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ABSTRAK

Mustikowati, 2013. Transformasi Sitronelal menjadi Sitronelol dengan
Menggunakan Reduktor NaBH, dan Hidrogenasi Terkatalis Ni/Zeolit Beta.
Skripsi, Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Illmu Pengetahuan Alam
Universitas Negeri Semarang. Pembimbing Utama Drs. Kusoro Siadi, M. Si dan
Pembimbing Pendamping Drs. Ersanghono Kusumo, M. S.

Kata kunci : reduksi, sitronelal, NaBH,, hidrogenasi

Terdapat sebelas komponen dari minyak sereh yang dapat diidentifikasi dengan
analisis kromatografi gas dan spektrometri massa. Komponen-komponen tersebut
adalah a-pinen, limonen, linalool, sitronelal, sitronelol, geraniol, sitronelil asetat,
B-kariofilen, geranil asetat, d-kadinen, dan elemol, dengan komponen utamanya
adalah sitronelal. Transformasi sitronelal menjadi sitronelol dengan menggunakan
reduktor NaBH, dan hidrogenasi terkatalis Ni/zeolit beta telah diteliti. Sitronelal
diisolasi menggunakan metode destilasi fraksinasi bertingkat. Sitronelal yang
diperoleh diuji dengan GC untuk mengetahui kadar sitronelal dan dengan FTIR
untuk mengetahui gugus-gugus fungsi yang ada dalam senyawa. Kadar sitronelal
yang diperoleh dari distilasi fraksinasi minyak sereh sebesar 94,13%. Reaksi
reduksi sitronelal menjadi sitronelol dilakukan dengan menggunakan reduktor
NaBH, dan reaksi hidrogenasi terkatalis Ni/zeolit beta. Preparasi katalis dilakukan
melalui impregnasi logam Ni(NO3),.6H,0 pada zeolit beta. Karakterisasi katalis
dilakukan dengan uji menggunakan alat XRD untuk mengetahui kristalinitas
katalis dan adsorpsi nitrogen untuk mengetahui luas permukaan katalis. Reaksi
reduksi sitronelal dengan hidrida logam, yaitu NaBH, mempunyai perbandingan
1:2 (perbandingan mol). Transformasi sitronelal dengan menggunakan reduktor
NaBH,; menghasilkan sitronelol sebesar 94,19%, sedangkan reduksi dengan
hidrogenasi terkatalis Ni/zeolit beta menghasilkan sitronelol sebesar 43,91%.
NaBH; mempunyai aktivitas dan selektivitas lebih tinggi dalam mereduksi
sitronelal menjadi sitronelol dibandingkan dengan hidrogenasi terkatalis Ni/zeolit
beta. Satu mol NaBH, dapat mereduksi empat mol sitronelal sehingga
transformasi sitronelal menjadi sitronelol yang didapatkan lebih banyak dari pada
dengan reaksi hidrogenasi terkatalis Ni/zeolit beta.
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ABSTRACT

Mustikowati, 2013. transformation of Citronellal to citronellol by Using
reduction agent NaBH, and catalyzed hydrogenation of Ni/zeolite Beta. Skripsi,
Chemistry Department, Faculty of Mathematics and Natural Sciences, Semarang
State University. Supervisor | : Drs. Kusoro Siadi, M. Si and Supervisor Il : Drs.
Ersanghono Kusumo, M. S.

Keywords: reduction, citronellal, NaBH., hydrogenation

There are eleven components of citronella oil which can be identified by analysis
of gas chromatography and mass spectrometry. These components are a-pinene,
limonene, linalool, citronellal, citronellol, geraniol, sitronelil acetate, pB-
caryophyllene, geranil acetate, 6-kadinen, and elemol, the main component is
citronellal. Transformation of citronellal to citronellol by using a reducing agent
NaBH, and catalyzed hydrogenation of Ni/zeolite beta has been investigated.
Citronellal was isolated by using fractional distillation method. The obtained
citronellal was examined by GC to determine percentage of citronellal and by
FTIR to determine the functional groups present in the compound. The percentage
of citronellal from fractional distillation of citronella oil is 94.13%. Reduction
reaction of citronellal to citronellol were by using a reducing agent NaBH, and
reaction catalyzed hydrogenation of Ni/zeolite beta. The preparation catalyst is
conducted through metal impregnation Ni(NO3),.6H,O on zeolite beta. Catalyst
characterization performed by XRD to determine the crystallinity of the catalyst
and nitrogen adsorption to determine the surface area of the catalyst. Citronellal
reduction reaction by using metal hydrides, with a ratio of citronellal : NaBHy is
1:2 (mole ratio). Transformation of citronellal by using a reducing agent NaBH,4
produced the percentage of citronellol 94.19%, whereas the reduction with
catalyzed hydrogenation of Ni/zeolite beta produced the percentage of citronellol
43.91%. Activity and selectivity NaBH, for reduction citronellal to citronellol had
better than catalyzed hydrogenation of Ni/zeolite beta. one mol NaBH,; can
reduction four mol citronellal, so the result of transformation citronellal to
citronellol by using NaBH, has been more than by using reaction catalyzed
hydrogenation of Ni/zeolite beta.
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang Masalah

Minyak sereh wangi merupakan salah satu minyak atsiri yang dihasilkan di
Indonesia dan diekspor sebagai salah satu sumber devisa. Minyak sereh wangi
diperoleh dengan cara penyulingan uap daun tanaman sereh. Di Indonesia,
sebagian besar tanaman sereh terdapat di pulau Jawa sehingga minyak sereh yang
dihasilkan disebut tipe Jawa atau dengan nama lain Mahapengiri (Wijesekera,
1973).

Terdapat sebelas komponen dari minyak sereh yang dapat diidentifikasi
dengan analisis kromatografi gas dan spektrometri massa. Komponen-komponen
tersebut adalah a-pinen, limonen, linalool, sitronelal, sitronelol, geraniol, sitronelil
asetat, P-kariofilen, geranil asetat, 6-kadinen, dan elemol, dengan komponen
utamanya adalah sitronelal (Sastrohamidjojo, 1981). Beberapa struktur dari

komponen-komponen minyak sereh dapat dilihat pada Gambar 1.1.

& b g,

Sitronelal Sitromelol

m/\

Gambar 1.1 Struktur molekul sitronelal, sitronelol, dan geraniol

(Sastrohamidjojo, 1981)



Berdasarkan data Abimanyu dkk. (2000), harga jual minyak sereh wangi di
pasaran internasional lebih murah dibandingkan dengan harga jual komponen
minyak sereh wangi. Seiring dengan itu, eksportir Indonesia menjual minyak
sereh wangi dalam bentuk minyak kasar (crude oil) dan Indonesia masih banyak
mengimpor komponen-komponen minyak sereh wangi sehingga nilai jual dan
nilai tambah yang diperoleh sangat rendah. Menurut Kaniawati dkk.(2004), untuk
lebih meningkatkan harga jual dan nilai tambah dari minyak sereh wangi, maka
minyak sereh wangi perlu diolah menjadi bentuk isolatnya yang masing-masing
mempunyai aroma khas dan melebihi keharuman minyak sereh itu sendiri.

Salah satu isolat dari minyak sereh adalah sitronelal. Sastrohamidjojo (1981)
telah melakukan pengubahan sitronelal menjadi berbagai senyawa, salah satunya
adalah mengubah sitronelal menjadi sitronelol melalui reaksi reduksi. Reaksi

sitronelal menjadi sitronelol melalui reaksi reduksi dapat dilihat pada Gambar 1.2.

CH3 CH3
O Hy
/ r [ -
C"/ I3 C—OH
| \ H
Sitronelal Sitronelol

Gambar 1.2 Reaksi reduksi sitronelal menjadi sitronelol
(Satrohamidjojo,1981)
Menurut Kaniawati dkk.(2004), dalam dunia perdagangan, sitronelol dikenal
dengan nama Rhodinol (campuran sitronelol dan geraniol). Rhodinol ini
digunakan dalam industri kosmetik dan sabun. Sitronelol juga banyak

dimanfaatkan untuk pembuatan parfum. Menurut Budiasih (2011), sitronelol dan



geraniol merupakan bahan aktif yang tidak disukai dan sangat dihindari serangga,
termasuk nyamuk sehingga penggunaan bahan-bahan ini sangat bermanfaat
sebagai bahan pengusir nyamuk. Devakumar dkk. (1977) mengemukakan
kegunaan berbagai sitronelil ester turunan dari minyak daun sereh. Data kegunaan
berbagai sitronelil ester tersebut dapat dilihat pada Tabel 1.1.

Tabel 1.1 Kegunaan berbagai senyawa sitronelil ester

No.  Senyawa ester Kegunaan

1. Sitronelil format Dalam cologne, lavender, dan campuran dalam
madu

2. Sitronelil asetat Campuran dalam mawar dan anggur

3. Sitronelil propionate dengan bau buah, digunakan dalam pewangi
bunga mawar

4. Sitronelil butirat Campuran dalam nanas dan pewangi

5. Sitronelil valerat dalam pewangi bunga mawar

6. Sitronelil isobutirat dalam parfum berbau tumbuhan

Senyawa aldehida atau keton dapat direduksi menjadi alkohol, hidrokarbon
atau amina. Bila ingin mengubah senyawa karbonil menjadi senyawa amina, maka
senyawa karbonil tersebut direaksikan dengan amonia atau amina primer dengan
hidrogenasi terkatalitik untuk membentuk imina (Fessenden & Fessenden, 1986).
Anshori  (2009) mengemukakan bahwa sitronelal merupakan senyawa
monoterpena yang mempunyai gugus aldehid, ikatan rangkap dan rantai karbon
yang memungkinkan untuk mengalami reaksi siklisasi aromatisasi serta reaksi
reduksi. Sitronelal dapat mengalami reaksi reduksi menjadi alkohol yang sesuai,
yaitu sitronelol dengan menggunakan pereduksi, seperti hidrida logam yaitu
natrium borohidrida (NaBH,) dan Litium Aluminium Hidrida (LiAlH,), serta
dengan reaksi hidrogenasi katalitik. Menurut Fessenden & Fessenden (1986),
NaBH, dapat mereduksi suatu gugus aldehida dengan cepat, tetapi sangat lambat

dalam mereduksi suatu alkena. Sedangkan LiAIH; merupakan pereduksi kuat,



tidak hanya mereduksi aldehida dan keton, tetapi juga alkena. Suatu aldehida
dapat direduksi menjadi suatu alkohol primer dengan hidrogenasi Kkatalitik,
sedangkan keton akan menghasilkan alkohol sekunder.

Pada penelitian ini, senyawa reduktor yang akan digunakan untuk mereduksi
sitronelal menjadi sitronelol adalah NaBH, dalam pelarut etanol dan dengan
reaksi hidrogenasi terkatalis Ni/zeolit beta. Dari reaksi reduksi dengan NaBH,4 dan
reaksi hidrogenasi terkatalis, akan dibandingkan reaksi yang mempunyai aktivitas

dan selektivitas terbesar dalam mereduksi sitronelal menjadi sitronelol.
1.2. Rumusan Masalah

Berdasarkan hal-hal yang diungkapkan diatas, dirumuskan permasalahan sebagai
berikut :
1. Bagaimana konversi hasil reduktor NaBH,; dan hidrogenasi terkatalis
Ni/zeolit beta dalam mereduksi sitronelal menjadi sitronelol ?
2. Bagaimana aktivitas dan selektivitas reduktor NaBH, dan hidrogenasi

terkatalis Ni/zeolit beta dalam mereduksi sitronelal menjadi sitronelol ?
1.3.Tujuan Penelitian

Tujuan yang hendak dicapai peneliti adalah :
1. Mempelajari konversi hasil reduktor NaBH, dan hidrogenasi terkatalis
Ni/zeolit beta dalam mereduksi sitronelal menjadi sitronelol.
2. Mempelajari aktivitas dan selektivitas reduktor NaBH, dan hidrogenasi

terkatalis Ni/zeolit beta dalam mereduksi sitronelal menjadi sitronelol.



1.4.Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat memberikan pengetahuan tentang :

1. Memberikan informasi mengenai konversi hasil reduktor NaBH,; dan
hidrogenasi terkatalis Ni/zeolit beta dalam mereduksi sitronelal menjadi
sitronelol.

2. Memberikan informasi mengenai aktivitas dan selektivitas reduktor NaBH,
dan hidrogenasi terkatalis Ni/zeolit beta dalam mereduksi sitronelal menjadi
sitronelol.

3. Dapat digunakan  sebagai  acuan  penelitian  lebih  lanjut.



BAB 2

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Komponen Minyak Sereh

Tanaman sereh merupakan tanaman rumput-rumputan menahun dan
mempunyai akar serabut yang kuat. Batang tanaman sereh dapat tegak ataupun
condong dan tidak berkayu, serta membentuk rumpun. Bentuk batang pendek,
masif, bulat (silindris) dan sering kali di bawah buku-bukunya berlilin.
Penampang lintang batang berwarna merah, sedangkan warna batang putih kotor.
Tanaman sereh berdaun tunggal dan berpelepah. Pelepah daun silindris, gundul,
seringkali bagian permukaan dalam berwarna merah, ujung berlidah (ligula).
Pangkal pelepah memeluk batang dan berwarna hijau. Helai daun lebih dari
separuh menggantung, remasan daun berbau aromaterapi. Tepi daun tajam dan
permukaannya kasar dapat melukai tangan. Susunan bunganya berbentuk malai
(bulir majemuk), bunga bertangkai dan warna bunga kuning keputihan. Buahnya
berbentuk bulat panjang, pipih, dan warnanya putih kekuningan (Sudarsono

dkk.,1996). Gambar tanaman sereh dapat dilihat pada Gambar 2.1.




Klasifikasi tanaman sereh :

Kingdom : Plantae

Divisi . Anthophyta

Filum : Angiospermae

Kelas : Monocotyledonae
Famili : Graminae

Genus : Cymbopogon
Species : Cymbopogon nardus

(Nuketea, 2008)

Minyak sereh wangi adalah salah satu minyak atsiri yang penting di
Indonesia disamping minyak atsiri lainnya seperti minyak cengkeh, minyak nilam,
dan minyak akar wangi. Minyak sereh wangi merupakan jenis minyak atsiri yang
dihasilkan oleh tanaman sereh wangi (Cymbopogon nardus). Sereh wangi
memiliki dua tipe, yaitu tipe Ceylon (Srilanka) dan tipe Jawa. Tipe Ceylon hampir
sebagian besar diproduksi di Pulau Srilanka, sedangkan tipe Jawa diproduksi
terutama di Pulau Jawa dan Formosa, dan belakangan diproduksi juga di Amerika
Tengah (Guatemala dan Honduras), dan Pulau Haiti. Jenis tanaman sereh wangi
yang menghasilkan produk dan mutu yang terbaik adalah jenis “mahapengiri”
yang ditanam di Pulau Jawa. Jenis tanaman ini mengandung 32-45 % sitronelal
dan 12-18% geraniol. Sedangkan jenis ”leanbau” dari Ceylon hanya mengandung
55-65 % total sitronelal dan geraniol (Guenther, 1990).

Sitronelol dan geraniol, serta ester geraniol dan ester sitronelol banyak
digunakan sebagai bahan pengharum ruangan, tisu, sabun, dan kosmetik.
Komponen kimia dalam minyak sereh wangi cukup kompleks, namun komponen

yang terpenting adalah sitronelal dan geraniol. Kadar komponen kimia penyusun



utama minyak sereh wangi tidak tetap, dan tergantung pada beberapa faktor.
Biasanya jika kadar geraniol tinggi maka kadar sitronelal juga tinggi (Guenther,
1990). Susunan kimia dari minyak sereh wangi dapat dilihat pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1 Susunan kimia minyak sereh wangi (Guenther, 1990)

Senyawa penyusun Kadar (%)
Sitronelal 32-45
Geraniol 12-18
Sitronelol 12-15

Geraniol asetat 3-8
Sitronelol asetat 2-4
Limonena 2-5
Elemol dan terpen lain 2-5
Elemena dan cadinen 2-5

Minyak sereh dihasilkan dengan cara menyuling daun sereh wangi yang
mengandung kurang dari 0,5 — 1,2 % minyak. Bahan kimia yang terpenting dalam
minyak sereh wangi adalah persenyawaan aldehida dengan nama sitronelal dan
persenyawaan alkohol yang disebut geraniol. Kadar sitronelal dan geraniol sangat
menentukan mutu minyak sereh wangi. Faktor-faktor yang mempengaruhi
produksi dan mutu minyak sereh wangi antara lain: keadaan tanah, iklim, tinggi
daerah dari permukaan laut, dan keadaan daun sebelum disuling (Ketaren, 1985).

Menurut Sastrohamidjojo (1981) minyak sereh mengandung tiga komponen
utama yaitu sitronelal, sitronelol dan geraniol. Ketiga komponen ini menentukan
intensitas bau harum, nilai dan harga minyak sereh. Hasil penyulingan dari
Cymbopogon nardus dapat diperoleh minyak atsiri yang disebut citronella oil,
terutama terdiri atas sitronelal dan geraniol (Tjitrosoepomo, 2000). Senyawa-
senyawa kimia tersebut memiliki nilai ekonomi tinggi, untuk kepentingan bahan

baku industri wewangian (fragrance) dan industri farmasi. Tingginya kebutuhan



turunan senyawa sitronelal mendorong para ilmuwan mengembangkan metode
sintesis yang bersifat stereoselektif (Cahyono dkk., 2010).

Ekspor sitronelal tahun 2002 mencapai 173.294 ton dengan nilai US$
1150.393 dengan negara tujuan Eropa, Amerika, Jepang, India, Taiwan, Singapura
dan Timur Tengah. Minyak yang kurang memenuhi persyaratan ekspor dijual di
pasar domestik sebagai bahan baku industri sabun, pasta gigi dan obat-obatan
(Nurisman, 2009).

2.2 Sitronelal dan Peranannya

Sitronelal merupakan senyawa monoterpena yang mempunyai gugus
aldehida, ikatan rangkap, dan rantai karbon. Sitronelal (3,7-dimetil-6-oktenal)
merupakan monoterpena yang sebagian besar terbentuk dari metabolisme
sekunder tanaman sereh. Sitronelal bersama dengan sitral, geraniol, linalool, dan
sitronelol merupakan senyawa terpena yang paling penting (Nurisman, 2009).

Struktur sitronelal dapat dilihat pada Gambar 2.2.

CHO

Gambar 2.2 Struktur sitronelal (Celianus, 2012)

Nama IUPAC . 3,7-dimethyl-6-oktenal
Rumus Molekul 1 C1oH1s0

Massa molekul : 154,25 g / mol
Densitas : 0,855 g/cm’®

Titik didih : 201-207° C

(Celianus, 2012)
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Sitronelal dihasilkan melalui proses distilasi fraksinasi minyak sereh wangi.
Fraksinasi merupakan suatu proses untuk memisahkan minyak atsiri yang dalam
hal ini adalah minyak sereh wangi menjadi beberapa fraksi berdasarkan perbedaan
titik didih. Proses distilasi fraksinasi minyak sereh dilakukan pada tekanan di
bawah tekanan atmosfer atau tekanan vakum, dan biasanya dilakukan dengan cara
penyulingan minyak tanpa pengisian air dalam ketel suling atau tanpa pemasukan
uap aktif ke dalam minyak. Penggunaan tekanan serendah mungkin pada proses
distilasi fraksinasi minyak sereh bertujuan untuk menurunkan temperatur didih
dari minyak sereh sehingga komponen-komponen yang terdapat dalam minyak
sereh tidak terdekomposisi. Proses distilasi fraksinasi ini telah banyak diterapkan
dalam industri minyak atsiri (Guenther, 1987).

Menurut Agustian (2007), sitronelal merupakan bahan dasar sintesis
pembuatan fragrance seperti sitronelol, isopulegol, mentol dan ester-ester lainnya
yang mempunyai bau wangi yang khas. Penggunaan lain dari sitronelal adalah
untuk pembuatan hidroksi sitronelal, dimana hidroksi sitronelal ini merupakan
salah satu senyawa sintetik yang paling penting dalam wewangian. Senyawa
tersebut memiliki bau yang harum seperti floral — lily sehingga sejumlah orang
menyebutnya sebagai king of the parfumes (raja parfum). Hidroksi sitronelal
digunakan untuk pewangi sabun dan kosmetika, flavoring agent untuk aneka
makanan dan minuman, obat-obatan, repellent (obat pengusir/penolak nyamuk),
produk home care dan personal care karena bermanfaat untuk menenangkan,
antiseptik, membantu melemaskan otot, dan bau harumnya membangkitkan

gairah. Di Indonesia, pada umumnya hidroksi sitronelal digunakan untuk detergen
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krim dan produk pembersih alat-alat rumah tangga. Struktur hidroksi sitronelal

dapat dilihat pada Gambar 2.3.

ZHO

Gambar 2.3 Struktur hidroksi sitronelal (Celianus, 2012)

2.3 Sitronelol

Agustian (2007) mengemukakan bahwa sitronelol atau sering juga disebut
dengan dihidrogeraniol adalah suatu monoterpena alami dengan rumus molekul
C10H200 yang diperoleh dari minyak sereh wangi (Citronella Oil) dan juga dari
minyak daun cengkeh. Dalam perdagangan, sitronelol diperoleh dengan
mereduksi sitronelal yang terdapat dalam minyak seren wangi. Kandungan
sitronelal dalam minyak sereh wangi dari Jawa berkisar 32-45 %, sedangkan
kandungan sitronelolnya berkisar 12-15%. Sitronelol berupa cairan tak berwarna
yang memiliki bau seperti bunga mawar. Struktur dari sitronelol dapat dilihat pada

Gambar 2.4.

OH

Gambar 2.4 Struktur sitronelol
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Nama IUPAC : 3,7-Dimetil-6-oktenol
Rumus molekul : C10H200

Massa molekul : 156,27 g/mol
Densitas : 0,855 g/cm’®

Titik didih : 225°C, 498 K, 437°F

(Celianus, 2012)

Sitronelol dalam perdagangan dikenal sebagai bahan yang sangat mahal.
Sitronelol merupakan salah satu pewangi yang paling penting yang banyak
digunakan dalam parfum, kosmetik dan sabun mandi. Sitronelol merupakan
konstituen utama dalam senyawa sintetik yang berbau mawar.

Jumina dkk. (2003) telah melakukan penelitian tentang reaksi reduksi
senyawa aldehid yaitu 6-nitro veratraldehid dengan menggunakan NaBH, pada
temperatur kamar. Reduksi 6-nitro veratraldehid menghasilkan senyawa 6-nitro
veratril alkohol dengan rendemen bersih sebesar 13,47%. Kaniawati dkk.(2004)
juga telah melakukan penelitian tentang reaksi reduksi sitronelal dari minyak
sereh menjadi sitronelol dengan NaBH,; tanpa menggunakan pelarut dan
menggunakan pelarut etanol, dengan hasil konversi sebesar 77,7% dan
perbandingan mol sitronelal dengan NaBH, adalah 1:1,1.

Transformasi sitronelal menjadi sitronelol dapat dilakukan melalui reaksi
reduksi, dimana gugus aldehida pada sitronelal akan tereduksi menjadi senyawa
alkohol menggunakan natrium borohidrida (NaBH,;) dan menggunakan H;

terkatalis Ni/zeolit beta.
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2.4 Reaksi Reduksi Gugus Karbonil
2.4.1 Hidrogenasi

Ikatan pi suatu gugus karbonil dapat mengalami hidrogenasi katalitik, sama
seperti ikatan pi pada alkena. Hidrogenasi gugus karbonil biasanya diperlukan
kalor dan tekanan. Suatu keton direduksi menjadi alkohol sekunder oleh
hidrogenasi katalitik, sementara suatu aldehida menghasilkan alkohol primer
(Fessenden & Fessenden, 1986). Gambar 2.5 adalah contoh reaksi suatu aldehida

yang direduksi dengan gas H, terkatalis Ni dapat dilihat pada reaksi di bawah ini:

CH3 CH3
Ni
=2 tH - -
1T Kalor dan tekanan He—an
. rendah
Sitronelal Sitronelol

Gambar 2.5 Reaksi reduksi sitronelal dengan gas H; terkatalis Ni
(Fessenden & Fessenden, 1986)

Jika suatu ikatan rangkap dan suatu gugus karbonil keduanya terdapat dalam
sebuah struktur, ikatan rangkap tersebut dapat dihidrogenasi sementara gugus
karbonil tetap utuh, atau dapat pula keduanya terhidrogenasi. Gambar 2.6 adalah
contoh reaksi lebih lanjut jika suatu senyawa yang mengandung ikatan rangkap

dan gugus aldehida mengalami reaksi reduksi dengan gas H, terkatalis Ni.

CHs
CH3y
< OH
RN Kalor dan
= tekanan tinggi
Sitronelal 3,7-dimetil-oktanol

Gambar 2.6 Hidrogenasi sitronelal pada kalor dan tekanan tinggi
(Fessenden & Fessenden, 1986)
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2.4.2 Hidrida logam
Menurut Fessenden & Fessenden (1986), suatu prosedur reduksi alternatif
melibatkan penggunaan hidrida logam. Dua zat pereduksi yang bermanfaat adalah
litium aluminium hidrida (LiAlIH4) dan natrium borohidrida (NaBH,), keduanya
mereduksi aldehida dan keton menjadi alkohol. Struktur dari LiAIH, dan NaBH,4

dapat dilihat pada Gambar 2.7.

| |
Li* H—Alxl' —H Na" H —Bl' —H
H H
Litium aluminium hidrida Natrium borohidrida

Gambar 2.7 Struktur LiAlIH4 dan NaBH,4 (Fessenden & Fessenden, 1986)

Kedua hidrida logam ini sangat berbeda dalam kereaktifannya. LiAlH,
merupakan zat pereduksi kuat, yang tidak hanya mereduksi aldehida dan keton,
tetapi juga asam karboksilat, ester, amina, dan nitril. LiAlH, bereaksi hebat
dengan air, sehingga reaksi reduksi biasanya dilakukan dalam pelarut seperti eter
tak berair (Fessenden & Fessenden, 1986).

Natrium borohidrida merupakan zat pereduksi yang lebih lembut dari pada
LiAlIH,. Reaksinya dapat dilakukan dalam air atau alkohol berair sebagai pelarut.
Untuk mereduksi suatu aldehida atau keton, dipilih NaBH, karena lebih mudah
penanganannya dan tidak reaktif terhadap air. NaBH,; mereduksi aldehida dan
keton dengan cepat, tetapi sangat lambat mereduksi ester. Oleh karena itu, gugus

karbonil aldehida atau keton dapat direduksi tanpa diiringi reduksi suatu gugus
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ester pada molekul yang sama. Selektivitas semacam itu tidak dapat dilakukan
bila menggunakan LiAlH,4 (Fessenden & Fessenden, 1986).

NaBH,4 maupun LiAlH, tidak mereduksi ikatan rangkap karbon-karbon yang
terisolasi, tetapi C=C yang berkonjugasi dengan suatu gugus karbonil kadang-
kadang terserang. Suatu struktur yang mengandung ikatan rangkap dan gugus
karbonil seringkali dapat direduksi pada posisi karbonil secara selektif. Dalam hal
ini, hidrida logam bersifat komplementer terhadap gas hidrogen sebagai bahan-
bahan pereduksi. Tiap ion hidrida dapat mereduksi satu gugus karbonil. Oleh
karena itu, secara teoritis satu mol LiAlH, atau NaBH, dapat mereduksi empat
mol aldehida atau keton (Fessenden & Fessenden, 1986). Contoh reaksi
selektivitas dari NaBH, ditunjukkan pada Gambar 2.8. NaBH, hanya menyerang

gugus karbonil dan tidak menyerang gugus ester.

0 o OH 0
[ [ NaBH, | I
HCCH; CH,COCHCH; — === CH,CH,CH,COCH,CH;
2Y,

Gambar 2.8 Contoh reaksi selektivitas dari NaBH,.
(Fessenden & Fessenden, 1986)

2.5 Katalis

Adzani (2012) menjelaskan bahwa katalis pada prinsipnya berfungsi untuk
meningkatkan laju pembentukan produk. Katalis yang digunakan pada penelitian
ini merupakan katalis heterogen dan berbentuk powder. Katalis heterogen adalah
katalis yang mempunyai fasa yang berbeda dengan reaktannya. Pada umumnya
katalis heterogen berbentuk padatan dan memiliki permukaan metal aktif.

Penggunaan katalis heterogen dikarenakan katalis heterogen memiliki beberapa
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macam kelebihan, antara lain mudah dipisahkan dari reaktan, proses preparasi dan
kontrol katalis yang mudah, dan kualitas produk yang dihasilkan pun baik.

Menurut Utomo (2007), konsep dasar katalis adalah zat yang dalam jumlah
kecil dapat menyebabkan perubahan yang besar. Definisi katalis yang lebih tepat
belum ada karena katalis selalu berkembang dari waktu ke waktu. Definisi katalis
yang dapat diusulkan bahwa katalis adalah suatu zat yang dapat meningkatkan
laju reaksi tanpa zat tersebut ikut bereaksi dalam proses reaksi. Konsep dasar ini
berasal dari pendekatan secara kimiawi terhadap katalis, yaitu bahwa reaksi
terkatalisis dimana katalis membentuk kompleks dengan reaktan, kemudian
katalis terdesorpsi dari produk dan akhirnya kembali ke bentuk semula.

Menurut Adzani (2012), untuk mendapatkan suatu katalis yang baik harus
diperhatikan beberapa faktor, diantaranya :

a) Aktivitas, merupakan kemampuan katalis untuk mengkonversikan reaktan
menjadi produk yang diinginkan.

b) Selektivitas, merupakan kemampuan mempercepat suatu reaksi diantara
beberapa reaksi yang berlangsung. Dengan demikian produk yang diperoleh
adalah produk yang diinginkan dan produk samping yang dihasilkan dapat
seminimal mungkin.

c) Kestabilan, merupakan lamanya katalis memiliki aktivitas dan selektivitas
pada keadaan seperti semula. Untuk memperoleh Kkatalis yang memiliki
kestabilan tinggi, diantaranya katalis harus memiliki sifat tahan terhadap

racun, perlakuan panas, dan erosi.
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d) Kemudahan katalis diaktivasi kembali setelah digunakan dalam suatu reaksi.
Suatu katalis akan menurun baik aktivitas maupun selektivitasnya setelah
digunakan pada beberapa reaksi karena ada racun katalis yang menutupi

sebagian sisi aktif katalis seperti kokas atau arang.
2.6 Nikel

Logam transisi sering digunakan sebagai Kkatalis untuk fasa aktif. Logam
transisi tersebut bersifat asam dan berperan dalam reaksi perpindahan elektron.
Fungsi logam transisi dalam suatu reaksi katalitik untuk mengatomisasi molekul-
molekul diatomik dan memberikan atom tersebut kepada reaktan lainnya atau
intermediet reaksi. Kemampuannya dalam mengkatalisis ini sangat berkaitan
dengan keberadaan elektron-elektron pada orbital d yang berbaur dengan keadaan
elektronik pada orbital s dan p terdekat, sehingga akan timbul keadaan elektronik
berenergi rendah dalam jumlah besar dan orbital kosong yang sangat ideal untuk
reaksi katalisis (Adzani, 2012).

Nikel merupakan logam transisi yang umum digunakan sebagai katalis.
Nikel mempunyai biloks bervariasi, tetapi yang umum adalah +2. Nikel dalam
sistem periodik memiliki nomor atom 28 dan elektron terluarnya pada orbital d
dengan konfigurasi elektron [Ar] 3d® 4s® (Adzani, 2012). Konfigurasi elektron

nikel dapat dilihat pada Gambar 2.9.

23N1: (Ar) ll 333 l l

4s 3d

Gambar 2.9 Konfigurasi elektron nikel (Adzani, 2012)
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Sesuai aturan Hund, nikel mempunyai orbital 3d yang belum penuh,
sehingga terdapat elektron-elektron tidak berpasangan pada orbital d, maka
bersifat magnetik. Fenomena ini menyebabkan nikel mudah membentuk ikatan
kovalen koordinat sehingga pembentukan senyawa antara permukaan Kkatalis
menjadi lebih mudah (Adzani, 2012).

Nikel merupakan logam yang berwarna putih seperti perak. Nikel memiliki
struktur yang keras namun dapat dibentuk. Karena sifatnya yang fleksibel dan
mempunyai karakteristik-karakteristik yang unik seperti tidak berubah sifatnya
bila terkena udara, ketahanannya terhadap oksidasi dan kemampuannya untuk
mempertahankan sifat-sifat aslinya di bawah suhu yang ekstrim, nikel lazim
digunakan dalam berbagai aplikasi komersial dan industri. Nikel terutama sangat
berharga untuk fungsinya dalam pembentukan logam campuran (alloy dan
superalloy), terutama baja tidak berkarat (stainless steel) (Nurisman, 2009). Sifat
fisik logam nikel dapat dilihat pada Tabel 2.2.

Tabel 2.2 Sifat fisik nikel (Nurisman, 2009)

Karakteristik Nilai

Massa atom 58,69 g/mol

Bentuk Padat

Densitas 8,908 g/cm?®

Titik didih 3186 K(2913°C, 5275°F)
Konfigurasi elektron [Ar] 3d° 4s°

Katalis nikel biasanya digunakan untuk proses hidrogenasi. Proses
hidrogenasi merupakan suatu proses industri yang bertujuan untuk menjenuhkan
ikatan rangkap (Ketaren, 1985). Mekanisme penjenuhan ikatan rangkap dengan

bantuan katalis nikel dapat dilihat pada Gambar 2.10.
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Hidrogen terserap
dan pecah menjads
atom

Atom berikatan pada
alkena sehingga ikatan
" pi menjadi 2 ikatan
sigma yang baru

Gambar 2.10 Mekanisme penjenuhan ikatan rangkap dengan bantuan katalis nikel

Pada gambar 2.10, molekul etena bereaksi

(Nurisman, 2009)

dengan hidrogen dan dibantu

oleh nikel sebagai katalisator. Molekul etena diserap ke permukaan katalis nikel

sehingga rantai rangkap antara atom karbon rusak dan elektron tersebut digunakan

untuk berikatan dengan permukaan nikel. Selanjutnya, molekul hidrogen dipecah

menjadi atom hidrogen. Kemudian katalis nikel menyerap atom hidrogen ke

permukaan nikel. Atom-atom hidrogen yang tersebar di permukaan katalis nikel

bereaksi dengan ikatan karbon, sehingga ikatan antara katalis nikel dengan karbon

lepas. Hal yang sama juga terjadi pada ikatan karbon dengan katalis nikel yang

lain, dimana ikatan tersebut juga lepas dan atom hidogen yang tersebar di

permukaan katalis nikel bereaksi dengan ikatan karbon (Nurisman, 2009).
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2.7 Zeolit

2.7.1 Senyawa silikat
Unsur yang paling melimpah di kulit bumi adalah oksigen (46,6%) dan

silikon (27,7%). Senyawa gabungan dari kedua unsur ini disebut silikat, dan
kombinasi silikat dengan unsur lainnya merupakan mineral yang paling banyak di
bumi, yaitu mineral silikat. Senyawa silikat pada umumnya tidak larut dalam air
ataupun asam, namun dapat dirusak oleh kation logam alkali yang sangat reaktif
seperti NaOH. Silikat terdiri dari anion SiO* yang memiliki bentuk tetrahedral.
lon silikon berada pada pusat tetraheral dan keempat ion oksigen terletak di
keempat puncaknya. Setiap ion oksigen dapat berikatan dengan tetrahedral silikat
lainnya, menghubungkan satu tetrahedral dengan tetrahedral lainnya.
Kompleksitas struktur yang terjadi antar tetrahedral tersebut sangat menakjubkan.
Struktur ini dapat terbentuk dalam unit tunggal, rantai, lembaran, cincin, hingga
struktur rangka (Anshori, 2009). Struktur silikat dapat dilihat pada Gambar 2.11.
T 7

_O“u)Si\o/Si{u”O_

Gambar 2.11 Struktur silikat (Dlarsen, 2010)
2.7.2 Definisi zeolit
Zeolit merupakan mineral hasil tambang yang bersifat lunak dan mudah
kering. Warna dari zeolit diantaranya adalah putih keabu-abuan, putih kehijau-
hijauan, atau putih kekuning-kuningan. Zeolit terbentuk dari abu vulkanik yang

telah mengendap jutaan tahun silam. Sifat-sifat mineral zeolit sangat bervariasi
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tergantung dari jenis dan kadar mineral zeolit. Mineral ini biasanya dijumpai
mengisi celah-celah ataupun rekahan dari batuan tersebut (Adzani, 2012).

Pada saat ini penggunaan mineral zeolit semakin meningkat, dari
penggunaan dalam industri kecil hingga dalam industri berskala besar. Di negara
maju seperti Amerika Serikat, zeolit sudah benar-benar dimanfaatkan dalam
industri (Saputra, 2006).

Zeolit merupakan satu dari senyawa-senyawa aluminosilikat yang
mempunyai mikropori. Struktur pembangun utama dari unit zeolit adalah kation
yang berkoordinasi dengan oksigen membentuk struktur tetrahedral. Tetrahedral-
tetrahedral ini saling berhubungan pada sudut tetrahedral yaitu pada oksigennya.
Susunan tetrahedral inilah yang menentukan struktur kristal dan spesifikasi zeolit.
Seperti silika pada umumnya, zeolit tersusun berdasarkan struktur tetrahedral TOy,
dimana T adalah atom aluminium atau atom silikon (Saputra, 2006).

Zeolit juga sering disebut sebagai molecular sieve/molecular mesh (saringan
molekuler) karena zeolit memiliki pori-pori berukuran melekuler sehingga mampu
memisahkan/menyaring molekul dengan ukuran tertentu (Trisunaryanti, 2005).
Struktur dari zeolit dapat dilihat pada Gambar 2.12.

H+  Hy
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Gambar 2.12 Struktur zeolit (Nurisman, 2009)
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Zeolit merupakan kristal aluminosilikat yang mempunyai kerangka tiga
dimensi yang tersusun dari tetrahedral SiO, dan AlO, yang bergabung melalui
atom oksigen. Untuk menggambarkan hubungan antara komposisi dan struktur
zeolit, Hamdan (1992) menuliskan rumus zeolit sebagai berikut:

My(Al203)«(SiO2)y.pH-0
Keterangan :
M adalah kation bermuatan satu (natrium dan ammonium)

-, untuk kation bervalensi 1

bt

7=

| =

¥, untuk kation bervalensi 2

L=

ud

§

Zeolit mengandung Kkation di kerangka luar, biasanya Na® untuk
mempertahankan kenetralan listrik dengan AIO4. Kation Na® yang dapat
dipertukarkan terletak dekat AlO, tetrahedral karena muatan negatif dominan
pada daerah tersebut (Anshori, 2009).

2.7.3 Jenis-jenis zeolit
Adapun jenis-jenis zeolit diantaranya adalah :
2.7.3.1 Zeolit alam

Zeolit alam terbentuk karena adanya proses perubahan alam (zeolitisasi)
dari batuan vulkanik tuf, sedangkan zeolit sintesis direkayasa oleh manusia secara
proses kimia. Pembentukan mineral zeolit alam diduga merupakan hasil reaksi
antara debu vulkanik dengan air garam, ada juga beberapa zeolit seperti kabasit,
erionit dan filipsit diduga sebagai hasil dari proses hidrotermal. Karena sifat-sifat
zeolit alam sangat terbatas maka dilakukan sintesis zeolit untuk mensubstitusi

zeolit yang berasal dari alam (Anshori, 2009).
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Pada umumnya, zeolit alam dibentuk oleh reaksi dari air pori dengan
berbagai material seperti gelas, poorly cristalline clay, plagioklas, ataupun silika.
Struktur zeolit mengandung perbandingan yang besar dari M?* dan H* pada Na",
K* dan Ca?*. Pembentukan zeolit alam ini tergantung pada komposisi dari batuan
induk, temperatur, tekanan, tekanan parsial dari air, pH dan aktivitas dari ion-ion
tertentu (Saputra, 2006). Daftar beberapa mineral zeolit yang terdapat pada batuan
sedimen dapat dilihat pada Tabel 2.3.

Tabel 2.3 Mineral zeolit yang terdapat pada batuan sedimen (Anshori, 2009)

Nama Mineral Rumus Kimia Unit Sel
Analsim NalG(AImSilGO%). 16H,0
Kabasit (NaxCa)s(Al12Si24077). 4H,0
Klinoptilolit (Na3,K3)(AlgSiz072). 24H,0
Erionit (Na, Cao’5, K)g (A|98i27072). 27H,0
Faujasit Nasg(A|5gsi1340384). 24H,0
Mordenit Nag(AI88i40090). 24H,0
Filipsit (Na,K)s (AlsSi1103;). 20H,0

Laumontit Cay (A|88i16043). 16H,0
Heulandit Cay (AlgSizg07;). 24H,0

2.7.3.2 Zeolit sintetis

Mineral zeolit sintetis yang dibuat tidak dapat persis sama dengan mineral
zeolit alam, walaupun zeolit sintetis mempunyai sifat fisis yang jauh lebih baik.
Perkembangan zeolit sintetis dimulai sejak akhir tahun 1940 oleh Union Carbide
Corporations, melalui suatu program pembuatan zeolit dengan meniru proses
hidrotermal alamiah. Dengan cara ini telah berhasil dibuat lebih dari seratus jenis
zeolit, sebagai upaya pencarian jenis-jenis zeolit yang mempunyai daya guna
tinggi (Saputra, 2006).

Zeolit sintetis dapat diproduksi dengan cara hidrotermal dan kebanyakan

diproduksi dibawah kondisi tidak setimbang, akibatnya zeolit yang dihasilkan
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merupakan bahan metastabil atau mudah berubah. Bahan utama pembentuknya
adalah aluminat silikat (gel) dan berbagai logam sebagai kation. Komposisi gel,
sifat fisik dan kimia reaktan, serta jenis kation dan kondisi kristalisasi sangat
menentukan struktur yang diperoleh. Tahap pertama dalam pembuatan zeolit
adalah reaksi bahan dasar seperti gel atau zat padat amorf hidroksida alkali
dengan pH tinggi dan basa kuat dengan kondisi operasi pada suhu hidrotermal
rendah (Saputra, 2006). Contoh penggunaan zeolit sintetis dapat dilihat pada
Tabel 2.4.

Tabel 2.4 Contoh penggunaan zeolit sintetis (Saputra, 2006)

Jenis Zeolit Kegunaan

Zeolit X catalytic cracking (FCC) dan hidrocracking,
mereduksi NO, NO, dan CO,

ZeolitY removal, pemisah fruktosa-glukosa, pemisah
N, di udara, bahan pendingin kering

Zeolit US-Y memisahkan monosakarida

Zeolit A pengkonsentrasi alkohol, pengering olifin,
bahan gas alam padat, pembersih CO, dari
udara

Zeolit ZSM-5 dewaxing, produksi synfuel, mensintesis
ethylbenzene

Linde Zeolite-A bubuk pembersih untuk memindahkan ion

Ca dan Mg
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Zeolit sintetis sangat bergantung pada jumlah Al dan Si, sehingga ada 3
kelompok zeolit sintetis:

a. Zeolit sintetis dengan kadar Si rendah
Zeolit jenis ini banyak mengandung Al, berpori, mempunyai nilai ekonomi
tinggi karena efektif untuk pemisahan dengan kapasitas besar. Volume
porinya dapat mencapai 0,5 cm® tiap cm® volume zeolit.

b. Zeolit sintetis dengan kadar Si sedang
Jenis zeolit modernit mempunyai perbandingan Si/Al = 5 sangat stabil,
maka diusahakan membuat zeolit Y dengan perbandingan Si/Al = 1-3.
Contoh zeolit sintetis jenis ini adalah zeolit omega.

c. Zeolit sintetis dengan kadar Si tinggi
Zeolit jenis ini sangat higroskopis dan menyerap molekul non polar
sehingga baik untuk digunakan sebagai Kkatalisator asam untuk
hidrokarbon. Zeolit jenis ini misalnya zeolit ZSM-5, ZSM-11, ZSM-21,
ZSM-24
(Saputra, 2006)

Salah satu jenis zeolit sintetis adalah zeolit beta. Struktur dari zeolit beta
baru ditentukan akhir-akhir ini karena strukturnya yang sangat kompleks. Zeolit
beta terdiri dari 2 struktur yang tumbuh berbeda, disebut dengan polimorf A dan
B. Polimorf A dan B tumbuh sebagai lapisan 2 dimensi dan lapisan tersebut
berubah secara acak antara keduanya. Polimorf A dan B mempunyai jaringan 3
dimensi dari poros 12 cincin. Pertumbuhan dari polimorf tidak berpengaruh besar

terhadap pori-pori struktur 2 dimensinya, tapi pada arah tertentu, porosnhya
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menjadi berliku-liku (Anshori, 2009). Struktur pori dari zeolit beta dapat dilihat

pada Gambar 2.13.

Gambar 2.13 Struktur pori zeolit beta (Anshori, 2009)

Zeolit beta dikenal dengan ukuran porinya 0,65 x 0,74 nm dan struktur
kristal yang tinggi. Selain itu, material zeolit secara umum dikenal memiliki sifat
keasaman yang tinggi serta kestabilan termal dan hidrotermal yang tinggi pula
(Anshori, 2009).

2.7.4 Sifat-sifat zeolit

Menurut Anshori (2009), sifat-sifat zeolit meliputi:

a) Dehidrasi

Sifat dehidrasi akan berpengaruh terhadap sifat adsorpsi zeolit. Zeolit

dapat melepaskan molekul air dari rongga permukaan yang menyebabkan
medan listrik meluas ke dalam rongga utama dan akan efektif berinteraksi
dengan molekul yang akan diadsorpsi. Jumlah molekul air sesuai dengan
jumlah pori-pori atau volume ruang hampa yang akan terbentuk bila unit sel

kristal zeolit tersebut dipanaskan.



27

b) Adsorpsi

Dalam keadaan normal ruang hampa dalam kristal zeolit terisi oleh
molekul air bebas yang berada di sekitar kation. Bila kristal zeolit dipanaskan
pada suhu 300-400°C maka air tersebut akan keluar sehingga zeolit dapat
berfungsi sebagai penyerap gas atau cairan. Selektivitas adsorpsi zeolit
terhadap ukuran molekul tertentu dapat disesuaikan dengan jalan pertukaran
kation, dekationisasi, dealuminasi secara hidrotermal dan pengubahan
perbandingan kadar Si dan Al.

Ada dua alasan penting yang berhubungan dengan keselektifan dan

kapasitas zeolit, yaitu:

1. Zeolit dapat memisahkan molekul-molekul berdasarkan ukuran molekul
dan konfigurasi dari molekul relatif terhadap ukuran dan geometri dari
struktur zeolit.

2. Zeolit merupakan molekul pengadsorpsi, khususnya terhadap suatu
momen dipol permanen dan efek-efek interaksi lainnya dengan
keselektifan yang tidak sama dengan adsorben-adsorben lainnya. Jika
beberapa molekul memasuki sistem mikropori dari zeolit, maka salah
satunya akan ditahan berdasarkan kepolaran atau efek interaksi lain dari
molekul tersebut dengan zeolit. Molekul-molekul polar dan tak jenuh
akan diadsorpsi secara selektif.

¢) Penukar ion
lon-ion pada rongga atau kerangka elektrolit berguna untuk menjaga

kenetralan zeolit. lon-ion ini dapat bergerak bebas sehingga pertukaran ion
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yang terjadi bergantung kepada ukuran dan muatan maupun jenis zeolitnya.
Sifat sebagai penukar ion dari zeolit antara lain bergantung kepada kation,
suhu dan jenis anion. Penukaran kation dapat menyebabkan perubahan
beberapa sifat zeolit seperti stabilitas terhadap panas, sifat adsorpsi dan
aktivitas katalis.
Katalis

Sifat khusus dari zeolit yang secara praktis akan menentukan sifat khusus
mineral ini adalah adanya ruang kosong yang akan membentuk saluran
didalam strukturnya. Bila zeolit digunakan pada proses penyerapan atau
katalitis, maka akan terjadi difusi molekul ke dalam ruang bebas di antara
kristal. Dengan demikian dimensi serta lokasi saluran sangat penting. Reaksi
kimia juga terjadi di permukaan saluran tersebut. Zeolit mempunyai
kemampuan bertindak sebagai katalis untuk suatu reaksi kimia yang terjadi
dalam rongga. Zeolit juga dapat bertindak sebagai katalis oksidasi atau
reduksi, biasanya setelah logam dimasukkan kedalam kerangka.
Penyaring atau pemisah

Zeolit dapat memisahkan molekul gas atau zat lain dari suatu campuran
tertentu karena mempunyai rongga yang cukup besar dengan garis tengah
yang bermacam-macam tergantung dari jenis zeolitnya. Volume dan ukuran
garis tengah ruang hampa dalam Kkisi-kisi kristal mempunyai dasar
kemampuan zeolit untuk bertindak sebagai penyaring molekul. Molekul yang
berukuran lebih kecil dapat melintas sedangkan yang berukuran lebih besar

dari rongga akan tertahan atau ditolak.



29

f) Pengemban
Zeolit banyak digunakan sebagai pengemban karena material ini
memiliki stabilitas pemanasan (thermal stability) yang tinggi, porositas yang
baik sehingga memungkinkan terjadinya adsorbsi. Zeolit memiliki luas
permukaan yang besar, aktivitas dan selektivitas tinggi. Zeolit ini juga
mempunyai kemampuan untuk mengikat logam aktif sebagai katalis. Dalam
memilih  pengemban juga perlu diperhatikan ketersediaan dan aspek

ekonomis bahan.
2.8 Instrumentasi

2.8.1 Spektrofotometer inframerah

Spektrofotometer inframerah (IR) merupakan suatu instrumen yang
digunakan untuk mengukur radiasi inframerah pada berbagai panjang gelombang.
Spektrofotometer IR memberikan analisis secara kualitatif dengan
mengidentifikasi macam gugus fungsi yang terdapat dalam suatu senyawa. Suatu
senyawa akan memancarkan energi yang kemudian akan diserap oleh alat dengan
spektra. Pada spektrofotometer IR menyajikan grafik dari presentasi transmitasi
dengan kenaikan panjang gelombang atau penurunan frekuensi (Fessenden &
Fessenden, 1986). Bilangan gelombang yang terjadi pada sitronelal, sitronelol,dan

3,7-dimetil-oktanol dapat dilihat pada Tabel 2.5, 2.6, dan 2.7.



Tabel 2.5 Bilangan gelombang yang terjadi pada sitronelal

Bilangan gelombang (cm™) Ikatan
2900-2800 -CH- alifatik
2800-2700 C-H dari -CHO
1740-1700 C=0 karbonil

1700 — 1600 C=C alkena
1462 —CH,-
1375 — CH;
Tabel 2.6 Bilangan gelombang yang terjadi pada sitronelol

Bilangan gelombang (cm™) Ikatan
3700-3000 -OH
2900-2800 -CH- alifatik
1700-1600 C=C alkena
1250-1000 C-O0

1462 —CH,-
1375 — CH;

Tabel 2.7 Bilangan gelombang yang terjadi pada 3,7-dimetil-oktanol

Bilangan gelombang (cm™) Ikatan
3700-3000 -OH
2900-2800 -CH- alifatik
1250-1000 C-O0

1462 —CH,-

1375 —CHj;

30
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2.8.2 Kromatografi gas (GC) dan kromatografi gas-spektrometri massa (GC-
MS)

Kromatografi gas (GC) pada dasarnya merupakan metoda pemisahan yang
melibatkan dua macam fasa, yaitu fasa gerak (mobile phase) dan fasa diam
(stationary phase). Dalam kromatografi gas yang bertindak sebagai fasa gerak
adalah gas yang merupakan gas inert seperti N, H,, Ar dan He, sedangkan yang
berfungsi sebagai fasa diam adalah suatu padatan. Fasa diam dalam kromatografi
gas, selain berupa partikel-partikel padat adsorben (kromatografi gas-padat),
dikenal pula fasa diam cair (liquid phase) yang terikat pada pendukung padat
(kromatografi gas-cair) (Widiarti, 2011).

Campuran yang dipisahkan dengan metoda ini harus mudah menguap.
Kromatografi gas dapat digunakan untuk analisis kuantitatif secara organik.
Cuplikan dalam bentuk uap dapat dibawa oleh aliran gas ke dalam kolom
pemisahan, hasil pemisahan dapat dianalisis dengan kromatografi ini. Jumlah
puncak menunjukkan jumlah senyawa yang terdapat dalam cuplikan sedangkan
luas permukaan menunjukkan konsentrasi senyawa (Hendayana, 1994).

Pada GC, produk dekomposisi dipisahkan dalam kolom GC, setelah produk
itu terdeterminasi secara kualitatif dan kuantitatif. Hasil analisis itu akan muncul
dari pirogram (sebuah kromatogram yang memberikan hasil dari hasil deteksi
produk pirolisis). Pada GC, pirolisis fragmen dihasilkan dari dekomposisi kimia
oleh panas. Jika komponen yang akan dipirolisis itu terlalu kompleks, maka tidak
dapat dilakukan identifikasi secara lengkap untuk semua fragmen (Rofiqi, 2012).

Menurut Rofigi (2012), kolom pada GC berupa pipa tipis seperti selang

yang tergulung rapi seperti kumparan. Kolom itu merupakan kolom kapiler yang
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berisi resin atau padatan lain yang berfungsi sebagai fase stasioner. Isi kolom itu

pun dapat diganti sesuai dengan komponen yang akan di kromatografi. Kelebihan

GC adalah sebagai berikut :

a) GC dapat memberikan resolusi pemisahan yang sangat baik, bahkan
komponen yang berbentuk campuran azeotropis dalam teknik distilasi pun
dapat dipisahkan oleh GC.

b)  Tingkat sensitivitas GC lebih baik dari alat kromatografi lainnya.

c)  Waktu analisis GC relatif lebih cepat daripada alat kromatografi lainnya,
yaitu sekitar 30 menit.

d) Operasi GC sangat sesuai dengan prosedur dan sangat mudah digunakan
oleh orang yang termasuk non-teknisi sekalipun.

GC-MS merupakan metode pemisahan senyawa organik yang menggunakan
dua metode analisis senyawa yaitu kromatografi gas (GC) untuk menganalisis
jumlah senyawa secara kuantitatif dan spektrometri massa (MS) untuk
menganalisis struktur molekul senyawa analit. Analisa Kromatografi Gas dapat
digunakan untuk sampel gas maupun cair, yang diinjeksikan ke dalam aliran gas
inert sebagai fasa geraknya. Sampel kemudian dialirkan oleh gas pembawa
menuju kolom kapiler, dimana komponen sampel akan terpisah berdasarkan
kemampuan mereka untuk berinteraksi dengan fasa gerak (gas pembawa) serta
fasa diam (material penyusun kolom Kkapiler). Kolom kromatografi gas
dihubungkan langsung dengan spektrometer massa sebagai detector (Hendayana,

1994).
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Pengabungan antara kromatografi gas dan spektroskopi massa dapat
memberikan informasi kualitatif maupun kuantitatif senyawa yang dianalisis. GC-
MS merupakan metode yang cepat dan akurat untuk memisahkan sekaligus
mengidentifikasi secara langsung komponen-komponen dalam suatu campuran.
Selain itu, metode GC-MS juga bisa digunakan untuk menentukan konsentrasi
komponen penyusun campuran dari luas puncak kromatogram massa yang
diperoleh (Rofiqi, 2012).

2.8.3 Adsorpsi nitrogen

Sifat fisik katalis berhubungan erat dengan struktur pori permukaan katalis
yang diperjelas dengan penentuan luas permukaannya. Salah satu metode yang
digunakan adalah adsorpsi nitrogen. Adsorpsi nitrogen ini digunakan untuk
menentukan luas permukaan dan struktur pori suatu sampel. Luas area spesifik
adalah luas area partikel tiap satuan massa atau volume dari material. Pada
umumnya, luas area ditentukan melalui adsorpsi fisik dari gas seperti gas nitrogen
atau adsorpsi kimia dari pewarna seperti metilen biru. Pada adsorpsi gas dikenal
beberapa istilah sebagai berikut:

a)  Adsorbat, yaitu fase gas yang teradsorpsi pada permukaan material
b)  Adsorben, yaitu fase padatan yang mengadsorpsi gas, disebut juga substrat
(Widiarti, 2011)

Menurut Widiarti (2011), adsorpsi fisis gas nitrogen dalam jumlah tertentu
pada suhu rendah (77 K) dan tekanan vakum diadsorpsi pada permukaan material
berpori. Adsorpsi fisis tidak bergantung pada sifat sampel tetapi hanya bergantung

pada luas permukaan dan struktur pori. Luas permukaan material yang dianalisis
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diukur dari jumlah molekul yang teradsorpsi pada monolayer, sedangkan ukuran
pori diukur berdasarkan tekanan kondensasi gas dalam pori-pori.

Adsorpsi nitrogen selain digunakan untuk penentuan pori dapat juga
digunakan untuk menentukan luas permukaan total padatan (katalis) dengan
metode BET (Broener-Emmet-Teller) (Widiarti, 2011). BET merupakan metode
untuk menentukan luas permukaan material, distribusi pori dari material dan
isotherm adsorpsi suatu gas pada suatu bahan. Prinsip kerja dari metode BET
menggunakan mekanisme adsorpsi gas (umumnya nitrogen) pada permukaan
suatu bahan padat yang akan dikarakterisasi pada suhu konstan, biasanya suhu
didih dari gas tersebut (Wahyuningrum, 2012).

2.8.4 Difraksi sinar X (XRD)

Sinar X merupakan radiasi elektromagnetik yang memiliki energi tinggi
sekitar 200 eV sampai 1 MeV. Sinar X dihasilkan oleh interaksi antara berkas
elektron eksternal dengan elektron pada kulit atom. Spektrum sinar X memiliki
panjang gelombang 10™ — 10 nm, berfrekuensi 1017-1020 Hz dan memiliki energi
103-106 eV. Panjang gelombang sinar X memiliki orde yang sama dengan jarak
antar atom sehingga dapat digunakan sebagai sumber difraksi Kristal (Widiarti,
2011).

Anshori (2009) mengemukakan bahwa panjang gelombang memiliki orde
yang sama dengan jarak antar atom pada material kristalin, karena itu kristal akan
berperilaku sebagai grating difraksi untuk sinar-X. Pancaran sinar-X yang
mengenai permukaan kristal, sebagian akan dipantulkan oleh atom pada lapisan

pertama. Sebagian sinar yang lain akan dipantulkan oleh lapisan kedua dan
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seterusnya. Interferensi konstruktif maupun destruktif beroperasi dengan cara
yang sama dengan Kisi optis. Interferensi ini sesuai dengan persamaan Bragg:

NA=2dsin0
Dengan :
n : bilangan bulat
A : panjang gelombang
d : jarak antar bidang dalam kristal
0 : sudut difraksi
Pemanfaatan XRD dalam kristalografi adalah untuk menentukan struktur 3

dimensi kristal secara tepat. Pola XRD memberikan informasi mengenai struktur
kristal. Sampel Kristal bubuk akan menyulitkan pengukuran XRD karena akan
memberikan refleksi sinar Bragg yang banyak sehingga puncaknya akan saling
overlap dan intensitas rendah. Karena itu pada prakteknya akan sulit untuk
mendapatkan informasi yang tepat dengan posisi tepat dengan intensitas dan

refleksi individu (Anshori, 2009).
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METODE PENELITIAN

3.1 Populasi dan Sampel
3.1.1 Populasi

Populasi adalah seluruh obyek dari penelitian. Populasi dalam penelitian ini
adalah sitronelal yang diperoleh dari hasil isolasi minyak sereh dengan cara
distilasi fraksinasi pengurangan tekanan.

3.1.2 Sampel

Sampel adalah wakil dari populasi yang diteliti. Sampel dalam penelitian ini

adalah cuplikan yang diambil secara acak dari sitronelal yang diisolasi dari

minyak sereh.

3.2 Variabel Penelitian
3.2.1 Variabel terikat

Variabel terikat adalah variabel yang menjadi titik pusat penelitian. Variabel
terikat dalam penelitian ini adalah hasil reaksi reduksi sitronelal dengan
menggunakan reduktor NaBH, dan H, terkatalis Ni/zeolit beta yaitu sitronelol.

3.2.2 Variabel bebas

Variabel bebas yaitu variabel yang akan diteliti pengaruhnya terhadap
variabel terikat. Variabel bebas dalam penelitian ini adalah senyawa reduktor
untuk sitronelal, yaitu NaBH, dan H, terkatalis Ni/zeolit beta.

3.2.3 Variabel terkendali
Variabel terkendali adalah faktor-faktor lain yang dapat mempengaruhi hasil

reaksi yang dikendalikan agar tidak mempengaruhi variabel bebas. Variabel

36
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terkendali dalam penelitian ini adalah kecepatan pengadukan, perbandingan mol

sitronelal dengan reduktor, tekanan, temperatur, dan waktu refluks.

3.3 Alat dan Bahan
3.3.1 Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian : kromatografi Gas (Hawllett Packard
5890 Series Il), kromatografi Gas-Spektrometer Massa (GC-MS,Shimadzu QP
5000), spektrofotometer FTIR (Shimadzu FTIR-8201PC), termometer, Surface
Area Analyzer (SAA, Quantachrome), oven, alat distilasi fraksinasi beserta vakum
(Duran), alat refluks (Duran), alat pemanas (Steromag), pengaduk magnetik
(magnetic stirrer), indikator universal (Merck), neraca analitik (Mettler Toledo),
labu takar (Pyrex), erlenmeyer (Pyrex), pipet volume (Pyrex), gelas kimia (Pyrex),
corong gelas (Pyrex), gelas ukur (Pyrex).
3.3.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian : minyak sereh (Toko Sari Warna
Jogjakarta), NaBH, (Merck), aquadest, HClI 20% (Merck), Na,SO, anhidrat
(Merck), etanol p.a. (Merck), H-zeolit Beta, Ni(NO3),.6H,O (Merck), gas N, dan
gas H,.

3.4 Cara Kerja

3.4.1 Isolasi sitronelal dari minyak sereh wangi

Sitronelal diperoleh dari distilasi fraksinasi pengurangan tekanan 300 mL
minyak sereh wangi. Destilat-destilat dipisahkan antara satu dengan yang lainnya
berdasarkan perbedaan titik didih dan fraksi sitronelal dianalisis dengan GC.
Fraksi sitronelal yang masih tercampur dengan komponen yang lain didistilasi

ulang. Hasilnya diidentifikasi dengan IR dan GC (Wahyuningrum, 2012).
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3.4.2 Reduksi sitronelal dengan NaBH,4

Ke dalam labu leher tiga yang telah dilengkapi seperangkat alat refluks
dimasukkan NaBH; 1,5 g. dan etanol 7,2 mL. Campuran diaduk, kemudian
ditambahkan sitronelal hasil destilasi sebanyak 3,6 mL. Perbandingan sitronelal
dan NaBH, yang dimasukkan sebesar 1:2 (perbandingan mol). Dilakukan refluks
sambil diaduk menggunakan magnetic stirrer dan bantuan penangas minyak
selama 1 jam pada suhu 80°C. Setelah refluks selesai, campuran didinginkan dan
ditambahkan aquadest sebanyak 7,2 mL kemudian diaduk 30 menit. Selanjutnya
ditambahkan HCI 20% hingga pH 1-2. Campuran reaksi diaduk dalam suhu
kamar selama 15 menit. Hasil refluks dimasukkan dalam corong pisah untuk
memisahkan sitronelol dengan fasa airnya, kemudian ditambahkan Na,SO,
anhidrat kemudian disaring. Hasilnya dianalisis dengan menggunakan IR dan GC-
MS (Kaniawati dkk., 2004).
3.4.3 Preparasi katalis Ni/zeolit beta

H-zeolit beta dipanaskan pada oven pada suhu 150°C selama 2 jam sehingga
terbentuk H-zeolit beta aktif dan dihaluskan dengan lumpang dan alu porselain.
Kemudian hasilnya 9,56 gram H-zeolit beta aktif direndam dalam 2,2058 gram
Ni(NO3),.6H,0 yang dilarutkan dalam 30 mL aquades. Campuran Ni(NO3),.6H,0
dan H-zeolit beta dipanaskan pada suhu 80°C sambil diaduk dengan
menggunakan magnetic stirrer sampai menjadi bubur. Hasilnya berupa Ni/zeolit
beta yang dikeringkan pada suhu 110°C dan dikalsinasi sambil dialiri gas N, pada

suhu 400 °C selama 3 jam. Kemudian direduksi dengan gas H, pada suhu 400°C
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selama 3 jam. Ni/zeolit beta dikarakterisasi dengan SAA dan XRD
(Wahyuningrum, 2012).
3.4.4 Hidrogenasi sitronelal terkatalis Ni/zeolit beta

Proses hidrogenasi sitronelal dengan gas H, terkatalis Ni/zeolit beta diawali
dengan 2,565 g. katalis dimasukkan ke dalam reaktor yang dialiri gas Ho,
kemudian dipanaskan pada suhu 200°C selama 1 jam. Kemudian suhu reaktor
diturunkan hingga 100°C dan dimasukkan 20 ml sitronelal. Suhu reaktor
dinaikkan kembali sampai 200°C selama 3 jam dengan kecepatan alir gas H, 15
mL/menit. Campuran dipisahkan dengan centrifuge. Hasilnya dianalisis dengan
menggunakan IR dan GC (Kadarohman dkk., 2009).

3.5 Teknik Pengumpulan Data

Dari penelitian ini data yang dikumpulkan meliputi:

a. Kromatogram gas (GC) minyak sereh, sitronelal hasil destilasi fraksinasi
dan sitronelal hasil redistilasi fraksinasi, serta senyawa hasil reaksi untuk
mengetahui kadar senyawa.

b. Spektrum FTIR sitronelal, sitronelol dan 3,7-dimetil-oktanol untuk
mengetahui gugus fungsi senyawa.

c. Kromatogram gas dan spektra massa (GC-MS) sitronelol untuk mengetahui
kadar senyawa dan massa molekul senyawa.

d. SAA untuk mengetahui luas permukaan katalis yang digunakan.

e. XRD untuk mengetahui kristalinitas katalis.



BAB 4
HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN

Penelitian tentang tranformasi sitrinelal menjadi sitronelol dengan
menggunakan NaBH, dan hidrogenasi terkatalis Ni/zeolit beta dilakukan di
Laboratorium Kimia Organik jurusan Kimia Universitas Negeri Semarang.
Penelitian ini meliputi isolasi sitronelal dari minyak sereh, karakterisasi katalis
Ni/zeolit beta, dan reduksi sitronelal menjadi sitronelol dengan menggunakan
NaBH, dan hidrogenasi terkatalis Ni/zeolit beta.

4.1 Isolasi Sitronelal dari Minyak Sereh

Isolasi sitronelal dari minyak sereh dilakukan dengan cara distilasi
fraksinasi pengurangan tekanan. Minyak sereh sebanyak 300 ml diisolasi dan
dipisahkan menjadi tiga fraksi berdasarkan perbedaan titik didih. Pada perlakuan
awal, minyak sereh diuji dengan GC untuk mengetahui kadar sitronelal yang ada
dalam minyak sereh tersebut. Dari hasil GC minyak sereh diperoleh kadar
sitronelal sebesar 37,49% pada waktu retensi 6,513. Hasil uji GC minyak sereh

dapat dilihat pada Gambar 4.1.
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Gambar 4.1 Kromatogram minyak sereh
Idenfitikasi fraksi-fraksi dalam minyak sereh berupa uji sifat fisik seperti
warna, volume, dan titik didih. Hasil uji sifat fisik fraksi-fraksi minyak sereh

dapat dilihat pada Tabel 4.1.

Tabel 4.1 Uji sifat fisik fraksi-fraksi minyak sereh

Parameter Fraksi | Fraksi Il Fraksi Il
. Bening .
Warna Putih keruh . Kuning tua
kekuningan
Volume (ml) 32 41 220
Titik didih (°C) 70-80 110-120 150-160

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan olen Wahyuningrum (2012),
sitronelal berwarna bening kekuningan dan keluar pada titik didih 110-120°C,
maka diketahui bahwa sitronelal berada pada fraksi II.

4.1.1 Identifikasi sitronelal dengan menggunakan gas kromatografi (GC)

Fraksi Il yang diperoleh dari fraksinasi minyak sereh diuji dengan GC dan
memperlihatkan kemurnian sebesar 94,13% pada waktu retensi 6,647. Dengan

waktu retensi 6,647 dapat dikatakan bahwa fraksi Il adalah sitronelal karena
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berdasarkan penelitian yang telah dilakukan oleh Wahyuningrum (2012) sitronelal
keluar pada waktu retensi 6 menit.
Kromatogram dari sitronelal hasil isolasi minyak sereh dapat dilihat pada

Gambar 4.2.
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4.1.2 ldentifikasi sitronelal dengan menggunakan FTIR
Setelah dilakukan uji sampel dengan Kromatografi gas (GC), kemudian
dilakukan uji sampel dengan menggunakan FTIR. Spektrum FTIR dari sitronelal

hasil isolasi dari minyak sereh dapat dilihat pada Gambar 4.3.
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Gambar 4.3 Spektrum FTIR sitronelal
Dari data spektrum FTIR di atas dapat dilihat adanya pita serapan yang

menunjukkan vibrasi uluran dari gugus-gugus yang terdapat dalam sitronelal.

Data lebih jelasnya dapat dilihat pada Tabel 4.2.

Tabel 4.2 Bilangan gelombang gugus fungsi sitronelal

Gugus Fungsi  Bilangan gelombang (cm™)
C-H alifatik 2924,09 sampai 2870,08

C-H dari CHO 2723,49
C=0 karbonil 1728,22
C=C alkena 1643,35
-CH,- 1450,47
-CH3 1373,32

Berdasarkan Gambar 4.3 terlihat adanya pita serapan yang menunjukkan
adanya vibrasi ulur dari gugus C-H alifatik pada serapan 2924,09 sampai 2870,08

cm™, pita serapan 2723,49 cm™ adalah vibrasi ulur dari C-H aldehid, gugus C=0
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karbonil ditunjukkan pada serapan 1728,22 cm™, gugus C=C alkena ditunjukkan
pada serapan 1643,35 cm™, gugus -CH,- berada di sebelah kiri bilangan
gelombang 1400 yaitu ditunjukkan pada serapan 1450,47 cm™, sedangkan gugus -
CH3; berada di sebelah kanan bilangan gelombang 1400 yaitu ditunjukkan pada
serapan 1373,32 cm™. Sesuai dengan vibrasi ulur tersebut maka senyawa yang

dianalisis diketahui adalah sitronelal.
4.2 Peparasi dan Karakterisasi Katalis Ni/Zeolit Beta

Preparasi katalis dilakukan dengan metode impregnasi logam ke dalam
zeolit beta. Sebelum dilakukan impregnasi, zeolit beta diaktivasi menjadi H-zeolit
beta dengan cara pemanasan pada suhu 150°C untuk mengurangi kadar air yang
menutupi permukaan dan pori-pori pada zeolit beta. Setelah diaktivasi H-zeolit
beta direndam dalam larutan Ni(NOgz),.6H,0 pada suhu 80°C dan diaduk dengan
magnetic stirrer. Pada proses ini terjadi impregnasi logam Ni dan campuran akan
menjadi bubur Ni/zeolit beta. Bubur Ni/zeolit beta dikeringkan pada suhu 110°C
kemudian dilakukan kalsinasi dengan dialiri gas N, pada suhu 400°C untuk
menghilangkan zat-zat organik dan produk-produk gas yang tidak diinginkan.
Selanjutnya dialiri gas H, pada suhu 400°C untuk mereduksi logam NiO yang
terdapat pada katalis menjadi logam Ni (Wahyuningrum, 2012).

Kestabilan katalis dapat dilihat dari hasil karakterisasi katalis yang meliputi :
4.2.1 Permukaan katalis

Permukaan katalis dapat dianalisis dengan menggunakan metode adsorbsi

nitrogen atau BET menggunakan alat SAA. Hasil yang diperoleh dapat dilihat

pada Tabel 4.3.
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Tabel 4.3 Sifat permukaan H-zeolit beta dan Ni/zeolit beta

Sampel Luas permukaan spesifik (m°/g)
H-zeolit beta 156,77
Ni/zeolit beta 466,638

Berdasarkan tabel 4.3, dapat dilihat bahwa pada proses impregnasi logam
yang dilakukan dengan pemanasan dan pengadukan dengan larutan
Ni(NO3),.6H,O menyebabkan luas permukaan katalis semakin besar. Semakin
besar luas permukaan katalis maka akan semakin mempercepat proses hidrogenasi
(Wahyuningrum, 2012).

Proses impregnasi akan mengakibatkan terjadinya pengembangan ruang
antar lembaran (jarak ruang antar basal) dan terbentuknya sistem pori yang baik.
Sistem pori yang baik akan mengakibatkan permukaan H-zeolit beta semakin
terbuka sehingga luas permukaan spesifik pada Ni/zeolit beta semakin meningkat
(Wahyuningrum, 2012). Luas permukaan spesifik meningkat dari 156,77 m%/g
menjadi 466,638 m%/g.

Tujuan dari impregnasi logam ke dalam suatu padatan adalah untuk
memperluas permukaan dari suatu padatan (sampel katalis) dan diharapkan
aktivitas katalis akan meningkat. Semakin banyak logam yang diembankan
secara merata pada permukaan katalis diharapkan luas permukaan spesifik akan
meningkat, namun pada kenyataannya tidak selalu demikian. Bila terjadi
akumulasi pada bagian mulut pori atau saluran pori atau logam aktif terdispersi
tidak merata pada permukaan katalis akan menyebabkan luas permukaan spesifik

dari suatu padatan menjadi turun, dengan demikian situs aktif pada permukaan
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padatan menjadi semakin sedikit (dargo,dkk. 1997). Gambar 4.4 menunujukkan

perbandingan luas permukaan spesifik antara H-zeolit beta dengan Ni/zeolit beta.

4 N\

luas permukaan spesifik (m2/g)

Gambar 4.4 Perbandingan luas permukaan katalis

Peningkatkan luas permukaan dipengaruhi oleh proses impregnasi dan
proses kalsinasi yang menyebabkan terjadinya pembukaan pori pada zeolit yang
semula tertutup oleh pengotor (Wahyuningrum, 2012).
4.2.2 Kristalinitas katalis

Pemanfaatan XRD (X-ray diffraction) dalam kristalografi adalah untuk
menentukan struktur 3 dimensi kristal secara tepat. Identifikasi kristal dilakukan
dengan membandingkan jarak d dan intensitas pola XRD sampel dengan standar
(Anshori, 2009). Difraktogram zeolit beta dan Ni/zeolit beta dapat dilihat pada

Gambar 4.5 dan 4.6.
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Gambar 4.6 Difraktogram Ni/zeolit beta
Gambar 4.5 dan 4.6 menunjukkan hubungan antara intensitas dan 26. Hasil
analisis puncak-puncak tertinggi difraktogram dari zeolit beta dan Ni/zeolit beta

dapat dilihat pada Tabel 4.4.
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Tabel 4.4 Puncak-puncak tertinggi dari zeolit beta dan Ni/zeolit beta

sampel 20 (deg) Intensitas (counts)
Zeolit beta 7,6818 276,77
21,4567 352,12
22,4820 2210,95
25,3271 207,37
26,8207 295,25
29,519 299,87
43,7216 246,61
Ni/zeolit beta 7,8200 440
20,2430 156
21,4009 188
22,4537 1321
22,8800 168
25,3611 161
27,0202 155
29,5881 158
39,9676 144
44,4535 787
51,8090 312
76,3616 150

Puncak yang muncul antara zeolit beta dan Ni/zeolit beta tidak mengalami
perubahan yang signifikan. Hal ini menunjukkan bahwa tidak terjadi perubahan
struktur zeolit beta akibat perlakuan kalsinasi dan reduksi ketika proses
impregnasi Ni(NO3),.6H,0 pada zeolit beta. Hasil ini juga menunjukkan struktur
kerangka zeolit beta mempunyai kestabilan yang cukup tinggi (Wahyuningrum,
2012).

Berdasarkan difraktogram dan tabel diatas terdapat puncak-puncak baru
yang merupakan puncak logam Ni yang teremban dalam zeolit beta. Hal ini
didukung dengan penelitian yang telah dilakukan oleh Nie dkk. (2007).
Difraktogram Ni/zeolit beta dari penelitian yang telah dilakukan Nie dkk. (2007)

ditunjukkan pada Gambar 4.7.
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Gambar 4.7 Difraktogram dari (a) 3% Ni/zeolit beta, (b) 4% Ni/zeolit

beta, (c) 5% Ni/zeolit beta, (d) 15% Ni/zeolit beta

4.3 Aktivitas dan Selektivitas Reduktor NaBH, untuk Mereduksi
Sitronelal menjadi Sitronelol

Pada penelitian ini dilakukan uji aktivitas dan selektivitas reduktor NaBH,4
dalam mereduksi sitronelal menjadi sitronelol. Perbandingan mol antara sitronelal
dengan NaBH, adalah 1:2. NaBH, dilarutkan dalam etanol agar reaksi
berlangsung dalam sistem yang homogen. Pelarut etanol dipilih karena pada
kondisi tersebut aldehid dan keton akan cepat tereduksi dan inert terhadap gugus
yang lain seperti asam, ester nitril dan nitro. Reaksi dilakukan dalam labu leher
tiga yang dilengkapi dengan pendingin balik, pengaduk magnetik, termometer dan

pemanas. Reaksi dilakukan selama 1 jam dengan suhu 80°C. Perlakuan
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selanjutnya adalah penambahan H,O ke dalam campuran reaksi. Penambahan
H.O ini dimaksudkan untuk bereaksi dengan NaBH,4 dan membebaskan gas H..

2NaBH, + 6H,0O = 2NaH,BO3; + 8H,

Selanjutnya dilakukan penambahan HCI 20% ke dalam campuran reaksi.
Larutan HCI 20% digunakan untuk mengikat NaBH, sisa menjadi garam NaCl.

NaBH; + HCI = BH3 + NaCl + H;

Hasil reaksi kemudian dimasukkan dalam corong pisah untuk memisahkan
sitronelol dengan fasa airnya kemudian ditambahkan Na,SO, anhidrat untuk
mengikat sisa air yang masih ada dalam sitronelol.

Sampel diuji menggunakan GC-MS untuk melihat kadar senyawa dan untuk
melihat struktur molekul senyawa yang terkandung dalam sampel. Kromatogram

hasil reduksi sitronelal dengan NaBH, ditunjukkan pada Gambar 4.8:

Ch Sitronelol Mustikowat D\MET 2013\t lol qed
10,502,098 M
sitronelol
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100 200 300 350
min

Gambar 4.8 Kromatogram hasil reaksi reduksi sitronelal dengan NaBH,4
Berdasarkan kromatogram pada gambar 4.8, didapatkan persentase tertinggi
pada waktu retensi 16,56 dengan kemurnian 94,19%. Spektrum massa sitronelol

dan fragmentasinya dapat dilihat pada gambar 4.9.dan gambar 4.10.
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Gambar 4.10 Fragmentasi sitronelol
Pada spektrometer massa, reaksi pertama suatu molekul adalah ionisasi awal
(pengambilan sebuah elektron). Hilangnya sebuah elektron menghasilkan ion

molekul (Fessenden & Fessenden, 1986). Fragmen ion molekuler M*=m/z=156
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terlihat sangat kecil, ini berarti senyawa tersebut mudah mengalami fragmentasi.
Garis paling tinggi pada spektrum massa menunjukkan puncak dasar, yaitu pada
m/z=41. Puncak m/z=138 terjadi karena adanya pelepasan radikal H,O. Radikal
CsHg yang terlepas menghasilkan puncak m/z=69. Pemecahan selanjutnya radikal
C,Hg terlepas menghasilkan puncak dengan m/z=41.

Setelah sampel diuji menggunakan GC-MS, sampel diuji menggunakan
spektrofotometer FTIR untuk melihat gugus-gugus fungsi sitronelol hasil reduksi

sitronelal. Spektrum FTIR dari reaksi reduksi sitronelal dengan NaBH, dapat

dilihat pada Gambar 4.11.
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Gambar 4.11 Spektrum FTIR hasil reaksi reduksi sitronelal dengan NaBH,
Dari data spektrum FTIR di atas dapat dilihat adanya pita serapan yang

menunjukan vibrasi uluran dari gugus-gugus yang terdapat dalam sitronelol. Data

lebih jelasnya dapat dilihat pada Tabel 4.5.
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Tabel 4.5 Spektrum FTIR hasil reaksi reduksi sitronelal dengan NaBH,4

Bilangan gelombang (cm™)  Gugus fungsi

3425,58 -OH
2924,09 -CH- alifatik
1635,64 C=C alkena
1450,47 -CH,-
1373,32 -CHs-
1056,99 C-O

Berdasarkan Gambar 4.11 dapat terlihat adanya pita serapan yang
menunjukan adanya vibrasi ulur dari gugus -OH pada daerah panjang gelombang
3425,58 cm™, pita serapan pada gelombang 2924,09 cm™ adalah vibrasi ulur dari
gugus —CH- alifatik, pita serapan pada panjang gelombang 1635,64 cm™ adalah
vibrasi ulur dari gugus C=C alkena, pita serapan pada panjang gelombang
1450,47 cm™* adalah vibrasi ulur dari -CH,-, pita serapan pada panjang gelombang
1373,32 cm™ adalah vibrasi ulur dari ~CHs-, dan pita serapan pada panjang
gelombang 1056,99 cm™ adalah vibrasi ulur C-O dari CH,-OH.

Hasil uji GC dan FTIR menunjukkan bahwa reduksi sitronelal dengan
reduktor NaBH, menghasilkan sitronelol dengan kemurnian sebesar 94,19%.

Gambar 4.12 adalah mekanisme reaksi reduksi sitronelal sebagai berikut :
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Gambar 4.12 Mekanisme reaksi reduksi sitronelal dengan NaBH,4
(Fessenden & Fessenden, 1986)

4.4 Aktivitas dan Selektivitas Hidrogenasi dengan Katalis
Ni/zeolit beta untuk Mereduksi Sitronelal

Reaksi hidrogenasi sitronelal hanya dapat berlangsung jika menggunakan
bantuan katalis. Katalis yang digunakan dalam penelitian ini adalah logam Nikel
yang diembankan pada zeolit beta. Nikel merupakan logam transisi yang umum
digunakan sebagai katalis karena sifatnya yang fleksibel dan mempunyai
karakteristik-karakteristik yang unik seperti tidak berubah sifatnya bila terkena
udara, ketahanannya terhadap oksidasi dan kemampuannya untuk
mempertahankan sifat-sifat aslinya di bawah suhu yang ekstrim (Nurisman, 2009).

Zeolit beta digunakan sebagai pengemban logam Nikel karena mempunyai

stabilitas pemanasan yang tinggi, porositas yang baik, serta luas permukaan yang
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besar. Katalis yang digunakan dalam proses hidrogenasi adalah 15% dari berat
sitronelal yang akan dihidrogenasi. Reaksi hidrogenasi dilakukan pada suhu
tinggi, yaitu suhu 200°C karena reaksi hidrogenasi gugus karbonil biasanya
diperlukan kalor dan tekanan tinggi.

Reaksi dilakukan dalam reaktor yang dialiri dengan gas H,. Gas H, dan
katalis Ni/zeolit beta dimasukkan dalam reaktor dan dipanaskan pada suhu 200°C
selama 1 jam kemudian suhu diturunkan hingga 100°C dan sitronelal ditambahkan
ke dalam reaktor. Campuan dimasukkan dalam centrifuge untuk memisahkan
katalis dengan produk reaksi. Produk reaksi kemudian dianalisis dengan
menggunakan GC dan FTIR (Kadarohman dkk., 2009).

Sampel diuji menggunakan GC untuk melihat kadar produk reaksi
hidrogenasi yang terbentuk. Kromatogram hasil reaksi hidrogenasi sitronelal

dengan katalis Ni/zeolit beta dapat dilihat pada Gambar 4.13.

o - J=—| sitronelol |"." .
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Gambar 4.13 Kromatograrh 'ha'sil féakSi hidrogenasi sitronelal
Berdasarkan kromatogram pada Gambar 4.13, diperoleh persentase tertinggi
sebesar 43,91%. Setelah sampel diuji menggunakan GC, sampel diuji

menggunakan spektrofotometer FTIR untuk melihat gugus-gugus fungsi hasil
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hidrogenasi sitronelal. Spektrum FTIR dari reaksi hidrogenasi sitronelal dengan

katalis Ni/zeolit beta dapat dilihat pada Gambar 4.14.
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Gambar 4.14 Spektrum FTIR hidrogenasi sitronelal

Pada Gambar 4.14 dapat dilihat adanya pita serapan yang menunjukan

vibrasi uluran dari gugus-gugus yang terdapat dalam sitronelol. Data lebih jelas

mengenai gugus-gugus fungsi yang ada dalam sitronelol dapat dilihat pada Tabel
4.6.

Tabel 4.6 Spektrum FTIR hasil reaksi hidrogenasi sitronelal

Bilangan gelombang (cm™)  Gugus fungsi
3433,29 -OH

2924,09 sampai 2870,08 -CH- alifatik
1643,35 C=C alkena
1450,47 -CH,-
1373,32 -CHs-
1026,13

C-O
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Berdasarkan Gambar 4.14 dapat terlihat adanya pita serapan yang
menunjukan adanya vibrasi ulur dari gugus -OH pada daerah panjang gelombang
3433,29 cm™, pita serapan pada gelombang 2924,09 cm™ sampai 2870,08 cm™
adalah vibrasi ulur dari gugus —CH- alifatik, pita serapan pada panjang gelombang
1643,35 cm™ adalah vibrasi ulur dari gugus C=C alkena, pita serapan pada
panjang gelombang 1450,47 cm™ adalah vibrasi ulur dari -CH,-, pita serapan pada
panjang gelombang 1373,32 cm™ adalah vibrasi ulur dari —CHs-, dan pita serapan
pada panjang gelombang 1026,13 cm™ adalah vibrasi ulur C-O dari CH,-OH.

Berdasarkan hasil uji senyawa produk reaksi dengan GC dan FTIR diketahui
bahwa senyawa yang dihasilkan dari reaksi hidrogenasi sitronelal adalah senyawa
sitronelol dengan kadar kemurnian 43,91%.

Suatu keton direduksi menjadi alkohol sekunder oleh hidrogenasi Kkatalitik,
sementara suatu aldehida menghasilkan alkohol primer. Reaksi hidrogenasi

sitronelal dengan katalis Ni/zeolit beta ditunjukkan pada Gambar 4.15.

CH3 CH3
Ni
o +H, —
c‘{"//ﬂ 0 HyC—OH
1< 200°C -
H
Sitronelal Sitronelol

Gambar 4.15 Reaksi hidrogenasi sitronelal dengan katalis Ni/zeolit beta
(Fessenden & Fessenden, 1986)

Pada penelitian ini, sitronelol yang terkonversi hanya 43,91%. Hal ini
disebabkan karena suhu yang terlalu tinggi dan tekanan rendah sehingga sebelum

gas H, mereduksi ikatan rangkap, gas H, sudah menguap terlebih dahulu sehingga
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yang tereduksi hanya gugus karbonil. Ketika sitronelal dimasukkan ke dalam
reaktor, suhu reaktor sudah mencapai lebih dari 100°C.

Aktivitas dan selektivitas transformasi sitronelal menjadi sitronelol yang
lebih tinggi diperoleh dari reaksi reduksi dengan NaBH,. Boron kurang
elektronegatif dibandingkan hidrogen sehingga keduanya bermuatan positif.
Akibatnya, hidrogen yang diikat oleh Boron bermuatan negatif yang disebut ion
hidrida. Hidrida logam bereaksi dengan menyerah-terimakan ion hidrida negatif
kepada karbon positif dari suatu gugus karbonil sehingga ikatan rangkapnya
putus. Oksigen karbonil bermuatan negatif akan menyerang Boron (pada NaBHy).
Reaksi ini berlangsung 4 kali karena tiap satu atom Boron pada NaBH,
mengandung 4 atom hidrogen bermuatan negatif sehingga transformasi yang
didapatkan lebih besar dari pada menggunakan hidrogenasi terkatalis Ni/zeolit
beta. Hasil trasnformasi sitronelal menjadi sitronelol dengan menggunakan
NaBH, dan hidrogenasi terkatalis Ni/zeolit beta disajikan pada Tabel 4.7.

Tabel 4.7 Hasil transformasi sitronelal menjadi sitronelol

Produk sebelum . Produk sesudah Rt
Reduktor Rt sitronelol (%) Sitronelol (%) sitronelol (%)
NaBH, 5,41 94,19 0,4
Hidrogenasi
terkatalis Ni/zeolit 7,22 43,91 48,87
beta

NaBH,; mempunyai aktivitas dan selektivitas lebih tinggi dalam mereduksi
sitronelal menjadi sitronelol dibandingkan dengan hidrogenasi terkatalis Ni/zeolit

beta. NaBH, memberikan hasil transformasi sitronelol sebesar 94,19%.



BAB 5

PENUTUP

5.1 Simpulan

Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan, maka dapat disimpulan bahwa :

1.  Transformasi sitronelal menjadi sitronelol dengan reduktor NaBH,4
menghasilkan konversi sebesar 94,19% sedangkan dengan hidrogenasi
terkatalis Ni/zeolit beta menghasilkan konversi sebesar 43,91%.

2. NaBH; memiliki selektivitas dan aktivitas yang lebih tinggi dalam
transformasi sitronelal menjadi sitronelol dibandingkan dengan hidrogenasi
terkatalis Ni/zeolit beta,yaitu sebesar 94,19%.

5.2 Saran

Berdasarkan penelitian ini disarankan untuk melakukan penelitian lebih lanjut

sebagai berikut :

1.

Perlu dilakukan optimasi perbandingan mol antara sitronelal dengan NaBH,
untuk transformasi sitronelal menjadi sitronelol.

Perlu dilakukan variasi suhu, tekanan, dan jumlah katalis untuk transformasi
sitronelal menjadi sitronelol melalui reaksi hidrogenasi terkatalis Ni/zeolit

beta.
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Lampiran 1. Skema Kerja Isolasi Minyak Sereh

[ Minyak Sereh ] , | Dianalisis dengan GC

Distilasi fraksinasi pengurangan tekanan

l ,, l

[ Fraksi | ] [ Fraksi II }”a"s's[ Fraksi |11 ]

Redistilasi fraksinasi pengurangan tekanan

v v 4

Fraksi | ] [ Fraksi Il ] [ Fraksi 11l ]

Dianalisis dengan IR dan GC
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Lampiran 2. Skema Kerja Reduksi Sitronelal dengan NaBH,

1,5g. NaBH, + Ditambah 3,6 mL sitronelal dengan perbandingan mol
7,2 mL etanol sitronelal dan NaBH, yang dimasukkan adalah 1:2

Dimasukkan dalam refluks sambil diaduk menggunakan magnetic stirrer
dan bantuan penangas air pada suhu 80°C selama 1 jam

[ Campuran produk reaksi }

Didinginkan dan ditambah aquades 7,2 mL kemudian diaduk 30 menit

Campuran produk
dan sisa reaktan

Tambah HCI 20% hingga pH 1-2 kemudian
diaduk dalam suhu kamar selama 15 menit

[ Produk reaksi }

‘ Corong pisah

A 4

A 4

Fasa organik Fasa air

A 4

Tambah Na,SO, anhidrat kemudian disaring

e

A 4

[ Senyawa hasi 1 }4— Analisis dengan IR dan GC-MS
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Lampiran 3. Preparasi katalis Ni/zeolit beta

]

Dimasukkan dalam oven pada suhu 150 °C selama 2 jam

A 4

[ H-ZB Aktif

} — Dihaluskan dengan lumpang dan alu porselain

9,56 gram H-ZB aktif direndam dalam 2,2058 g Ni(NOs), yang
dilarutkan dalam 30 ml aquades dan diaduk dengan magnetic stirrer

Campuran H-ZB dan
Ni(NOs),

} — Dipanaskan pada suhu 80°C dan sambil terus diaduk

A

[ Bubur Ni/zeolit beta }_, Dikeringkan pada suhu 110°C

Dikalsinasi 400 °C selama 3 jam dengan dialiri gas N, kemudian
direduksi dengan gas H, pada suhu 400°C selama 3 jam

[ Ni/Zeolit beta }———{ Dikarakterisasi dengan SAA dan XRD ]
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Lampiran 4. Hidrogenasi sitronelal terkatalisis Ni/zeolit beta

[ 2,565 gram Ni/zeolit beta }47 Dimasukkan dalam reaktor hidrogenasi dan dialiri gas

H»

Dipanaskan pada suhu 200°C selama 1 jam kemudian suhu
diturunkan hingga 100°C dan ditambah sitronelal 20 ml

[ Ni/zeolit beta + } | Suhu reaktor dinaikkan kembali sampai 200°C

sitronelal selama 3 jam dengan laju alir gas H, 15 ml/menit

l Dipisahkan dengan centrifuge

[ Senyawa hasil 2 ]

|, | Dianalisis dengan IR dan GC




Lampiran 5. Hasil uji GC minyak sereh
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Signal Time Type WO Area[pA‘s] Area %
[min] [min]
13084 BP _0.025 6433.17514 _ 4.80960
1 3876 BB 0.033 833.05231 __ 0.62281
1 4149 _BP _0.036 4694.91532  3.51004
1 5328 BB 0.060 84512150  0.63183
1 6513 PV __0.112 50153.04863 37.49569
T 6570 _VV__0.021 54673246 _ 0.40875
1 75685 BV 0.079 15088.83422 11.28079
1 8.029 BV 0.087 25697.32594 19.21197
1 8153 VB 0029 1019.16370 _ 0.76195
1 8791 _PB__0.077 74535172 _ 0.55724
1 0.063 VP 0.034 2328.62993  1.74094
19202 BB 0030 1157.75247 _ 0.86557
1 9405 BB 0.035 2920.88989  2.18373
1 0583 BB 0.032 1707.73184 _ 1.07674
110467 VV___0.036 1478.20723 _ 1.10515
1 10500 VP 0.035 627.74267 _ 0.46932
110734 BV 0.031 542.99217 _ 0.40595
1 10.791 VB 0.029 1876.39275 1.40284
1 11.080 VP 0.034 2929.88161 _ 2.19045
1 11271 _BV__ 0.029 1083.73671 _ 0.81023
1 11.574 _VV___0.039 2017.08441 _ 1.50802
1 11.658 _VV___0.030 _989.29904 _ 0.73963
1 11.751 _VV___0.035 562.02014 _ 0.42018
1 11.807 _VV__0.027 71914757 _ 0.53765
1 11.852 VB 0.031 88889183 0.66456
1 12.059 _PB__0.027 718.96624 _ 0.53752
1 12.255 BV 0.043 2173.92055 1.62528
1 12.336 VB 0024 808.02538 _ 0.60410
1 12.484 BB 0.026 73511870 _ 0.54959
1 12.720 _BP _ 0.024 72522562  0.54220
1 12.836 BV 0.029 708.45081 _ 0.52966




Lampiran 6. Hasil uji GC sitronelal

Agilent Cerity QA/QC Report

69

ample name:

ample note:

ubmission time:

perator:
Injection date:

C Description:

ignal description:
Method:

Method last
ved:

" *Reprocessed: *Tika_1

Citronella ,
Friday, June 21, 2013 10:46:42 AM - _ .

Friday, June 21, 2013 10:52:30.AM-
GC1 - SN: CN10713006

FID1 A, front detector .

citronella

Tuesday, June 25,2013 2:16:12PM . .

©fapt detectdr
x .
- B
o .
1 o
5 4
W
~

SO0

i - . o - . H
- .

=
a |
W B H
_ L
. . [I .O,:. .

g By & { 2 G% ©@ oy

™) ﬁ' N. | i 1 T < B
- & i K| RS SN W 2

R

a 8 g 14

e A e i

vy e
R —
Tt



Area Percent Report

|§4alibration Jast saved:

ultiplier:
Dilution:

Sample amount;
Sample type:
Sampling source:

Wednesday, November 07, 2012 1:34:05 PM
1.0000
1.0000
0.0000 L

Sample
Manual

Retention
Signal  Time
[min]

Width

Type [min] Area [pA*s]

Area %

2.530

BP

0.024

104.45616

0.07475

4.074

BB

0.044

1286.25215

0.92049

4,264

PP

0.039

114.24488

0.08176

5.289

BB

0.108 2066.73832

1.47903

6.647

PV

0.165 131535.08244 94.13104

6.763

VP

0.027

203.05379

0.14531

6.861

VB

0.046

181.90953

0.13018

7.139

PP

0.028

294.03527

0.21042

1470

BB

0.032

1005.94507

0.71989

7.684

BP

0.028

530.40289

0.37957

7.831

PV

0.030

145.02848

0.10379

7.902

VB

0.039

295.82222

0.21170

8.064

BB

0.028

386.35014

0.27649

9.016

PB

0.024

212.52211

0.19503

9.547

BB

0.034

1018.05443

0.72855

9.872

BB

0.029

176.82709

0.12654

el el el B B T B U - B N B N SN QK N JRSE NGy QK W JREE W DL N QNN W S W

13.508

PB

0.026

119.41081

0.08545

Total Area = 139736.136
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Lampiran 7.

Hasil uji GC reaksi reduksi dengan NaBH,
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TwigFle  :CIGCMSqohuto Sy Tl COMEL 013
(hromstyzran
Chromstozyam Sitronelol Mustkowan DY MET 2013 Melhowat Simonelol qzd
0500% ?
. ; bl Mo o | —_
100 0 00 Bl
mn
Pad Rt TIC
Pedt  RTme  [Tme  Flie b Ay Haight Name
I o 9\ oM WEs o0 15
oo s 18 )11 163704
oo bele 1M e IEEm 363586
4 WM B 40 B8 167847
iool606T N0 618 W 15 43I
§ 636 161 167 1518 W13 10IM
T 04 L4 LW e 04 1B

0897 10000 1178HT
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Lampiran 8. Hasil uji GC reaksi hidrogenasi terkatalis Ni/zeolit beta

Agilent Cerity QA/QC Report

‘-""Reprdcessed: ATika 8" .

Tika B |
Friday, June 21, 2013 10:46:44 AM

. Friday, June 21, 2013 11:43:03AM

GC1 - SN: CN10713006. . . -
FID1 A, front detector .
citronella

erade !

Tuesday, June 25, 201321934 PM . |

(218

Tty

FOB0

)

+ B3

M fﬂ}f\!_ﬂ.éhﬁw o e N

—B5FF " T

2 E0S

O S M ———
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Area Percent Report

alibration last saved:

ultiplier:
ilution:

ample amount:
ample type:
ampling source:

Wednesday, November 07, 2012 1:34:05 PM
1.0000
1.0000
0.0000 L.

Sample
Manual

Retention
Signal Time
[min]

Width

TYPe  min]

Area [pA*s]

Area %

1.869

PB

0.018

1644.53555

1.23947

3.508

BV

0.033

1181.95992

0.89080

3.920

BV

0.034

329.72150

0.24850

4.032

W

0.046

1044.62524

0.78729

4.124

VP

0.038

2366.13550

1.78326

4.783

BB

0.042

540.23635

0.40715

5.155

BB

0.044

1585.33515

1.19480

5.510

PP

0.055

936.82967

0.70605

6.533

BV

0.137

58266.48476 43.91311

6.650

W

0.064

15120.20747 11.39549

6.702

VV

0.030

2810.13349

2.11788

6.814

\AY

0.049

8792.57369

6.62661

6.875

VV

0.047

8952.56148

6.74719

6.925

VV

0.025

1333.61606

1.00509

7.028

VB

0.031

1062.29519

0.80061

7.489

BB

0.032

1080.72427

0.81450

7.726

PB

0.028

296.26273

0.22328

9.017

BP

0.024

272.90881

0.20568

9.545

BP

0.026

562.65677

0.42405

12.937

BV

0.057

474.73809

0.35779

13.015

VB

0.031

382.38319

0.28819

13.222

BV

0.041

1000.67364

0.75417

13.289

VvV

0.037

2328.37633

1.75480

13.360

VV

0.032

1029.38899

0.77581

13.461

VV

0.042

519.70650

0.39168

13.522

VB

0.033

1910.25130

1.43968

13.635

BV

0.044

424.66719

0.32005

13.724

A%

0.043

1528.58838

1.15204

13.815

W

0.060

12518.50780

9.43470

JUTE) BT DEIY DEFY I JEFY EIY Y JEFY JES PEFY PEE SISy BEFY IRy PEY PG BETY JEFE JEFY Y BEY Iy PEFE DEY JEFY NIy PSS PEFY PR

13.913

VBA 0.043

2388.70923

1.80027

Total Area = 132685.854
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Lampiran 9. Hasil uji FTIR sitronelal

74
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0I\Ill\ll\lll\l\II\‘I\Ill\\I\l\I\Il\\ll‘lll\ll\lll\l\\
4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750 500
Mustika Wati, citronellal, neat, 5 Apnl 2013 1/cm
Peak Intensity Corr. Intensity |Base (H) Base (L) Area Corr. Area
1 308.61 3752 3241 316.33 29318 775 2.58
2 34719 9 96.51 509.21 32404 7215 568.75
3 694 37 64 06 013 702.09 6558 8.85 0.04
4 794 67 594 261 8101 77153 829 04
5 84096 5994 09 856.39 81782 85 0.16
6 887.26 469 13.15 933.55 864.11 1833 287
7 1026.13 519 263 1041.56 1002.98 1048 0.39
8 1095 57 5406 213 1134 14 107242 16.06 0.65
9 1165 56.11 1.25 1188.15 114186 1143 0.26
10 1242 16 5495 214 131159 1195.87 2927 1.13
11 1373.32 4616 944 1404 18 1319.31 2358 227
12 1450 47 4049 16.77 1496.76 1411.89 2621 56
13 1597 06 5922 1.05 1612 49 157301 851 012
14 164335 5346 541 1658.78 1620.21 957 0.74
15 172822 4199 1724 1859.38 1680 .64 42 49 528
16 1967 .39 6242 0.14 1982 82 1936.53 946 0.03
17 2106.27 6143 0.15 21217 200597 2419 0.19
18 2345 44 584 1.02 235316 212941 4872 02
19 272349 5357 212 2754 35 2422 59 7915 0.58
20 2870.08 286 208 287779 2762 06 426 0.92
21 2924 09 1795 16.25 3055.24 288551 84 57 14 62
22 344872 4811 781 36416 316326 136.99 15.58
23 374962 56.68 1.66 3788.19 372647 1478 033




Lampiran 10. Hasil uji FTIR reaksi reduksi dengan NaBH,4

50

%T

40—

75

339.47—

4000

3500

3000

2300

2000

1750

|
1500

1250

1000

750

500

Mustikowati, sitronellol, neat, 28 Juni 2013 1lcm
Peak Intensity Corr. Intensity  |Base (H) Base (L) Area Corr. Area
1 3047 2885 10.249 3949 32404 37,86 11.033
2 h04.08 30.231 1.769 £48.0 49378 60.921 1.754
3 633.2 42869 1.97¢ 6411 19467 25018 0.719
4 1056.99 33083 10.295 118044 02583 103.783 11.621
5 1373.32 32161 1.982 1366.75 1188.15 86.08 1038
b 1450 47 3182 457 1519.91 130646 57236 319
li 1635.64 31.262 8.397 1766.8 152162 104 826 0.853
§ 1836.23 39.667 0.043 1843.95 1789.94 21595 0.008
g 2306.86 W13 0.592 233001 1659.38 204.009 2128
10 21312 28.316 0.173 213692 236087 167925 0534
11 202409 18.329 1.565 203952 274663 122.856 263
12 3425.58 10938 12044 J118.76 J016.67 561.049 1373
13 3603.63 22132 0.103 3819.06 3765.05 Rapzy 0.041
14 3696.21 21704 0.107 3911.64 02677 5592 0.08




Lampiran 11. Hasil uji FTIR reaksi hidrogenasi terkatalis Ni/zeolit beta

76

45—
%T l
3_0_
15—
. y
_ % :
4000 35'00 311'00 25‘00 20‘00 17'50 15'4]0 1250 10'00 Tgﬂ 530
Mustikowati, sampel B, neat, 28 Juni 2013 1/cm
Peak Intensity Corr. Intensity  |Base (H) Base (L) Area Corr. Area
1 3009 2496 2286 316.33 29318 34 394 3213
2 33947 3.189 7.562 3549 32404 38.946 8.981
3 54778 39.187 2725 563.21 509.21 20619 0.626
4 84868 45532 238 856.39 794 67 19.909 0623
3 88726 38828 84 9104 364 11 16982 1.965
6 1026.13 34561 374 1041.56 048 98 35.372 0.722
7 122673 41908 0673 1234 44 119587 14099 0.19
8 1286 45 40 675 056 1303 .68 124216 23778 0234
9 1373.32 3454 4346 1404.18 1311.59 38.615 1.262
10 1450 47 3041 10179 1496.76 1411.89 37.557 4233
il 1643 35 30 545 10238 168193 1527 62 64 271 5894
12 1712.79 38.566 2 668 1759.08 1689.64 27.348 0.903
13 2306.86 39.358 0.655 2330.01 1859.38 179.767 1.971
14 2723 49 33.343 0496 273892 239945 148 957 0.113
15 287008 19871 1379 287779 2746 63 72.544 0.906
16 292409 14.176 8.750 30321 286551 100.567 11.258
17 307068 26,695 2157 3101.54 3039 81 34149 0.891
18 343329 1347 14431 3711.04 310925 429291 95 868
19 374962 21333 0.165 3765.05 3718.76 25940 0.05
20 3795.91 21188 0.105 3811.34 3765.05 26.1 0.024
21 3896.21 26.843 0.065 3903.92 381906 48155 0012
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Lampiran 12. Hasil uji SAA zeolit beta

Quantachrome® ASiQwin™- Automated Gas Sorption Data

Acquisition and Reduction
©1994-2010, Quantachrome Instruments Quantachrome
version 1.11 S
Analysis Report
Operator: lab.Energi Date:2011/08/24 Operator: lab.Energi Date:2011/09/22
Sample ID: ag22.B ZEQ Filename: iq_phisy_st1_2011_08_24 16 35 43-b ZEOLIT qps
Sample Desc: Comment:
Sample Weight: 006749 Instrument; Autosorb iQ Station 1
Analysis gas: Nitrogen Non-ideality: 6.58e-05 1/mmHg CellType: 9mm
Analysis Time: 7:48 hr:min Bath temp.: 71.35K
Analysis Mode: Standard VoidVol Remeasure: on
VoidVol. Mode: He Measure Cold Zone V: 444569 cc Warm Zone V: 849046 cc

Multi-Point BET

Data Reduction Parameters Data

Thermal Transpiration: on Eff. mol. diameter (D): 354 A Eff. cell stem diam. (d): 4.0000 mm
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350K
Molec. Wt.: 28013 Cross Section; 16.200 A Liquid Density: 0.808 glee

Multi-Point BET Data

Relative Volume @ STP 11TW((PelP) -1)] Relative Volume @ STP 1ITW((PolP)-1)]
Pressure Pressure
[PiPo] [celg) [PIPo] [celg]
5.11665¢-02 T1.7749 6.0115e-01 204423601 61.6285 3.3343e+00
78073002 706947 9.5846e-01 229631601 59517 40070e+00
1.04020e-01 69.1795 1.3428e+00 25479401 31,3043 4.7698e+00
1.26991e-01 674985 1.7555e+00 27981901 501280 2.6392e+00
1.54145-01 65.6677 2.2196e+00 304823601 528784 6.6349%+00
1.79399%-01 63719 27452400
BET summary
Slope = 23292
Intercept = -1.078e+00
Correlation coefficient, r = 0985357
C constant= -20.603
Surface Area = 156.777 mlg
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Quantachrome® ASiQwin™- Automated Gas Sorption Data
Acquisition and Reduction

©1994-2010, Quantachrome Instruments QP.Q"E?EWD"‘E
version 1.11 )
Analysis Report
Operator: lab_Energi Date:2011/06/24 Operator: lab.Energi Date:2011/09/22
Sample ID: ag22 B ZEQ Filename: iq_phisy_st1_2011_08 24 16_35 43-b ZEOLIT gps
Sample Desc: Comment:
Sample Weight: 0.0674¢g Instrument: Autosorb iQ Station 1
Analysis gas: Nitrogen Non-ideality: 6.58e-05 1/mmHg CellType: 9mm
Analysis Time: 748 hrmin Bath temp.: T7.35K
Analysis Mode: Standard VoidVol Remeasure: on
VoidVol. Mode: He Measure Cold Zone V: 444569 cc Warm Zone V: 8.49046 cc
Multi-Point BET Plot
Data Reduction Parameters:
Thermal Transpiration: on Eff. mol. diameter (D): 3.54 A Eff. cell stem diam. (d): 4.0000 mm
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350K
Molec. Wt.:  28.013 Cross Section: 16.200 A2 Liquid Density: 0.808 glcc
o =
A D BF

[WHPa) - 1]]

14

b Dl Bk Bl sl e St il Bl ey Bl nbenkend

\

1 - 1

oo [T A

. A "-"—-:'-'—----—":--—-“-—--'r'—----—'“r—-“'—“--r'---—-“"l“-'—"“—'}“-—“""r“—

-0.7a00 - 1 I 1 ] T I I

s _f ; ; ; ; ; ; ; ;
0000e+00  4.000e-02 E.0D0De-02 1.200e-01 1.600e-01 2.000e-01 2400801 2.500e-01 3.200e-

Relative Prassure, BP0

BET summary
Slope = 23282
Intercept = -1.078e+00
Comelation coefficient, r= 0.8B5357
C constant= -20.802

Surface Area= 156.777 mg
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Lampiran 13. Hasil uji SAA Ni/zeolit beta

Quantachrome NovaWin - Data Acquisition and Reduction
for NOVA instruments
©1994-2010, Quantachrome Instruments

version 11.0
S S N
Analysis Report
Operator:KgHD Date:2013/04/16 Operator:nova Date:5/29/2013
Sample ID: LOT-D5/SAA13 Filename: C\QCdata\Physisorb\20130417_1 _Tika(reject).aps
Sample Desc: Ni/Zeolit beta Comment:
Sample weight: 0.1393g sample Volume: 0.03572 cc Sample Density: 3.9 g/cc
Outgas Time: 30hrs QutgasTemp: 300.0C
Analysis gas: Nitrogen Bath Temp: 773K
Press. Tolerance: 0.100/0.100 (ads/des)  Equil time: 60/60 sec (ads/des) Equil timeout: 240/240 sec (ads/des)
Analysis Time: 633 min End of run: 2013/04/16 15:45:30 Instrument: Nova Station A
Cell ID: 99 F/W version: 0.00
Multi-Point BET Plot

L L B

r _____ pataReduction Parameters ————— —
| Po override: 760.00 mmHg |
| Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350x

\ Molec. Wt.: 28.013 g Cross Section:  16.200 A°

Liquid Density: 0.808 gicc |

8
g

1/ [W((PoP)-1)]

0.4000

-0.0962 +
0.000e+00 4.000e-02 8.000e-02 1.200e-01 1.600e-01 2.000e-01

\
2.400e-01 2.800e-01 3.190e-01

Relative Pressure, P/Po

BET summary
Slope = 7.550
Intercept = -8.743e-02
Correlation coefficient, r = 0.997069
C constant= -85.362
Surface Area = 466.638 m?/g

-

o - Outn or 2010, 1o Report d:{1404482658:20130529 081030662} Page 1 of 1
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Quantachrome NovaWin - Data Acquisition and Reduction

for NOVA instruments
©1994-2010, Quantachrome Instruments Qt"auetalfwome
version 11.0
Optimizing particle performance
Analysis Report
Operator:KgHD Date:2013/04/16 Operator:nova Date:5/29/2013
Sample ID: LOT-05/SAA/13 Filename: C:\QCdata\Physisorb\20130417_1 _Tika(reject).qps
Sample Desc: Ni/Zeolit beta Comment:
Sample weight: 0.1393g Sample Volume: 0.03572 cc Sample Density: 3.9 g/cc
Outgas Time: 3.0hrs OutgasTemp: 300.0C
Analysis gas: Nitrogen Bath Temp: 773K
Press. Tolerance: 0.100/0.100 (ads/des)  Equil time: 60/60 sec (ads/des) Equil timeout:  240/240 sec (ads/des)
Analysis Time: 63.3 min End of run: 2013/04/16 15:45:30 Instrument: Nova Station A
Cell ID: 99 F/W version: 0.00
Multi-Point BET
s ————Data Reduction Parameters Data
Po override: 760.00 mmHg
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350«
Molec. Wt.: 28.013 g Cross Section: 16.200 A: Liquid Density: 0.808 gicc
— Multi-Point BET Data
Relative Volume @ STP  1/[W((Po/P) - 1) ] Relative Volume @ STP  1/[W((Po/P)-1)]
Pressure Pressure
[P/Po] [cc/g] [P/Po] [cclg)
1.11813e-02 126.8437 7.1328e-02 1.72181e-01 144.1264 1.1547e+00
3.55081e-02 133.8994 2.1999e-01 2.01526e-01 145.3875 1.3890e+00
6.05817e-02 137.0743 3.7642e-01 2.30335e-01 146.5143 1.6343e+00
8.96661e-02 139.5546 5.6472e-01 2.61473e-01 147.6260 1.9189e+00
1.17133e-01 141.3350 7.5108e-01 2.89505e-01 148.5616 2.1945e+00
1.42561e-01 142.7219 9.3209e-01
A" il - SR B, N o< ol SO S O O S TET R |
— —#“” TR S S
BET summary
Slope = 7.550
Intercept = -8.743e-02
Correlation coefficient, r = 0.997069
C constant= -85.362
Surface Area = 466.638 m?/g




Lampiran 14. Hasil uji XRD zeolit beta

X'Pert Graphics & Identify

(searched) peak list: zeolit B

User-1
Date: 9/9/11 02:534

Deseription:
Numi Wi(Kimia 52 ITS)

Onigznal scan:

Scan created:
Description of scan:
N WiKinua S2 ITS)

Used wavelength
Wavelength (A):

Peak search parameter set:

zeolit B
9811 14:33

K-Alpha
1.54056

As Measured Intensities

o

Set created: 1011510 03:38
Peak positions defmed by: Minimum of 2nd derivative
Minimmm peak tip wadth (*2Theta): 0.00
Maxiomum peak tip width (*2 Theta): 1.00
Peak base width (*2Theta): 200
Minmnmm significance: 0.60
d-spacing Relative Angle Peak Background Tip Significance
. Intensity Height Width
(A) (%) (2Theta) (comts) (counts) (*2Theta)
11.49910 1252 768180 276.77 E] 0.72000 11.06
7.56807 072 11.68339 15.99 26.63 0.64000 0.9
6.64980 0.61 13.30340 13.39 24.08 0.08000 0.72
6.03193 037 14.67340 1262 27356 0.64000 113
535988 0.79 16.52541 1753 EYR:Y) 024000 0n
490573 1.4 18.06730 2749 4819 0.96000 247
Philips Analytical Page: 1
X'Pert Graphics & Identify User-1
(searched) peak list: zeolit B Date: 9/9/11 02:54
d-spacing Relative Angle Peak Backgromnd Tip Significance
. Intensity Height Width
@ 8 (Thets) (counts) (comnts) (Theta)
413789 147 2145670 323512 6230 0.16000 202
395144 100.00 2248203 221095 6154 0.12000 488
351364 038 253071 20737 5946 0.16000 277
342079 191 26.02643 4220 5804 024000 094
332126 1335 26.82075 29525 5836 0.16000 375
3.00043 329 28.86567 117.06 56.86 020000 128
3.02352 13.56 29.51901 200,97 5638 020000 5.15
) 385 30.54051 129.29 5563 0.16000 074
501 3340732 130.74 5351 0.12000 075
243 3457789 3382 5267 0.16000 0.86
132 36.17893 2020 5149 048000 1.68
141 37.57030 3115 5047 040000 095
2 1115 4372165 246.61 66.16 020000 3.96
1.80114 083 4807197 18.26 7180 0.64000 077
Philips Analytical Page: 2
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Lampiran 15. Hasil uji XRD Ni/zeolit beta

*%%* Basic Data Process ***

Group Name : Data 2013

Data Name : Mustikowati UNNES
File Name : Mustikowatl UNNES.PKR
Sample Name : Ni/Zeolit Beta
Comment : Ni/Zeolit Beta

# Strongest 3 peaks

no. peak 2Theta d I/11
no. (deg) (A)
1 16 22.4537 3.95646 100
2 33 44,4535 2.03636 60
3 6 7.8200 11.29647 33
# Peak Data List
peak  2Theta d I/11
no. (deg) (A)

1 6.4800 13.62916 4

2 6.8600 12.87502 11

3 7.1600 12.33622 21

4 7.3800 11.96896 26

5 7.6200 11.59252 31

6 7.8200 11.29647 33

7 §.2200 10.74764 14

8 8.4400 10.46798 7

9 8.7000 10.15572 6

10 12.0602 7.33263 4

11 13.3899 6.60730 7

12 14,6800 6.02533 4

13 20.2430 4,38328 12

14 21.4008 4,14866 14

15 21.9400 4,04793 9

16 22,4537 3.95646 100

17 22.8800 3.88370 13

18 23,1800 3.83411 3

19 24.3508 3.65235 3

20 25.3611 3.50910 12

21 27.0202 3.29728 12

22 28.5400 3.12506 4

23 28.7884 3.09865 7

24 29.5881 3.01670 12

25 30.4417 2.93403 3

26 33.0651 2.70699 3

27 33.4105 2.67979 5

28 36.1383 2.48352 3

29 37.2375 2.41270 4

30 39.9676 2.25396 11

31 43,3200 2.08698 5

32 43.6300 2.07287 7

33 44,4535 2.03636 60

34 44,8800 2.01799 4

35 46.4922 1.95170 4

36 51.8090 1.76321 24

37 52.1000 1.75405 5

38 52.3917 1.74497 3

39 55.7643 1.6471¢6 4

40 67.8500 1.38020 3

41 76.3616 1.24615 11

FWHM
(deg)

0.23540
0.24110
0.63500

FWHM
deg)

.18220
.45600
.00000
.00000
.00000
.63500
.00000
.00000
.24000
.32540
.19700
.34000
.23800
.27650
.00000
.23540
.23200
,21780
.22830
.21830
.19330
.41140
.37690
.22380
.31000
.14170
.29450
.14330
.20500
.15600
.35000
.32000
.24110
.11340
.18440
.26070
.13340
.21210
.19140
.38000
.25670

—

[efeleolelelelelaoleoleleclelelelelelelolololeleRelolelalaleleloeleleRollolo oo ool

Intensity
(Counts)
1321
787
440

Intensity
(Counts)

56

146

276

344

416

440

83

Integrated
(Counts)
19269
10999
10579

Integrated
(Counts)
675
4672

2490
1916
1356
1458
2008
1181
677
1277
692
1391
1447
1561
1922
10999
538
7889
4681
673
622
837
1086
2792



%% Basic Data Process **¥

# Data Infomation

Group Name : Data 2013
Data Name : Mustikowati UNNES
File Name : Mustikowati UNNES.RAW
Sample Name : Ni/Zeolit Beta
Comment : Ni/Zeolit Beta
Date & Time : 05-30-13 14:39:07
¥ Measurement Condition

X-ray tube
target : Cu
voltage : 40.0  (kV)
current : 30.0 (mA)

Slits
divergence slit : 1.00 (deg)
scatter slit : 1.00 (deg)
receiving slit : 0.30 (mm)

Scanning
drive axis : Theta-2Theta
scan range : 3.0200 - 90.0000 (deq)
scan mode : Continuous Scan
scan speed : 5.0000 (deg/min)
sampling pitch : 0.0200 (deg)
preset time : 0.24 (sec)

# Data Process Condition

Smoothing [ AUTO ]
smoothing points 113

B.G.Subtraction [ AUTO |
sampling points : 15
repeat times : 30

Kal-a2 Separate [ MANUAL ]
Kal a2 ratio : 50 (%)

Peak Search [ AUTO ]
differential points : 13
FWHM threshold : 0.050 (degq)

intensity threshold : 30 (par mil)
FWHM ratio (n-1)/n : 2

System error Correction [ NO ]

Precise peak Correction [ NO ]



File Name
Sample Name
Date & Time
Condition

X-ray Tube :
Scan Range :
Count Time : 0.24 sec

(212 *kk

Multi Plot

: Data 2013\Mustikowati UNNES
: Ni/Zeolit Beta Comment : Ni/Zeolit Beta

: 05-30-13 14:39:07

Voltage : 40.0 kv  Current : 30.0 mA
Step Size : 0.0200 deg
1.00 deg 585 : 1.00 deg RS :

Cu(1.54060 A)
3.0000 <-> 90,0000 deg

slit DS : 0.30 mm

85

Fl 3000 = [Group:Deta 2013, DatazMustikousti UNHES] Hi/Zeollt Bets
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Lampiran 16. Hasil Spektrometer Massa reduksi sitronelal dengan NaBH,4

D:MEI 2013\Mustikowati Sitronelol.qgd

Library

<= Target ==

Line#:1 R Time:9.983(Scan# 839) MassPeaks:39
RawMode: Single 9.983(839) BasePeak:68.05(13375)
BG Mode-Peak Start 9.933(833)

100

9
93

P

‘ w7 12

‘\ Dbl Ll il | 17 390
30 50 70 90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hit#:1 Entry:6647 Library:NIST62.LIB

SI:92 Fornmla:C10H16 CAS:138-86-3 MolWeight:136 Retlndex:0
CompName-Limonene $$ Cyclohexene. 1-methyl-4-(1-methylethenyl)- $$ p-Mentha-1 8-diene $$ alpha -Limonene $$ Cajeputen $$ Cajeputene $$ Cinen §

100
39 93 H
53 9 -

\j
w7 121 6 T
e

‘ P

3
|

30 S0 70 90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hit42 Entry:19413 Library:WILEY229 LIB
SI:92 Formmla:C10 H16 CAS:138-86-3 MolWeight:136 RetIndex:0
CompName:dl-Limonene $$ Cyclohexene, 1-methyl-4-(1-methylethenyl)- (CAS) 1-P-MENTHA-1,8-DIENE $$ Limonene $Cinen $5 Nesol $5 Cinene S$ 1
100

CH2
Il
" 93 P

T

wr 11 L6 Py
‘ Me

30 S0 70 9 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hit43 Entry:19686 Library:WILEY229 LIB
SI:90 Fornmila:C10 H16 CAS:5989-54-8 MolWeight:136 RetIndex:0
CompNamel-LIMONENE $5
100

93

. CMe:CHz
79 =
39 53 "

Me

Dl |.|| | |
frorepiiety L Bl e e e e e e M e M i e | e el L e e e R |
30 50 70 90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hité:4 Entry:19417 Library WILEY229.11B
S1:90 FormulaC10 H16 CAS:5989-27-5 MolWeight:136 RetIndex-0
CompName:Cyclohexene. 1-methyl4-(1-methylethenyl)-. (R)- (CAS) D-1.8(9)-P-MENTHADIENE, (D-1-METHYL-4- ISOPROPENYLCYCLOHEXENE
100

CHz
I

M

o ~_ _-CMe
4 3 ]’
33 79 N

wr 121 13‘5 Me

30 50 70 9 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 330 370 390
Hit#:5 Entry:19345 Library WILEY229.11B

ST:89 FormulaC10 H16 CAS-22769-00-2 MolWeight 136 Retlndexc0

ConpName: TRANS-1,2-DIISOPROPENYL-CYCLOBUTANE $5

100

MaCH:. CH CHY CHMe
53 wr 121

30 50 70 9% 110 130 150 170 190 210 230 230 270 290 310 330 350 370 390
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ﬁ‘:TﬁIgEt*“*

Line#2 R Time:12.117(Scan#:1095) MassPeaks:52
RawMode:Single 12.117(1095) BasePeak-41.05(34511)
BG Mode:Peak Start 12.058(1088)

100+

T

121
107 | 1;5

0 s 70 9 110 130 150 170 150 210 230 250 270 280 310 330 350 370 390
Hit#1 Entry 1946 Library WILEY220 1B
ST94 FormulaC10H16 CAS:586-62-9 MolWeight 136 Retlndex:0
CompName: alpha -terpmolene $$ Cyclohexene, 1-methyl-4-(1-methylethylidene)- (CAS) 1.4(8)-P-MENTHADIENE $$ 1-METHYLENE-4-ISOPROPYL
100
1

~ CMep
. / &
% -
§
// \\\\

Me

11
107 | 136

0 s 70 9% 110 130 150 170 190 210 230 250 270 250 310 330 350 370 390
Hit#2 Entry 10950 Library NIST62LIB
ST:93 FormulzC10H180 CAS22564-994 MolWeight:154 RetIndex:0
CompName: 1.6-Octadien-3-oL. 3.7-dimethyl-, (+-)- $5 1.6-Octadien-3-ol, 3.7-dimethyl-. (+-)-
10—

; 7 HO P
AV N
p % \\_/”i \(

111
|| 105 | 136
Wil T i

30 50 70 9 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hit3 Entry31232 Library WILEY229 LIB

SI:93 Formula:C10HI8 O CAS:78-70-6 MolWeight: 154 Retlndex:0

CompName Linalool $3 1.6-Octadien-3-ol. 3.7-dimetiyl- (CAS) Linalol $3 beta -Linalool $$ Linalyl alcohol $35 3,7-Dimethyl-1.6-octadien-3-ol $$

100 i
4
93
6! HpC: CHCMe (OH) C
121

107 | 1f5

IIHI 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
30 50 70 90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390

Hité:4 Entry:31713 Library: WILEY229 11B
S92 Formula:C10 HI18 O CAS:78-70-6 MolWeight 154 RetIndex:0

CompName LINALOOL $$
100 -
" %
64 H2C:CH H-Mez
121
107 136
Al | I, L
) I | I I I ] I | I | I | I | I | I | I | I | I | I ) I ) I | 1
30 50 70 90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390

Hit#:5 Entry:31656 Library: WILEY229.11B
S92 Formula:C10 HI18 O CAS:78-70-6 MolWeight 154 RetIndex:0
CompName:L-LINALOOL $$
100
i

HI(Mep

11
| 107 136
1 hl | T |
T T

30 50 70 90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 30 390
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<= Target ==

Line#3 R Time:13.617(Scan#:1275) MassPeaks:58
RawlMode:Single 13.617(1275) BasePeak:41.05(39823)
BG Mode-Peak Start 13.542(1266)

100 ]

1] 154
T [ | T | [ | T T T e T T T

30 50 70 90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hit#1 Entry'31420 Library- WILEY22911B
SI:94 Formula:C10HI8 O CAS:89-79-2 MolWeight:154 Retindex:0
CompName:(-)-Isopulegol $$ Cyclohexanol. 5-methyl-2-(1-methylethenyl)-. [1R-(1.alpha 2 beta.5 alpha )]- (CAS) l-Isopulegol $$ Isopulegol $$ p-Menth-

100—;
CMe : CH2
s & g JC[
| - ~0H

136

30 50 70 9 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hit42 Entry31721 Library WILEY229.LIB

ST:92 Formula:C10HI8 O CAS:21290-09-5 MolWeight:154 Retlndex:0

CompName:NEQISO(ISO)PULEGOL $3%

100

Ty

I 1 I | I 1 | 1
30 50 70 9 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hit#:3 Entry:31421 Library:WILEY229.11B
SI:92 Fornmla:C10H18 O CAS:89-79-2 MolWeight:154 RetIndex:0
CompName:(-)-Isopulegol $$ Cyclohexanol, 5-methyl-2-(1-methylethenyl)-. [1R-(1.alpha..2 beta.,5 alpha.)]- (CAS) I-Isopulegol $3 Isopulegol $3 p-Menth-

100—;
- CMe : CHz
35 69
! -~ ™ oH
136

Me

30 50 70 90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hit#:4 Entry 11019 Library NIST62 LIB
ST:89 Formula-C10H180 CAS:106-23-0 MolWeight:154 Retindex-0
CompName:6-Octenal. 3.7-dimetlyl- $5 beta -Citronellal $3 Citronellal $3 Rhodinal $% 3.7-Dimethyl-6-octenal $$ Levo-citronellal $3 Citronellel $$ Citror
10—

69

i \{'\/x A
935 (

11 121

136 154
| |l|J‘ | |

30 50 70 9 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hit45 Entry31146 Libray WILEY229.11B
SI:89 Fornmla:C10HI8 O CAS:106-23-0 MolWeight 154 Retlndexc0
CompName:CTTRONELLA $$ 6-Octenal, 3.7-dimethyl- (CAS) Citronellal $5 Rhodinal $$ beta -Citronellal $3$ 3.7-Dimethyl-6-octenal $$ 2.3-Dihydrocitra
100
i}

U150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
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L Target =

Line#4 R Time:14.000(Scar#: 1321) MassPeaks:57
RawMode-Single 14.000(1321) BasePeakc41.05(18459)
BG Mode:Peak Start 13.950(1315)

100 ]

250 270 290 310 330 350 370 390

I 1 I | I I
30 50 70 90 110 130 150 170 1%0 210 230
Hit#:1 Entry:31146 Library WILEY229 11B
SI:92 Formula:C10 H18 O CAS:106-23-0 MolWeight:154 RetIndex:0
CompName: CTTRONELLA $$ 6-Octenal, 3,7-dimethyl- (CAS) Citronellal $$ Rhodinal $$ beta -Citronellal $$ 3,7-Dimethyl-6-octenal $$ 2.3-Dihydrocitra
100—;

69

300 50 70 9 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hit42 Eniry:11019 Library:NIST62LIB
S1:92 Formula-C10EIS0 CAS:106-23-0 MolWeight 154 RetIndex:0
CompName:6-Octenal, 3,7-dimethyl- $$ beta.-Citronellal $$ Citronellal $$ Rhodinal $$ 3.7-Dimethyl-6-octenal $$ Levo-citronellal $$ Citronellel $8 Citror
10—

69

36 15
|1 I

30 5 70 9 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hit#:3 Entry:31420 Library WILEY229 1B
S92 Formula-C10HIS O CAS:89-79-2 MolWeight 154 Retlndex:0
CompName:(-)-Isopulegol $3 Cyclohexanol, 5-methyl-2-{1-methylethenyl)-. [IR(1.alpha. 2 beta.5.alpha )]- (CAS) l-Isopulegol $8 Isopulegol $$ p-Menth-!

100
O/ CMe: CHp
- ~on

30 50 70 9 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hit#4 Entry'31421 Library WILEY229 11B
S92 Formula-C10HIS O CAS:89-79-2 MolWeight 154 RetIndex:0
CompName:(-)-Isopulegol $3 Cyclohexanol, 5-methyl-2-{1-methylethenyl)-. [IR(1.alpha. 2 beta.5.alpha )]- (CAS) l-Isopulegol $8 Isopulegol $$ p-Menth-!

100
/(\ . CMe:CH32
L,

OH

136

30 s 70 9% 110 130 150 170 19 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hit#5 Enfry:31584 Library WILEY229.L1B
SL91 Fornula:C10HIS O CAS:106-23-0 MolWeight 154 Retlndex:0
ConypName:citronellal $$
10—

170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
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= Target ==

Line#5 R Time:16.067(Scan#:1569) MassPeaks:42
RawMode:Single 16.067(1569) BasePealc41.05(58213)
BG Mode:Peak Start 15.900(1549)

100

1"3

138
T T Ll sl ) e Ll il i L G L B |

1 10 130 150 170 190 210 230 250 270 2% 310 330 350 370 3%
Hlf".*.l Enlry.33_.34 lerm’y.WILEYﬂ?.LIB
S9! Formula:C10 H20 O CAS:6812-78-8 MolWeight:156 RetIndex:0
CompName: ATPHA -CTTRONELLOL $5 7-Octen-1-ol, 3.7-dimethyl-. (S)- 88 Rhodinol, (-)- $% alpha -CitronelloL (-)- 85 (-)-Rhodinol $$ (-)-.alpha.-Citr
100
EN

109 ‘33 15
| \ I I | I ) I 1 I | I | I | I ) I i I | I | I | I ) I i 1
1 10 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hm.*.2 Enlr}.33_.3? lerary.WILEYﬁ‘?.T_IB
SI:91 Formula:C10 H20 O CAS:106-22-9 MolWeight 156 RetIndex:0

CompName: beta.-Citronellol $$ 6-Octen-1-ol, 3.7-dimethyl- (CAS) Citronellol $$ Rodinol $$ Cephrol $% 3,7-Dimethyl-6-octen-1-ol $$ 2.3-Dilydrogeranic

100—
69
35
HOCH 2CH2CHMe CH2CH2CH: CMe 2
82
95
123
dol B
30 50 70 0 110 13 190 21 200 290 310 30 I
kel

110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hit43 Entry11594 LibraryNIST62 LIB
S191 FornmlaC10H200 CAS106-22-9 MolWeight 156 Retlndex0
CompName:6-Octen-1-ol. 3, 7-dimethyl- $3 beta -Citronellol $5 Cephrol $$ Citronellol $$ Rodinol $3 3.7-Dimethyl-6-octen-1-0l $3 Elenol $$ RHODINOL

100
68
55 HO -
5] V/\ .,
82 7’/ T
95
13
N O SO L -
30 _O ?0 I 9IO'I I I 1 I I I ) I | I I I 1
il

110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hité:4 Entry:20712 Library WILEY229 LIB
S1:90 FormmlaCI0 I8 CAS:6874-35-7 MolWeight 138 Retlndexc0
Cmnp\'m'l 7-Octadiene, 2 6-dimethyl- $S (-)- ALPHA -CTTRONELLEN $$ 2.6-Dimethyl-1.7-octadiene $$ 3. 7-Dimethyl-1. 7-octadiene $$
100

11[}

| 138
II I I | I ) I 1 I | I | I | I ) I i I | I | I | I ) I i 1

110 130 15 170 190 210 230 250 200 290 310 330 350 370 390
Hm.:_s qu.m434 Library_l\'[STﬁlI_IB
SI:90 Formmla:C1IH20 CAS:2243-98-3 MolWeight:152 Retindex0
CompName:1-Undecyne $5 1-C11FH20
100

/\/ IR

109
123
. T L el e e e e B e e L e el el Ll b Rk el I b L B |

130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
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<< T:Ll'gel‘ ==

Line#6 R Time:16.567(Scans:1629) MassPeaks:40
RawMode:Single 16.567(1629) BasePeak:41.05(1630517)
BG ModePeak Start 16.192(1584)

100 il
2]
55
g1
95
109 123 a0
i |, | )
30 50 ?0 9|0 I 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

| I 1 I 1 I I | | I | I 1 |
110 130 150 170 190 210 230 250 270 2% 310 330 350 370 390
Hit#:1 Eniry:33384 Library:WILEY229.11B
SI:97 Fornmla:C10 H20 O CAS:106-22-9 MolWeight:156 Retlndex:0
CompName:CTTRONELLOL $§

100
69
55 HOCH 3 CH 3 CHMe CHoCHCH! CMe 3
95
123
IT; | 138 156
all | | 1
A I 1 I | I 1 I I | I | I 1 I 1 I | I | I | I 1 I I | 1

81
#h | | | |
30 50 70 90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hit#2 Entry:33238 Library WILEY229.11B
SI:96 Fornmla:C10 H20 O CAS:106-22-9 MolWeight 156 Retlndex:0
CompName: beta -Citronellol $$ 6-Octen-1-ol. 3,7-dimethyl- (CAS) Citronellol $$ Rodinol $$ Cephrol $$ 3.7-Dimethyl-6-octen-1-o0l $$ 2.3-Dilydrogeranic

100 i
69
35 ) HOCH 2CH2CHMe CH2CH 2O 2
5
123
109 5
[ | s
o | | 1 |
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1

g
)
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
30 50 70 90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 39
Hit#3 Entry:33382 Library:WILEY229 11B
SI:96 Fornula:C10 H20 O CAS:106-22-9 MolWeight:156 RetIndex:0
CompName: L -CTTRONELLOL $$ RHODINOL 5%

100
69
55 HOCH 2CH32CHMe CH2CH2CH: CMe 2
93
123
109
N N R o
Il Il
LI I 1 I | I 1 I I | I | I 1 I 1 I | I | I | I 1 I I | 1

81
f | | |
30 50 70 90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hit#:4 Entry:11594 Library:NIST62.LIB
SI:95 Fornmla:C10H200 CAS:106-22-9 MolWeight:156 RetIndex:0
CompName:6-Octen-1-ol, 3,7-dimethyl- $§ beta -Citronellol $5 Cephrol $$ Citronellol $$ Rodinol $$ 3.7-Dimethyl-6-octen-1-0l $$ Elenol $$ RHODINOL

100 ;
69
55 HO PN N
82 T T
5
123
N R O L LI £
30 _0 ?0 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
5

g
o
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 29 310 330 350 370 390
Hit#:5 Entry:33383 Library:WILEY229 LIB
SI:95 Formula:C10 H20 O CAS:106-22-9 MolWeight:156 Retlndex:0
CompName:CTTRONELLOL %
0o 123

100
69
33
O s

81
93
w el
30 50 70 90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390

HOCH 3CH 7 CHMe CHoCHCH! CMe 3
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<= T{Ll'gﬂ' ==

Line#7 R Time:21 483(Scars:2219) MassPeaks:67
RawMode:Single 21.483(2219) BasePeak:41.05(9767)
BG Mode-Peak Start 21.408(2210)

100 -

107

119
B g

||. | VR 29 40 355 3T

1 1 1 1 1 1 I 1 1 1 1 1 1 1 1 i 1

150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390

0 50 70 90 110 130
Hit#1 Entry:70785 Libray WILEY229.11B
S92 Fornmla:C15 H24 CAS:33880-83-0 MolWeight:204 Retlndex:0
CompName:2 4 DISOPROPENYL-1-METHYL-1-VINYL-CYCLOHEXANE $§
100

147

161 159
! o

30 s 70 9 110 130 150 170 19 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hit4?2 Entry-70777 Library- WILEY22911B
SI91 Fornmla:C15 H24 CAS:515-13-9 MolWeight:204 RetIndex:0
CompName:(-)- beta -Elemene $$ Cyclohexane, 1-ethenyl-1-methyl-2 4-bis(1-methylethenyl)-, [15-(1.alpha..2 beta_4 beta.)]- (CAS) CIS-1,3-DIISOPROPE
10—

[CH: CH3
e - Me

T N N Me CHY
I T 189 HzC! CMe

30 50 70 90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 = 390
Hit#3 Entry:71104 Library WILEY229.LIB
SI90 Fornwla:C15 H24 CAS:28387-44-2 MolWeight:204 Retlndex:0
CompName: germacrene A (CAS) 1.5-Cyclodecadiene, 1.5-dimethyl-8-(1-methylethenyl)-. [S-(E.E)]- $$ Germacra-3.9.11-triene. (E.E)- $$ (-)-Gemmacrene .
100

/L . CMe : CHp

147 161 o

-

30 50 70 90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 = 390
Hit#4 Entry70779 Library WILEY229.11B
SI:89 Fornula:C15 H24 CAS:515-13-9 MolWeight:204 RetIndex:0
CompName:(-)}- beta.-Elemene $5 Cyclohexane, 1-ethenyl-1-methyl-2 4-bis(1-methylethenyl)-. [15-(1.alpha. 2 beta. 4 beta.)]- (CAS) CIS-1.3-DISOPROPE
100

CH: CHz
~ M=

147 HaC: CMe Me: CH2

30 50 70 90 110 130 150 170 190 210 230 250 270 290 310 330 350 370 390
Hit45 Entry-70780 Library WILEY229.11B
SI:89 Fornula:C15 H24 CAS:515-13-9 MolWeight:204 Retlndex:0
CompName:(-)- beta -Elemene $$ Cyclohexane, 1-ethenyl-1-methyl-2 4-bis(1-methylethenyl)-, [15-(1.alpha..2 beta_4 beta.)]- (CAS) CIS-1,3-DIISOPROPE
100




Lampiran 17. Dokumentasi penelitian

Reaksi hidrognasi sitronelal terkatalis Ni/zeolit beta
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