Volume Mode NOVA mode CellID 32
Cell Type Smmwith rod Thermal Delay  600sec Po Mode Continuous
Adsorbate
Name Nitrogen Molecular Weight 28,013g/ma Cross Section Area  16,22mol
Non-ideality 6,58e-0051/or Bath Temperature 77,35«

Degas information
Type VacuumDegassing
Operator
Description

Data Reduction

Thermal Transpiration no

Graph - Isotherm Isotherm
SO Ads ©Des

Volume Adsorbed @ STP (cc/g)

[ . I
0 02 04 0.6 08

Relative Pressure, P/Po
Quantachrome TouchWin™ v1.2 {Report ID: QC20190425132830359-16062} Page 1 of 1

Grafik isotherm adsorpsi desorpsi ZnO/PCH-5
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5.2. Hasil Karakterisasi ZnO/PCH-10
LABORATORIUM TEKNIK KIMIA T,

INSTITUT TEKNOLOGI BANDUNG { Quantachrome)
Quantachrome FouchWin vi.2 i
Report date: Kam Apr 25 2019 Operator: operator
Filename: 44 Pts Full isotherm- St3_20190423_153040.qouPhyslso
Analysis Information
Sample
- ID bentonitAzn_js ' Weight 0,0439,
Description
Analysis
Data ID {6965facl-b76a-4dd2-beee-42120ba6d6f0}
Operator operator Date 2019.04.23 1 Duration 284,117min
Instrument St 3 on NOVA touch 41X [s/n:17018063001] Firmware 1.04
Comments
Ambient Temp. 38,2307« Void Volume Mode NOVA mode CellID 32
Cell Type 9mmwith rod Thermal Delay 600sec Po Mode Continuous
Adsorbate
Name Nitrogen Molecular Weight 28,013g/mal Cross Section Area 16,2 &mol
Non-ideality 6,58e-0051/wr Bath Temperature 77,35«
Degas information
Type Vacuum Degassing
Operator
Description
Data Reduction Parameters
Thermal Transpiration no y
Adsorbate Model
Name Nitrogen Molecular Weight 28,0134, Cross Section Area 16,24ymolec
Bath Temperature 77,35«
BET Multi-point BET results
Isotherm Branch Adsorption
Slope 18.1969

Intercept 0.250208
Correlation coeff., r 0.999678
Cconstant 73.7268
Surface area 188.784 m?fg

BJH Pore Size Distribution Adsorption results
Surface Area 90.4601 m%/g
Pore Volume 0.163281 cc/g

Pore radius Dv(r) 1.77822 nm

BJH Pore Size Distribution Desorption results
Surface Area 161.65 m?/g

Pore Volume 0.263929 cc/g
Pore radius Dv(r) 1.78873 nm

Total Pore Volume results
Total Pore Volume 3,0895e-001c
for pores smaller than 18,85nm (radius)
at relative pressure 0,94621




LABORATORIUM TEKNIK KIMIA

INSTITUT TEKNOLOGI BANDUNG
ome TouchWin vi.2
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Report date: Kam Apr 25 2019 Operator: operator
Filename: 44 Pts Full isotherm - St3_20190423_153040.qcuPhyslso
Sample :
ID bentonitBzn_is Weight 0,0439
Description
DataID {6965facl-b76a-4dd2-beee-42120ba6d6f0}
Operator operator Date 2019.04.23 Duration 284,117min
Instrument St 3 on NOVA touch 4LX [s/n:17018063001] Frmware 1.04
Comments
Ambient Temp. 38,2307« Void Volume Mode NOVA mode CellID 32
CellType 9mmwith rod Thermal Delay  600sec Po Mode  Continuous
Name Nitrogen Molecular Weight 28,013g/mo Cross Section Area  16,24/mol
Non-ideality 6,58e-005 1/ Bath Temperature 77,35«
Type \acuumDegassing
Operator
Description
Data Reduction F
Thermal Transpiration no
Graph - Isotherm Isotherm
©Ads ©Des
200 —
150
5 ]
8 |
o
@
3 /
3 100 — A
- /a/e/
g
3
>
50 m/% d |
P e
0- t
T T T T T T T T T T T T . . T v T
0 0,2 04 0,6 08 1
Relative Pressure, P/Po
Quentachyome TouchWin™ v1.2 {Report ID: QC20190425132830359-16062} Page 1 of 1

Grafik isotherm adsorpsi-desorpsi ZnO/PCH-10



Lampiran 6. Hasil Analisis GCMS pada konversi sitronelal menjadi isopulegol
dengan katalis ZnO/PCH-5 dan ZnO/PCH-10

6.1. Hasil GCMS ZnO/PCH-5

a. ZnO/PCH-5 (1 jam)

Sampk: Information
Analyred by
Analyred
Sample Mane
Sample I
Injection Volume
Data File WECMS solution\Data Project 7200091_C_ GCMS\PCHA Thoged
Tuning File : CAGCMS solution'Systeri Tune 111 Agus 2019.ggt
Chromatogram PCHA 1h GMGCMSsolution'Datal Project2000091_C_GCMS'PCHA Th.qed
e
7,275,406
[l o Y
T T T T T T T T T T T T T T T T T T
30 40 50 60 7.0 &0 9.0 10.0 1.0 120 13.0 14.0
min
Peals# LTime:
1 7.225
2 7.380
3 7.430
4 7520
5 8820
& n3xs
7 1L.775
Library
<< Target >>
305(Scaré#:1462) MassPeaks: 247

i ‘ B8 154 el fage 2007 236 152 S 206 335 352 L )
2040 60 B0 100 120 140 160 180 200 220 240 20 280 300 320 30 360 380
intry:43606 Library:WILEY7.LIB

C10 HI8 O CAS:106-23-0 MolWei 54 RetIndex:0

ConpName: CITRONELLA $$ 6-Octenal, 3,7-dimethyl- (CAS) Citronellal $$ Rhodinal $8 .beta.-Citronellal $3 3,7-Dimethyl-6-octenal $8 2,3-Dihydrocitral 38

<< Target 5>

Line#3 R Time:7.465(Scare#: 1494) MassPeaks:232

RawMode: Averaged 7.460-7.470(1493- 1495) BascPeak:41.05(4390)
BG Mode:Cale. fromPeak Group | - Event 1

100+
£l

i

o m

|$\$|$\$\

136

Il " ‘| 134 181 199 s
L G L
20 40 60 80 100 120 140 160 180 0 200 220

Hit# 1 Entry:42947 Library:WILEY7.LIB

SL95 FormulaC10 HIS O CAS:21290-09-5 MolWeight: 154 Retindex:0

CompName:NEOISO(ISO)PULEGOL $3
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b. ZnO/PCH-5 (2 jam)

70

Sampk: Information
Analyzed by : Admin
Analyacd  NA202012:17:53 PM
Sample Narme: : PCHATh
Sampk: [D 02
Injection Volume < 0L10
Data File + GAGCMS solution'Dats Project 2200001 _C_GCMSIPCHA 2h.ged
Tuning File + CAGCMS solution'\Systeri Tune 141 Agus 2019.ggt
Ch PCHA 2h GAVGCMS sohwtion\Datsl Project2200001_C_GCMSWPCHA Zh.qed
nc
6974518
.|LSL s
T T T T T T Tr T T T T T T T T T T
30 40 5.0 6.0 7.0 20 90 10.0 1.0 120 13.0 140
min
Peak#
1
2
3
4
5 10063 10,120
[ 11.365 11415
7 11823 11.900
Library
<< Target >>
Line#:1 R.Time:7.310(Scan#: 1463) MassPeaks:250
RawMode: Averaged 7.305-7.315(1462-1464) BasePeak:41.10(1027858)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1
100 EN
80 69
60H =
4] | 5
2] b}
h | \.‘\ .‘HL | TS N 2 5
20 40 60 80 100 120 140 160 150 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400

Hit#:1 Entry:43606 Library: WILEY7.LIB
SE97 Fornula:C10 HI8 O CAS:106-23-0 MolWeight: 154 Retlndex:0
CompName: CTTRONELLA 8 6-Octenal, 3.7-dimethyl- (CAS) Citronellal $8 Rhodinal 88 .beta.-Citronellal 55 3.7-Dinethyl-6-octenal $§ 2,3-Dihydrocitral $$

<< Target >>

Line#:3 R Time:7.470(Scané: 1495) MassPeaks:220

RawMode: Averaged 7.465-7.475(1494-1496) BascPeak:41.10(9991)
BG Mode:Cale. from Peak Group 1 - Event |

100 ;

8(H

Py 67

4 % 121

20 136
1 [} PN R ) 196 2w w0 mioom EILI 366 300
20 4 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 30

Hit#:1 Entry:43851 Library WILEY7.LIB

SE96 FormulaC10 HIS O CAS:89-79-2 MolWeight: 154 Retindex:0

CompName: (- }-Isopulegol $8 Cyclohexanol, 5-methyl-2-(1 )-, [1R~(Lalpha 2 beta.,5.alpha)]- (CAS) | $8 Isopulegol $$ p-Menth-§




c. ZnO/PCH-5 (3 jam)

Sampke Information
Analyzed by : Admin
Analyzed : 42020 12:35 15 PM
Sample Name: : PCHA3h
Sampk: ID 03
Injection Volune: 1010
Data File : GAOCMSsolutionDats\ Project 2200001_C_GCMS\PCHA 3h.qgd
Tuning Filk: : CAGCMSsolution'S ystem Tune 11 Agus 2019.ggt
Chranatogram PCHA 3h GAGCMS solution\Data Project 2200091_C_GCMSWPCHA 3hoggd
mc
6,104,630
b J U 2 i
T T T T T T T T T T T T T T
] 40 3.0 6.0 100 1.0 120 150 140
min
Peald#

1

2

3

4

5

L

7 10,378 10430

& 11.367

9 11.826 11885 21047

14233618 100.00 ET0R660
<< Target >>

Line#:3 R Time:7.47T0Scané: 1495) MassPeaks:239
RawMode:Averaged 7.465-7.475(1494-1496) BasePeak:41.05(13386)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event |

100 .

) | Wi 178 205
120 140 160 180 200 220

255,

286 305 303 340 387305
(M R
240 260 280 3

30 340 360 380

CompName:(--Isopulegol $ Cyelohexanol, S-methyl-2-(1-methylethenyl), [1R+1.alpha 2 beta, 5 alpha,)]- (CAS) Hsopulegol S5 Isopulegol $8 p-Menth-8-cn

Library
<< Target >>

Line#:1 R.Time:7.310(Scané#: 1463) MassPeaks:262

RawMode: Averaged 7.305-7.315(1462-1464) BasePeak:41. 10(889737)
BG Mode:Cale. from Peak Group 1 - Event 1

100 ,
80+ &
60+
4 T 9
20t 121
‘ L‘\ .‘IH. S ‘ e 187 a0 217 ;35 o3 78 07 20 s 3e2 30 3w
e L L L L iy e ol T ) W b B e

20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hité: | Entry43606 Library: WILEY7.LIB

SL07 FormulC10 HI8 O CAS:106-23-0 MolWeight: 134 RetIndex:0

CompName: CITRONELLA$$ 6-Octenal, 3,7-dinethyl- (CAS) Citronellal $5 Rhodinal $6 beta.Citronellal § 3,7-Dimethyl-6-octenal 85 2,3-Dihydrocitral $5
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d. ZnO/PCH-10 (1 jam)

Sampke Information
Analyzed by : Admin

Analyard : Y2000 125244 PM

Sample Nare: :PCHB 1h

Sampie D 24

Injoction Volure - 0110

Data File

HGCMSsolution Data Project? 200091 C GCMSPCHB 1h.ged
Tuning File : CAGCMSsolutionSysteni TuncI\1 Agus 2019.qgt

Chromatogram PCHB 1h GAMGCMSsolutionDataProjectA 200091 C GCMSWPCHE 1haged

e
3,850,583
o F
“h bl JllL ﬂ
T T T T T T T T T f T T T T T T T i T T T
30 40 3.0 7.0 80 an 10.0 1.0 120 130 140
min
Peak# L Time: F.Time
1 5
2
3
4
5
6
7
8 1207219 1101 632085
10965161 100.00 5456636
Library
<< Target >>

Line#:1 R.Time:7.300(Scan#: 1461) MassPeaks:250

RawMode: Averaged 7.295-7.305(1460-1462) BasePeak:41.05(348867)
BG Mode: Cale. from Peak Group 1 - Event |

100 -

@

121

8
6 s
4]
201

%
b |‘ J ‘

||\| N R - :
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400
Hit#:1 Entry:43606 Library: WILEY7.LIB
SE95 FormulaxC10 HI8 O CAS:106-23-0 MolWeight: 154 Retlndex:0
CompName:CTTRONELLA 85 6-Octenal, 3,7-dimethyl- (CAS) Citronellal $3 Rhodinal $5 .beta.-Citronellal $$ 3.7-Dimethyl-6-octenal $5 2,3-Dihydrocitral $$

<< Target >

Linc#:2 R.Time:7.465(Scan#: 1494) MassPeaks:223

RawMode: Averaged 7.460-7.470(1493-1495) BasePeak:41.05(29702)
BG Mode:Calc. from Peak Group | - Event |

100 £
80
. &
401 i o
204 136
1 Il b L1 g 199 216 243292 o7 206 52 359 374 301
T T i T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400

Hit#:1 Entry:42047 Library: WILEY7.LIB
SE96 FormulaxC10 HIS O CAS:21200-09-5 MolWeight: 154 Retlndex:0
CompName:NEOISO(SOPULEGOL $5



e. ZnO/PCH-10 (2 jam)

Sanpk: Information
Analyzed by : Admin
Analyzed © 242020 11010 PM
Sample Name : PCHB 2h
Sample ID :5
Injection Volume :0.10
Data File : GAGCMS solutionData\ Project2300001_C_GCMSWPCHB h.gad
Tuning File : CAGCMS solution\Systeni Tune 11 Agus 2019, qgt

Chromatogram PCHE 2h GMGCMSsolution'Data\ Project2200091_C_GCMS'PCHE 2h.ged

e
2442467
|u rOu Sl
T T T T T T T T T T T T t T T T T T T T
30 40 3.0 6.0 1.0 &0 90 100 1.0 120 13.0 140
min
Peak# LTime
1 7.240
2 1380
3 7523
4 T.610
5 B.005
6 B205
7 11325 07309 1325 326973
B 1775 Th7349 1024 06025
7491635 10006 4147593
Library
<< Target >>

Line#: | R Time:7.295(Scan#: 1460) MassPeaks:251
RawMode: Averaged 7.290-7.300(1459-1461) BasePeak:41.05(285151)
BG Mode:Cale. from Peak Group 1 - Event |

100 E(
8(H
. 0
o 55
40H 95
- 121
2 136
! Il ‘L\ Al il [ 178 193 21 235 252 274 288 321 337 355 378 400
[ T T i e il T (i e T i L il M

0 4 60 80 100 120 140 160 150 200 220 240 260
Hit#1 Fntry: 43603 Library: WILEY7.LIB
SI95 Formula:C10HI8 O CAS:106-23-0 MolWeight: 154 RetIndex:0
CompName:CITRONELLA 88 6-Octenal, 3,7-dimethyl- (CAS) Citronellal $8 Rhodinal $8 .beta.-Citronellal $$ 3.7-Dimethyl-6-octenal $8 2,3-Dihydrocitral $$

2% 300 320 M0 360 380 400

<< Target >>

Linc#:2 R.Time:7.470(Scard: 1495) MassPeaks:243

RawMode: Averaged 7.465-7.475(1494-1496) BascPeak:41.05(45316)

BG Mode: Cale. from Peak Group 1 - Event 1

100+ :
80+

20
20 H
B Ll W, 15 g 01210 333 264
T f et T T

T o e i i
20 40 60 S0 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300
Hit#:1 Entry:43851 Library: WILEY7,LIB
SL96 FormulC10 HIS 0 CAS:89-79-2 MolWeight: 154 Retlndex:0
Compl Jlsopulegol 55 Cyclohexanol, 5-methyl-2-(I-methylethenyl)-, [1R-(1.alpha., 2 beta.,S.alpha )} (CAS) -sopulegel §$ Isopulegol §§ p-Menth-8-cn

207 310 34
T

305

30 400

7
T

136
Lt
T

320 M0 3




f. ZnO/PCH-10 (3 jam)

Sampk: Information
Analyzed by Adrrin
Analyzed 220201:27:43 PM
Sample Name PCHB 3h
Sampie ID 6
Injection Volume 0.10
Data File GAGCMSsolution\Datal Project 2200091 _C_GCMS\PCHE 3h.qed
Tuning Fil: CAGOMS solutionSysteni Tune 11 Agus 2019.qgt
Chromatogram PCHB 3h GWGOMSsolwtion'Datd Projeat 2200091 C GCMS'PCHE 3h.ged
e
1,300,566
I l
s ]
] ol LA
T T T T T T i T u T T T T T T T T T T T T T T
30 40 3.0 a0 70 0 90 100 1.0 120 13.00 140
min
Peal#
1
2
3
4
5
6
7
8 N0 .
4915615 100,00
Library
<< Target >>
Line#:1 R.Time:7.290(Scaé: 1459) MassPeaks:255
RawMode: Averaged 7.285-7.295(1458-1460) BascPeak:41.05(153768)
BG Mode:Cale. from Peak Group 1 - Event 1
100+ I
809
60+ 55 69
40 03 -
b [
Wbl Wl W — 183 100 214 2%3 306 346 365374 380
T A e W e
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 380 400
Hit#:1 Entry:43852 Library: WILEY7.LIB
SEM Formula:C10 Hi$ O CAS:89-79-2 MolWeight:154 Retindex:0
<< Target >>
Line#:2 R.Time:7.465(Scank: 1404) MassPeaks:241
RawMode: Averaged 7.460-7.470(1493-1495) BasePeak:41.05(40041)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1
1007 £l
80+
60 1
4(H 9 -
0] |
M aully Ll 154 183 203 223 230 48 285 206 33 336 351 381 302
L i A A e A Y i G v i i
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380

Hit# 1 Entry:43851 Library: WILEY7.LIB
SE96 Formula:C10 HIS O CAS:89-79-2 MolWeight: 154 Retindex:0
CompName:(-)-Isopulegol $§ Cyclohexanol, 5-methyl-2-(1-methylethenyl)-, [1R~(1alpha.,2.beta.,5.alpha.)]- (CAS) I-lsopulegol $5 Isopulegol $$ p-Menth-8-en-

74



Lampiran 7. Perhitungan Konversi dan Selektivitas Katalis ZnO/PCH

Luas area sitronelal standar—Luas area sitronelal sampel

% Konversi = (

% Selektivitas terhadap isopulegol = (

7.1.Katalis ZnO/PCH-5
a. ZnO/PCH-5 (1 jam)

Luas area standar sitronelal

Luas area isopulegol

Luas area total—luas sitronelal

% Konversi - = (231552635165_51(;3677194) x100%
=29,27%
% Selektivitas = (17197826(')75—51066377194) x100%
= 25,04 %
b. ZnO/PCH-5 (2 jam)
% Konversi = (23155263,5;5;;16553'661313) x100%
= 33,66%
% Selektivitas = (16556730177—41556361313) x 100%
= 26,56 %
c. ZnO/PCH-5 (3 jam)

23155656—12875510

% Konversi

( 23155656
= 44,40%
390188

)x 100%

% Selektivitas = (

=28,73%

14233618-12875510

)x 100%

)x 100%

)x 100%
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7.2.Katalis ZnO/PCH-10
a. ZnO/PCH-10 (1 jam)

% Konversi = (Zglsz:iz;?gzs“) x 100%
= 66,22 %
% Selektivitas = (1096176016_571;22543) x 100%
=22,48 %
b. ZnO/PCH-10 (2 jam)
% Konversi = (231522i;:5128355) x 100%
=82,00%
% Selektivitas = (——"2_) ¥ 100%
=29,47 %
c. ZnO/PCH-10 (3 jam)
% Konversi = (231522i;::24756) x 100%
=89,92 %
% Selektivitas = (4915671?;2:3334756) x 100%

=30,39%



