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ABSTRAK

Handayani, Tri. 2015. Pengaruh Waktu Dan Temperatur Pada Reaksi Isomerisasi
a-Pinena Menggunakan Katalis Zr**/Zeolit Alam. Skripsi, Jurusan Kimia Fakultas
Matematika dan Illmu Pengetahuan Alam Universitas Negeri Semarang.
Pembimbing Utama Dr. Nanik Wijayati, M.Si. dan Pembimbing Pendamping
Harjono, S.Pd, M.Si.

Kata Kunci: Zr**/zeolit alam, waktu, temperatur, isomerisasi, o-pinena

Telah dilakukan penelitian untuk mempelajari pengaruh waktu dan temperatur
pada reaksi isomerisasi oa-pinena menggunakan katalis Zr**/zeolit alam.
Karakterisasi terhadap katalis meliputi: kristalinitas, yang diamati dengan X-Ray
Diffractometer, jumlah Zr** teremban diamati menggunakan X-Ray Fluorescence,
luas area dan porositas katalis diamati menggunakan Surface Area Analyzer, dan
keasaman Kkatalis diamati melalui metode gravimetri. Reaksi isomerisasi
dilakukan di dalam reaktor batch dengan variasi temperatur 90, 120 dan 150° C
dan variasi waktu reaksi yaitu 60, 90, 120, 150 dan 180 menit. Hasil isomerisasi
paling baik dalam penelitian ini diperoleh pada 150°C dengan waktu reaksi 180
menit. Jenis isomer yang diperoleh diamati menggunakan GCMS. Hasil
karakterisasi katalis mengindikasikan bahwa modifikasi katalis dengan logam Zr
meningkatkan keasaman dari 2,76 ke 6,64 mmol/g dan tidak merusak struktur
kristal secara signifikan. Konversi produk tertinggi dalam penelitian adalah
9,24%, hasil ini kurang maksimal disebabkan oleh perlakuan awal terhadap katalis
menghasilkan luas area yang rendah. Dengan demikian, temperatur dan waktu
reaksi berpengaruh terhadap konsentrasi produk isomerisasi a-pinena di samping
pengaruh katalis yang digunakan.
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ABSTRACT

Handayani, Tri. 2015. Effects of time and temperature on o-pinene isomerization
reaction using catalysts Zr**/natural zeolite. Undergraduate Thesis, Department
of Chemistry, Faculty of Mathematics and Natural Sciences, Semarang State
University. Primary Supervisor: Dr. Nanik Wijayati, M.Si., Supervising
Companion: Harjono, S.Pd, M.Si.

Keywords: Zr** /natural zeolite, time, temperature, isomerization, a-pinene

Effects of time and temperature on a-pinene isomerization reaction using catalysts
Zr*'/natural zeolite was studied. Characterization of the catalysts include:
crystallinity, observed using X-Ray Diffractometer, count Zr** carried observed
using X-Ray Fluorescence, area and porosity catalyst was observed using the
Surface Area Analyzer, and acidity catalyst observed through gravimetric method.
Isomerization reaction carried out in a batch reactor with temperature variations
90, 120 and 150°C and reaction time variations of 60, 90, 120, 150 and 180
minutes. Best results of isomerisation in this study was obtained at 150°C with a
reaction time of 180 minutes. Kinds of isomer obtained was observed using
GCMS. Catalyst characterization results indicate that modification of the catalyst
by cation Zr*" increases the acidity from 2.76 to 6.64 mmol/g and does not
damage the crystal structure significantly. The highest product conversion in this
research is 9.24%, less than the maximum results caused by pre-treatment of the
catalyst produces a low area. Thus, temperature and reaction time affect the
concentration of a-pinene isomerization product in addition to the effect of the
catalyst used.
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BAB 1

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang Masalah

Produksi minyak terpentin semakin meningkat setiap tahun yang
disebabkan adanya peningkatan permintaan dari industri atas minyak terpentin
sebagai bahan baku farmasi, parfum, pelarut, resin dan polimer. Hal ini didukung
pula oleh kecenderungan “back to nature” untuk memenuhi kebutuhan industri di
Indonesia bahkan di dunia (Laporan Tahunan Perum Perhutani, 2012). Komponen
utama dalam minyak terpentin adalah a-pinena. Minyak terpentin Indonesia
mengandung sekitar 57-86% a-pinena, 8-12% 3-karena dan senyawa golongan
monoterpena lainnya dengan jumlah minor (Wiyono dkk, 2006; Masruri dkk,
2007). Pemilihan bahan dasar minyak terpentin, khususnya o-pinena sebagai
bahan dasar kajian didasarkan pada pemikiran bahwa produksi minyak terpentin
sangat besar, maka perlu diadakan penelitian lebih lanjut untuk meningkatkan
nilai tambah minyak terpentin.

Sintesis beberapa senyawa berbahan dasar o-pinena menghasilkan
terpineol, kamfer, bornil klorida, dan kamfena (Masruri dkk, 2014) yang dalam
skala industri memiliki harga jual yang tinggi. Adanya cincin reaktif berupa ikatan
rangkap di dalam struktur a-pinena menyebabkan senyawa ini tergolong dalam
senyawa organik bahan alam yang menarik dan sangat menguntungkan. Pada

prinsipnya a-pinena dapat diubah secara kimia menjadi bahan dasar untuk



pembuatan senyawa yang lebih berguna melalui reaksi adisi, reaksi hidrasi, dan
isomerisasi (Jozef-Zsolt, 2011).

Isomerisasi a-pinena dapat menghasilkan senyawa bisiklik, monosiklik,
atau produk lainnya. Produk bisiklik seperti kamfena dan trisiklena, sedangkan
produk monosiklik yaitu limonena, p-simena, dan terpinolena. Hasil intermediet
dari isomerisasi a-pinena ini digunakan sebagai bahan wewangian, industri
kosmetik dan makanan, farmasi, perasa, dan juga sebagai pelarut (Wang dkk,
2010).

Katalis yang telah banyak digunakan dalam isomerisasi a-pinena adalah
katalis homogen, yaitu asam sulfat, asan klorida, Zr-fosfat, Sn-fosfat, dan
halloysit dalam fase cair. Katalis ini sudah terbukti dapat membantu reaksi
isomerisasi a-pinena menjadi senyawa-senyawa isomernya, tetapi dalam proses
pemisahan katalis dengan produk sukar dilakukan karena produk memiliki fase
yang sama dengan katalisnya.

Katalis homogen telah digunakan oleh sebagian besar industri, dan
menimbulkan dampak negatif berupa sejumlah besar limbah asam berbahaya.
Mengingat keselamatan lingkungan dan alasan ekonomis, ada upaya
berkelanjutan untuk menggantikan katalis asam konvensional dengan katalis asam
padat heterogen yang baru. Katalis heterogen dapat digunakan sebagai alternatif
dengan peluang positif terkait peningkatan hasil dan selektivitas proses yakni
melalui reaksi isomerisasi a-pinena (Reddy dkk, 2005).

Beberapa penelitian mengenai isomerisasi a-pinena telah dikembangkan,

diantaranya, Severino dkk. (1996) melakukan reaksi isomerisasi o-pinena



menggunakan zeolit sebagai katalisnya, mereka menyatakan bahwa situs asam
Lewis pada katalis tersebut (lebih lemah dari situs Bronsted) bermanfaat untuk
pembentukan senyawa bisiklik, situs Bronsted bertanggung jawab untuk
pembentukan senyawa monosiklik. Yadav dkk. (2004) melakukan reaksi katalisis
menggunakan montmorilonit dimodifikasi dengan asam sulfat, diperoleh hasil
konversi senyawa a-pinena mencapai 96% dengan selektivitas produk kamfena
sebesar 39-49%. Encormier dkk (2003) mempelajari reaksi katalisis dengan
zirkonium sulfat, situs asam lemah yang dibentuk mendukung pembentukan
kamfena, sedangkan situs asam kuat yang terbentuk mendukung pembentukan
limonena.

Salah satu jenis katalis padat yang banyak digunakan saat ini adalah zeolit.
Zeolit banyak dimanfaatkan sebagai katalis karena memiliki struktur kerangka
tiga dimensi dengan rongga di dalamnya dan luas permukaan yang besar. Menurut
Prasetyoko (2005) reaksi yang dikatalisis oleh material padatan banyak
melibatkan pori-pori katalis sebagai tempat terjadinya reaksi. Sebagian reaksi
katalisis tergantung pada luas permukaan katalis, dan sebagian tergantung pada
sisi aktif katalis yang ada dalam pori-pori katalis.

Zeolit alam adalah salah satu material yang banyak terdapat di daerah
pegunungan berapi yang berasal dari transformasi abu vulkanik. Lokasi Indonesia
yang terletak pada daerah jalur pegunungan vulkanik memberikan kekayaan
sumber daya alam mineral yang beragam, termasuk banyaknya lokasi sumber
zeolit alam. Zeolit alam memiliki beberapa kegunaan diantaranya dapat digunakan

sebagai adsorben, separator, penukar ion dan katalis. Pengolahan zeolit alam



menjadi katalis telah banyak dilakukan diantaranya pengembanan dengan logam
Cr (Setyawan dan Handoko, 2002), pengembanan dengan Fe;O3; untuk
meningkatkan keasamannya (Trisunaryanti dkk, 2007). Logam-logam yang sering
digunakan sebagai katalis adalah jenis logam transisi yang memiliki orbital d
belum penuh (Augustine, 1996).

Logam zirkonium merupakan logam transisi yang banyak digunakan
dalam proses katalitik pada katalis sebagai pendukung dan promotor yang dapat
meningkatkan kinerja katalis (Sugiyanto, 2010). Namun, luas permukaan yang
relatif rendah dan keasaman lemah menyebabkan terbatasnya aplikasi yang luas
dalam Kkatalisis (Anderson dkk, 2000). Dalam rangka meningkatkan luas
permukaannya, zirkonium dapat dikombinasikan dengan beberapa bahan yang
memiliki luas permukaan yang tinggi seperti silika (Sidhpuria dkk, 2011).

Zeolit alam pada umumnya memiliki stabilitas termal yang tidak terlalu
tinggi, ukuran pori tidak seragam dan aktivitas katalitik rendah sehingga perlu
dilakukan modifikasi atau aktivasi. Aktivasi zeolit dapat dilakukan dengan
perlakuan asam, yaitu mereaksikan zeolit dengan larutan asam seperti HCI, HF,
dan HNOj3 (Khairinal & Trisunaryanti 2000), HCI, HNO3, H,SO,, dan H3PO,
(Heraldy, 2003). Zeolit alam teraktivasi dapat digunakan sebagai katalis yang
bersifat asam dalam reaksi isomerisasi a-pinena.

Pada penelitian ini, penulis mencoba menerapkan penggunaan Kkatalis
heterogen berupa Zr**/zeolit alam (Zr**/ZA) terhadap isomerisasi a-pinena dan
akan dipelajari pengaruh waktu dan temperatur reaksinya. Salah satu parameter

penting dalam reaksi isomerisasi adalah temperatur. Kondisi temperatur yang



cukup dan energi yang mencukupi memungkinkan terjadinya tumbukan antar
reaktan yang menyebabkan reaksi akan semakin besar, sehingga produk yang
dihasilkan juga akan semakin besar (Santi, 2013). Variasi waktu reaksi juga
dipelajari agar dapat diketahui pengaruhnya terhadap konversi reaktan menjadi

produk yang dihasilkan.

1.2 Rumusan Masalah

Pada penelitian ini dibuat katalis Zr**/ZA dan uji katalitiknya terhadap
isomerisasi senyawa a-pinena. Dari reaksi isomerisasi ini akan diketahui apakah
reaksi ini dapat membentuk suatu senyawa hasil dengan presentase yang tinggi.
Rumusan masalah dalam penelitian ini adalah:

1. Bagaimanakah temperatur berpengaruh terhadap hasil reaksi isomerisasi o-
pinena dengan katalis Zr**/zZA?
2. Bagaimanakah waktu berpengaruh terhadap hasil reaksi isomerisasi a-pinena

dengan katalis Zr**/zZA?

1.3 Tujuan
Penelitian ini bertujuan untuk:
1. Mengetahui pengaruh temperatur terhadap senyawa hasil reaksi isomerisasi o.-
pinena dengan katalis Zr**/ZA.
2. Mengetahui pengaruh waktu terhadap senyawa hasil reaksi isomerisasi a-

pinena dengan katalis Zr**/ZA.



1.4 Manfaat
Manfaat yang yang ingin dicapai dalam penelitian ini diantaranya:
1.4.1 Bagi Peneliti

1. Mengembangkan pengetahuan mengenai penggunaan katalis Zr**/ZA
untuk reaksi isomerisasi o-pinena.

2. Memberi informasi pengaruh waktu dan temperatur reaksi isomerisasi
a-pinena dengan Katalis Zr*'/ZA terhadap senyawa hasil isomer o-
pinena.

1.4.2 Bagi Pengembangan IPTEK

Hasil penelitian ini diharapkan bermanfaat sebagai acuan dalam

pengembangan teknologi katalisis reaksi organik untuk meningkatkan nilai

ekonomi bahan alam seperti minyak terpentin.



BAB 2

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Minyak Terpentin

Minyak terpentin merupakan salah satu jenis minyak atsiri yang dapat
diperoleh dari getah pinus dan dapat dihasilkan dari kayu pohon pinus. Minyak
terpentin berasal dari pohon pinus yang diambil getahnya dengan cara disadap
pada bagian pohonnya dengan menggunakan alat khusus. Komponen yang
terdapat dalam minyak terpentin bervariasi tergantung pada jenis pohon penghasil,
umur, musim sadap dan cara mengisolasi. Minyak terpentin mempunyai beberapa
manfaat, misalnya pada industri farmasi digunakan sebagai obat luar, industri cat
digunakan sebagai pengencer (thiner), dan juga digunakan sebagai pelarut lilin.
Minyak terpentin termasuk dalam kategori minyak atsiri hidrokarbon yang
mempunyai sifat-sifat seperti larut dalam alkohol, eter, kloroform, asam asetat
glasial, serta bersifat optis aktif (Muharani dkk, 2013).

Minyak terpentin merupakan cairan tidak berwarna (jernih), memiliki bau
yang khas dan pedas, dan mudah terbakar. Komposisi minyak terpentin bervarisai
tergantung pada jenis pohon penghasil, umur, musim sadap, dan cara isolasi.
Terpentin merupakan bagian hidrokarbon yang mudah menguap dari getah pinus.
Hidrokarbon ini dipisahkan dari bagian yang tidak menguap (gondorukem)

melalui cara penyulingan (Sastroamidjojo, 2002). Minyak terpentin Indonesia



memiliki kandungan utama berupa a-pinena, B-pinena, 3-karena, limonena dan

kamfena (Haneke, 2002). Komponen tersebut ditunjukkan pada Gambar 2.1.

o— pincml }1]11e|1,1 E i kamfena

3-karena

limonena .
terpinolena

Gambar 2.1 Komponen utama minyak terpentin
Sifat minyak terpentin (pada umumnya) disajikan pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1 Sifat minyak terpentin

Sifat Keterangan

Penampakan fisik cairan tak berwarna

Titik didih 150-160°C

Titik lebur -60 sampai -50°C

Densitas 0,854-0,868 g/cm®

Kelarutan dalam air tidak larut (larut dalam benzena,
kloroform, eter, petroleum eter,
minyak)

Bau memiliki bau khas

Sumber: SNI minyak terpentin (2011)

Kini juga telah banyak diketahui bahwa pengolahan lebih lanjut dari
minyak terpentin dapat menghasilkan komponen yang bernilai ekonomi lebih
tinggi dan menjadi bahan tambahan pada industri kosmetik (parfum), pembasmi

serangga, antijamur dan desinfektan, serta industri farmasi (Aguirre dkk, 2005).

2.2 a-Pinena

Senyawa a-pinena merupakan senyawa organik dari golongan senyawa
terpena dan termasuk ke dalam senyawa alkena yang mengandung cincin reaktif

karena adanya ikatan rangkap dan dapat ditemukan pada berbagai minyak pohon



jenis konofer terutama pinus. Alfa-pinena berwujud cairan tak berwarna dengan
bau khas karakteristik seperti terpentin. Alfa-pinena sangat berguna sebagai bahan
dasar untuk pembuatan kamfer sintetik dan monoterpena asiklik seperti geraniol
dan sebagainya (Sastrohamidjojo, 2002).

Senyawa a-pinena didapatkan dari proses produksi bubur kertas berbahan
dasar kayu pinus dengan kandungan sekitar 92% atau dari hasil isolasi minyak
terpentin dengan destilasi pengurangan tekanan (Aguirre, 2005).

Nama IUPAC dari senyawa ini adalah 2,6,6-trimetil bisiklo [3,1,1]-2-

heptena dengan struktur seperti yang tersedia dalam Gambar 2.1.

Gambar 2.2 Struktur senyawa a-pinena
Sifat senyawa a-pinena pada umumnya ditunjukkan pada Tabel 2.2.

Tabel 2.2 Sifat senyawa a-pinena

Komponen Keterangan
Rumus molekul CioH1s6
Kenampakan Tidak berwarna
Densitas (20°C) 0,858 g/mL
Titik lebur -64 °C, 209 K, -83 °F
Titik didih 155 °C, 428 K,311 °F
Kelarutan dalam air Sukar larut
Indeks bias 1,4656

2.3 Katalis

2.3.1 Pengertian Umum Katalis
Katalis adalah zat lain selain reaktan dan produk, yang ditambahkan pada

suatu sistem reaksi untuk mengubah atau meningkatkan laju reaksi kimia
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mencapai keadaan kesetimbangan kimianya, tanpa katalis tersebut dikonsumsi
olen proses reaksi. Katalis dapat mempercepat reaksi dengan memberikan
mekanisme alternatif yang berbeda dengan mekanisme reaksi tanpa katalis.
Mekanisme alternatif tersebut mempunyai energi aktivasi yang lebih rendah
daripada reaksi tanpa katalis. Energi aktivasi adalah energi minimum yang
dibutuhkan campuran reaksi untuk menghasilkan produk (Widjajanti, 2005).

Sifat katalis ideal yang diharapkan dalam suatu reaksi adalah selektif,
stabil dan ekonomis. Aktif berarti dapat mempercepat pembentukan intermediet
yang terbentuk akibat interaksi antar reaktan. Selektif dapat diartikan
memperbanyak hasil atau produk utama yang diinginkan dan memperkecil produk
samping dari suatu reaksi katalisis. Stabil berarti katalis tidak berubah sifat fisika
dan kimianya setelah reaksi berakhir. Ekonomis berarti bahwa dengan
menggunakan jumlah katalis yang sedikit, produk yang dihasilkan lebih baik
daripada tidak menggunakan katalis sehingga menghemat biaya (Wibowo, 2004).

Triyono (2002) menjelaskan beberapa karakteristik katalis antara lain:
diperlukan dalam jumlah sedikit untuk suatu reaksi, tidak mempengaruhi harga
tetapan kesetimbangan, tidak memulai rekasi tetapi hanya mempengaruhi laju
reaksi, dan bekerja secara spesifik. Bekerja secara spesifik artinya hanya
mengubah satu laju reaksi atau sekelompok reaksi tertentu tetapi tidak untuk
reaksi yang lain. Katalis dapat juga dikatakan sebagai suatu zat yang dapat
menurunkan energi aktivasi suatu reaksi kimia tanpa mampengaruhi harga

konstanta kesetimbangan.
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2.3.2 Katalis Heterogen

Katalis heterogen adalah katalis yang memiliki fase yang berbeda dengan
reaktan. Dengan Kata lain, interaksi antara substrat dan katalis berada dalam fase
yang berbeda. Reaksinya melibatkan lebih dari satu fase. Umumnya Kkatalis
heterogen berada dalam fase padat sedangkan pereaksi atau reaktan pada fase cair.
Logam-logam transisi periode keempat adalah contoh katalisator heterogen yang
banyak digunakan dalam proses-proses kimia, logam tersebut dapat berada pada
keadaan logam murni maupun oksidasinya (Widjajanti, 2005).

Sistem katalis heterogen adalah sistem yang paling luas digunakan dalam
bidang industri, hal ini disebabkan karena sistem katalis heterogen memiliki
beberapa keuntungan, misalnya dapat digunakan pada suhu tinggi sehingga dapat
dioperasikan pada berbagai kondisi dan tidak memerlukan tahap yang panjang
untuk memisahkan produk dari katalis. Sakai T dkk (2009) dan de Godoi dkk
(2010) mengungkapkan bahwa katalis heterogen dapat memberikan aktivitas
katalitik hijau (green catalytic activity) dan dapat didaur ulang (regenerasi).

Kelebihan katalis heterogen dibandingkan dengan katalis homogen adalah
proses pemisahannya dengan produk yang dihasilkan lebih mudah, diperlukan
dalam jumlah yang lebih sedikit, korosi pada reaktor minimal, dan pada umumnya
dapat diregenerasi untuk mendapatkan katalis yang hampir sama dengan katalis
yang belum dipakai dalam reaksi katalisis (Kurnia, 2007).

Pada proses katalis heterogen terjadi tahapan reaksi (siklus katalitik)
sebagai berikut (Wibowo, 2004):

a. Transport reaktan ke permukaan katalis
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b. Interaksi antara reaktan dengan Kkatalis (proses adsorpsi pada
permukaan katalis)

c. Reaksi antara spesies-spesies teradsorpsi menghasilkan produk
(terbentuk intermediet yang stabil/ reaktif)

d. Desorpsi produk dari permukaan katalis

e. Transport produk menjauhi katalis.

2.4 Zeolit

Zeolit merupakan kristal aluminosilikat dengan rumus struktur
Myn(AlO2)x(SiO2)y, dimana n adalah valensi kation M, x+y jumlah total dari
tetrahedral per unit cell, dan y/x adalah rasio atom Si/Al yang bervariasi mulai
dari minimum 1 hingga tak terbatas. Zeolit merupakan material yang memiliki
lattice yang besar dan oksigen sebagai pembawa muatan negatif. Silika alumina

terasosiasi dengan muatan positif pada struktur antar lapis, seperti ion natrium.

Gambar 2.3 Struktur kerangka zeolit (Tsitsishivili, 1992).

Zeolit secara umum digunakan sebagai katalis dalam berbagai reaksi yang
memerlukan katalis asam. Zeolit memiliki aktivitas katalis asam yang tinggi
dibandingkan dengan silika/alumina untuk beberapa reaksi. Zeolit juga
memberikan aktivitas dan selektivitas yang tinggi dalam berbagai reaksi. Sebagian

besar reaksi disebabkan oleh sifat asam katalis. Perlakuan pemanasan
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menyebabkan perubahan keasaman zeolit. Zeolit dapat dikembangkan untuk
aktivitas katalitik asam yang tinggi, dimana rasio SiO,/Al,0; > 10. Aktivitas
katalitik zeolit berkaitan dengan adanya situs asam dan affinitas proton di dalam
kerangka zeolit. Aktivitas Kkatalitik zeolit dapat dipengaruhi oleh situs asam
Bronsted dan Lewis. Situs asam Bronsted adalah situs yang dapat melepaskan H*
dan situs asam Lewis adalah situs yang dapat menerima pasangan elektron
(Akpolat dkk, 2004). Zeolit mempunyai kerangka struktur tiga dimensi yang
tersusun atas unit tetrahedron (AlO4)> dan (SiO.)* yang saling berikatan melalui
atom oksigen, membentuk pori-pori dengan ukuran pori antara 2 sampai 8 A,
bergantung pada jenis mineralnya. Tetrahedron (AlO,)> dan (SiO4)*, bilangan
oksidasi Al dan Si masing-masing 3 dan 4. Dalam struktur zeolit, Si** dapat
digantikan dengan AI** sehingga terbentuk muatan berlebih pada Al. hal ini
mengakibatkan struktur zeolit kelebihan muatan negatif. Untuk menetralkan
muatan negatif kerangka zeolit, zeolit mengikat kation-kation alkali atau alkali
tanah seperti Na*, K*, atau Ca**. Kation-kation tersebut terletak di luar tetrahedal,
dapat bergerak bebas dalam rongga-rongga zeolit dan dapat dipertukarkan dengan
kation-kation lain.

Sintesis zeolit dikembangkan sejak tahun 1960an untuk proses FCC (fluid
catalytic cracking) yaitu reaksi perangkahan senyawa antara ion karbonium
sehingga dikatalisis oleh asam Bronsted. Keasaman zeolit dipengaruhi oleh
jumlah ion Na" yang terdapat dalam struktur zeolit. Sehingga untuk memperoleh

katalis asam padat yang aktivitasnya tinggi, maka ion Na* harus disingkirkan dari
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struktur zeolit. Pemindahan ion Na* dari zeolit umumnya melalui tahap kombinasi
dari proses pertukaran kation dengan kalsinasi (Silalahi dkk, 2011).

Zeolit pada umumnya dapat dibedakan menjadi dua, yaitu zeolit alam dan
zeolit sintetik. Zeolit alam biasanya mengandung kation-kation K*, Na*, Ca®* atau
Mg®*, sedangkan zeotlit sintetik biasanya hanya mengandung kation-kation K*
atau Na".

Keberadaan dan posisi kation pada zeolit sangat penting karena secara
signifikan akan mempengaruhi ukuran molekul yang dapat teradsorpsi.
Pengubahan pada sisi kationik juga akan mempengaruhi sifat adsorptif dan
aktivitas katalitik dari zeolit tersebut (Hamdan, 1992).

Keberadaan rongga pada zeolit memberikan luas permukaan internal yang
besar sehingga dapat menampung 100 kali molekul lebih banyak daripada katalis
amorf dengan jumlah yang sama (Sibarani, 2012). Sifat penyaring molekul dari
zeolit dapat mengontrol molekul yang masuk atau keluar dari situs aktif. Karena
adanya pengontrolan seperti ini maka zeolit disebut sebagai katalis selektif bentuk

(Hamdan, 1992).

2.5 Logam Transisi: Zirkonium
Zirkonium adalah logam putih keabuan yang jarang dijumpai di alam
dalam bentuk bebas. Zirkonium banyak terdapat dalam  mineral

seperti zirkonhttp://id.wikipedia.org/wiki/Zirkon dan baddelyit. Zirkonium

merupakan salah satu unsur di alam yang memiliki sifat tahan terhadap temperatur

tinggi.


http://id.wikipedia.org/wiki/Zirkon
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Zirkonium tidak terdapat dalam bentuk bebas di alam melainkan dalam
bentuk zirkonium silikat (ZrSiO,4) dan zirkonium oksida pada badelleyit (ZrO,).
Zirkonium banyak didapatkan dalam batuan vulkanik, basalt, dan batuan granit.
Dalam jumlah sedikit zirkonium terdapat pada banyak mineral seperti mineral
titanat, tantolo niobat, tanah liat, silikat, dan sebagainya. Dalam jumlah agak
besar, zirkonium terdapat pada mineral badelleyit dan mineral zirkon atau
campuran dari zirkon dioksida dan zirkon silikat (ZrSiO,).

Zirkonium mempunyai dua bentuk allotropi yaitu o dengan struktur
heksagonal, stabil pada temperatur 863°C ke bawah dan bentuk B dengan struktur
kubik berkisi-Kisi yang stabil pada temperatur 863°C ke atas. Pada temperatur
tinggi, zirkonium dapat bereaksi dengan oksigen, nitrogen, halogen, sulfur,
hidrogen maupun karbon. Zirkonium hasil pengolahan dari pasir zirkon dalam
pemanfaatannya dapat dipadukan dengan unsur-unsur logam lain, yang disebut
zircaloy. Logam yang biasa ditambahkan antara lain krom (Cr), besi (Fe), nikel
(Ni), timah putih (Sn), dan tembaga (Cu) (Ardiansyah, 2011; Sajima, 2008;
Sajima, 2008).

Zirkonium termasuk golongan IV B yang juga disebut golongan dalam
unsur transisi yaitu unsur blok d yang konfigurasi elektronnya diakhiri oleh sub

kulit d. Konfigurasi elektron dari logam zirkonium adalah sebagai berikut:
wlx [l\l l 4d- Ss°

P I '

Zirkonium dapat dipakai sebagai katalis. Hal ini berhubungan dengan

belum penuhnya pengisian elektron pada orbital d. Sesuai aturan Hund, pada
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orbital 4d ini terdapat 2 elektron tidak berpasangan. Keadaan inilah yang
menentukan sifat-sifat zirkonium, termasuk peranannya dalam reaksi katalitik.
Oleh karena itu logam zirkonium mudah membentuk ikatan kovalen koordinat
sehingga pembentukan zat antara pada permukaan katalis menjadi lebih mudah.

Logam ini sangat keras dan merupakan konduktor yang mempunyai titik
didih dan titik cair yang tinggi. Zirkonium merupakan logam yang mempunyai
ketahanan korosi yang besar, baik terhadap asam maupun terhadap basa pada
berbagai suhu dan konsentrasi. Selain itu logam zirkonium juga mempunyai titik
lebur yang tinggi dan mempunyai sifat mudah dibentuk sehingga kegunaannya
dalam industri sangat bervariasi. Zirkonium banyak digunakan dalam proses
katalitik pada katalis sebagai pendukung, dan juga sebagai promotor. Jari-jari
zirkonium relatif besar sehingga sifatnya lebih tahan terhadap reduksi.

Zirkonium mempunyai titik leleh yang tinggi (2700°C) sehingga
membuatnya lebih stabil terhadap panas tinggi (Sugiarto, 2010). Zirkonium juga
merupakan salah satu logam yang penting karena kemungkinan adanya polarisasi
yang kuat antara ikatan SiO”....Zr°" (Corma dkk, 2012). Karakteristik zirkonium
disajikan dalam Tabel 2.3:

Tabel 2.3 Karakteristik Zirkonium (Sugiyarto, 2010)

Karakteristik Zirkonium, 4oZr
Kelimpahan/ppm (dalam kerak bumi) 220
Densitas/gcm”™ 6,52

Titik Leleh/°C 2700

Titik Didih/°C 4200

Jari-jari atomik/pm 160

Jari-jari ionik/pm 72

Potensial Reduksi: E°/V -1,43
Konfigurasi elektron [36Kr] 40? 5s

Elektronegatifitas 1,4
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Nora Comelli dkk (2006) melakukan isomerisasi a-pinena menggunakan
zirkonium-sulfat dengan dan tanpa modifikasi Fe dan Mn, zirkonium dengan
molibdenum dan tungsten, kaolinitik dan bentonit clay. Aktivitas pada reaksi ini
terkait dengan keasaman katalis dan jenis situs aktif katalis, serta kekuatan
pengaruhnya terhadap rasio selektivitas menjadi produk bisiklik dan produk
monosiklik. Diperoleh hasil konversi a-pinena sekitar 50% dengan selektivitas
produk kamfena antara 52,6-54,5%. Selektivitas terhadap kamfena lebih tinggi

dibandingkan limonena dan turunannya pada reaksi dengan clay termodifikasi.

2.6 Reaksi Isomerisasi

Senyawa dengan rumus molekul yang sama, tetapi berbeda beberapa sifat
fisika dan kimianya, disebut isomer dan peristiwa dimana terjadi perubahan ulang
posisi atom karbon dan atom lainnya dalam satu molekul, disebut isomerisasi.
Perbedaan sifat fisika dan kimia tersebut disebabkan karena adanya perbedaan
mengenai pengaturan atom karbon dalam isomer-isomernya.

Hasil isomerisasi a-pinena dapat melalui dua jalur paralel (Corma dkk,
2007; Florest-Holguin dkk, 2008), seperti yang ditunjukkan dalam Gambar 2.4
Jalur yang pertama yaitu ekspansi cincin menghasilkan produk bi- dan trisiklik.
Produk yang paling menguntungkan dari jalur ini adalah kamfena, yang
merupakan senyawa antara untuk memproduksi isoborneol, isobornil asetat, dan
kamfer. Jalur yang kedua mengarah pada produk monosiklik seperti limonena dan

terpinolena yang juga merupakan bahan kimia industri yang berharga.
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Gambar 2.4. Jalur isomerisasi a-pinena
Proses isomerisasi a-pinena di industri sekarang didasarkan pada katalis
TiO, termodifikasi yang berlangsung dalam sistem tertutup pada temperatur 150-
170°C. Namun, modifikasi TiO, dengan asam sulfat masih sedikit dibahas,
sedangkan reaksi pada temperatur yang tinggi menyebabkan konsumsi energi
yang besar. Oleh karena itu, berbagai katalis heterogen dipelajari dalam rangka
menemukan katalis yang stabil pada kondisi reaksi yang ringan, seperti clay,

katalis hetero-silika, zirkonium sulfat, tanah liat, zeolit yang dimodifikasi, dan

beberapa bahan mesopori (Wang dkk, 2010).

2.7 Mekanisme Reaksi Isomerisasi dengan Katalis Heterogen

Seiring perkembangan ilmu pengetahuan dalam bidang penelitian, telah
terjadi peningkatan minat dalam menerapkan katalis heterogen untuk reaksi
organik, diantara reaksi tersebut adalah isomerisasi a—pinena. Zirkonium sulfat
telah dipelajari secara luas karena mampu mengkatalisis reaksi isomerisasi alkena
rantai pendek secara langsung pada temperatur yang relatif rendah. Zirkonium
sulfat sangat sensitif terhadap kondisi preparasi dan proses aktivasi yang

digunakan sebelum reaksi (Reddy dkk, 2005).
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Temperatur aktivasi mempunyai peran yang sangat penting dalam
penentuan keasaman Katalis karena sifat higroskopis dan pengaruh pada
selektivitas reaksinya. Beberapa penelitian telah dilakukan dalam rangka mencoba
untuk membangun model reaksi untuk menjelaskan perilaku katalis ini. Clearfield
dkk (1994) mengusulkan suatu model reaksi (Gambar 2.5) berdasarkan anggapan

bahwa spesies dominan adalah ion bisulfat bila katalis dibuat dengan asam sulfat,

sehingga membentuk spesies 1.

Gambar 2.5 Model reaksi isomerisasi menggunakan katalis zirkonium sulfat
menurut Clearfield dkk (1994)

lon bisulfat dapat bereaksi dengan pemanasan terhadap gugus hidroksil
yang berdekatan menghasilkan asam Lewis, sehingga membentuk spesies Il, atau
air dibebaskan dari dua kelompok hidroksil untuk mempertahankan struktur ion
bisulfat, spesies Ill, dan kemudian menghasilkan asam Bronsted. Keasaman ini
diproduksi oleh fakta bahwa situs Lewis di sekitar gugus S-O-H dengan kuat

menarik elektron, melemahkan ikatan dan memudahkan lepasnya ion H™
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Penerapan katalis heterogen untuk reaksi organik juga dilakukan di bawah
kondisi homogen. Yadav dkk (2004) melakukan reaksi katalisis isomerisasi a-
pinena menggunakan montmorilonit alami India dimodifikasi asam sulfat dengan
pertukaran ion. Lebih dari 96% konversi a-pinena diperoleh untuk montmorilonit
clay dengan selektivitas kamfena mulai dari 39 sampai 49%. Untuk perlakuan
asam terhadap clay dibuat dengan mereaksikan dengan normalitas asam rendah
(1-4N), dengan limonena sebagai produk utama sedangkan untuk asam normalitas
tinggi (5-9N), a-terpinena adalah produk utama dari terpena monosiklik.

Reaksi isomerisasi o-pinena menggunakan katalis Zr**/ZA diperkirakan
dapat membentuk dua produk isomer berupa produk bisiklik dan monosiklik.
Situs asam Bronsted dari zeolit alam berperan dalam pembentukan produk
monosiklik dan situs asam Lewis dari ion logam Zr*" berperan dalam

pembentukan produk monosiklik.

2.8 Analisis dan Karakterisasi

2.8.1 Analisis Difraksi Sinar-X (XRD)

Difraksi ~ sinar-X merupakan metode yang digunakan untuk
mengidentifikasi fasa kristalin dalam material dan menentukan struktur Kristal
dari suatu padatan, dengan cara hamburan sinar-X. Sinar-X merupakan radiasi
elektromagnetik berenergi tinggi, dengan kisaran energi antara 200 eV sampai 1
MeV. Sinar-X dihasilkan dari interaksi pancaran elektron eksternal dengan
elektron dalam kulit suatu atom. Alat yang digunakan disebut X-Ray

Diffractometer (XRD).
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Prinsip dasar dari XRD adalah hamburan elektron yang mengenai
permukaan kristal. Bila sinar dilewatkan ke permukaan kristal, sebagian sinar
tersebut akan dihamburkan dan sebagian lagi akan diteruskan ke lapisan
berikutnya. Sinar yang dihamburkan akan berinterferansi secara konstruktif
(menguatkan) dan destruktif (melemahkan). Hamburan sinar yang berinterferensi
konstruktif inilah yang digunakan untuk analisis (Hura, 2007).

Proses difraksi sinar-X seperti disajikan pada gambar 2.6. Sinar-X
dibiaskan dan ditangkap oleh detektor kemudian ditejemahkan sebagai puncak
difraksi. Semakin banyak bidang kristal yang terdapat dalam sampel, semakin
kuat intensitas pembiasan yang dihasilkan. Tiap puncak yang muncul pada pola
difraktogram mewakili satu bidang kristal yang memiliki orientasi tertentu dalam
sumbu tiga dimensi. Puncak-puncak yang didapatkan dari data pengukuran ini
kemudian dicocokkan dengan standar difraksi sinar-X untuk semua jenis material

(Nelson, 2010).

o

Gambar 2.6 Difraksi sinar-X pada kisi kristal
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Gambar 2.7. Proses Analisis Difraksi Sinar X (Nelson, 2010)

Agar berkas sinar yang dihamburkan atom-atom kristal secara konstruktif
maka beda lintasan antara kedua berkas harus sama dengan kelipatan bilangan
bulat dari panjang gelombangnya, yaitu A, 2 A, 3 A dan seterusnya. Selisih jarak
antara dua berkas sinar adalah 2 d sin 0, maka persamaan matematis untuk
terjadinya interferensi konstruktif adalah sebagai berikut:

2d sin 0 = A
dengan d = jarak antar bidang, 0 = sudut difraksi, A = panjang gelombang sinar-X,
rumus di atas dikenal dengan Hukum Bragg. Keuntungan utama penggunaan
sinar-X dalam karakterisasi material adalah kemampuan penetrasinya, sebab
sinar-X memiliki energi yang sangat tinggi akibat panjang gelombangnya pendek.
2.8.2 XRF

Spektroskopi XRF adalah teknik analisis unsur yang membentuk suatu
material dengan dasar interaksi sinar-X dengan material analit. Teknik ini banyak
digunakan dalam analisis batuan karena membutuhkan jumlah sampel yang relatif
kecil (sekitar 1 gram). Teknik ini dapat digunakan untuk mengukur unsur-unsur
yang terutama banyak terdapat dalam batuan atau material. Sampel yang
digunakan biasanya berupa serbuk halus hasil penggilingan atau pengepresan.

Prinsip analisis menggunakan XRF adalah apabila elektron dari suatu kulit atom
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bagian dalam dilepaskan, maka elektron yang terdapat pada bagian kulit luar akan
berpindah pada kulit yang ditinggalkan tadi menghasilkan sinar-X dengan panjang
gelombang sesuai karakteristik unsur tersebut. Pada teknik difraksi sinar-X suatu
berkas elektron yang digunakan, dihasilkan dari tembakan berkas elektron
terhadap suatu unsur di anoda untuk menghasilkan sinar-X dengan panjang
gelombang yang diketahui.

Seperti pada tabung pembangkit sinar-X, elektron dari kulit bagian dalam
suatu atom pada sampel analit manghasilkan sinar-X dengan panjang gelombang
karakteristik dari setiap atom di dalam sampel. Untuk setiap atom di dalam
sampel, intensitas dari sinar-X karakteristik tersebut sebanding dengan jumlah
(konsentrasi) atom di dalam sampel. Dengan demikian, jika kita dapat mengukur
intensitas sinar-X karakteristik setiap unsur Kkita dapat membandingkan
intensitasnya dengan suatu satndar yang diketahui konsentrasinya, sehingga
konsentrasi unsur dalam sampel bisa ditentukan.

Instrumen yang digunakan untuk melakukan pengukuran tersebut
dinamakan X-Ray Fluorescence Spektrometer. Peralatan ini terdiri dari tabung
pembangkit sinar-X yang mampu mengeluarkan elektron dari semua jenis unsur
yang diteliti.

Kelebihan dari metode XRF adalah memiliki akurasi yang tiggi, dapat
menentukan unsur dalam material tanpa adanya standar dan dapat menentukan
kandungan mineral dalam bahan biologik maupun dalam tubuh secara langsung.

Adapun beberapa kelemahannya adalah tidak dapat mengetahui senyawa apa yang
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dibentuk oleh unsur-unsur yang terkandung dalam mineral yang diteliti dan tidak
dapat menentukan struktur dari atom yang membentuk material ini.
2.8.3 Isoterm BET

Isoterm BET merupakan salah satu metode penentuan luas permukaan zat
padat dengan prinsip adsorpsi molekul gas pada permukaan padatan. Isoterm BET
menyediakan informasi dasar untuk teknik analisis penentuan luas permukaan
spesifik suatu material.

Kriteria luas permukaan yang ditentukan menggunakan metode analisis
isoterm BET adalah:

1. Rendah (Low Surface area) yaitu kurang dari 10 m%/g,

2. Sedang (Moderate surface area) yaitu 50-100 m?/g,

3. Tinggi (High surface area) yaitu 200-500 m?/g,

4. Sangat tinggi (Very high surface area) yaitu lebih dari 800 m?/g.
Distribusi pori diklasifikasikan menjadi:

1. Mikropori (berpori kecil) yaitu kurang dari 0,5 nm,

2. Messopori (berpori sedang) yaitu 1,0-3,0 nm,

3. Makropori (berpori besar) yaitu lebih dari 5,0 nm (Wibowo, 2004).

Konsep dari teori ini adalah lanjutan dari teori isoterm Langmuir, dimana
teori adsorpsi monolayer molekul ke adsorpsi multilayer dengan diikuti hipotesis:
(a) molekul gas yang teradsorp pada permukaan padatan dapat membentuk lapisan
tak berhingga, (b) tidak ada interaksi antar masing-masing layer, (c) tiap layer

memenuhi teori isoterm Langmuir.
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2.8.4 Fourier Transform Infrared (FTIR)

Spektroskopi inframerah atau fourier transform infrared (FTIR) adalah
metode analisis yang digunakan untuk identifikasi gugus fungsi dengan
berdasarkan spektra absorbsi sinar inframerahnya. Metode ini dapat menentukan
komposisi gugus fungsi dari senyawa sehingga dapat membantu memberikan
informasi untuk penentuan struktur molekulnya. Sampel yang digunakan dapat
berupa padatan, cairan ataupun gas. Analisis dengan metode ini didasarkan pada
fakta bahwa molekul memiliki frekuensi spesifik yang dihubungkan dengan
vibrasi internal dari atom gugus fungsi.

Dalam spektroskopi inframerah, seperti halnya dengan tipe penyerapan
energi yang lain maka molekul akan tereksitasi ke tingkatan energi yang lebih
tinggi bila menyerap radiasi infra merah. Penyerapan radiasi infra merah
merupakan proses kuantisasi dan hanya frekuensi (energi) tertentu dari radiasi
infra merah yang akan diserap oleh molekul. Pada spektroskopi infra merah, inti-
inti atom yang terikat secara kovalen akan mengalami getaran bila molekul
menyerap radiasi infra merah dan energi yang diserap menyebabkan kenaikan
pada amplitudo getaran atom-atom yang terikat. Panjang gelombang serapan oleh
suatu tipe ikatan tertentu bergantung pada macam ikatan tersebut, oleh karena itu
tipe ikatan yang berlainan akan menyerap radiasi infra merah pada panjang
gelombang karakteristik yang berlainan.

Akibatnya setiap molekul akan mempunyai spektrum infra merah yang

karakteristik pada konsentrasi ukur tertentu, yang dapat dibedakan dari spektrum
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lainnya melalui posisi dan intensitas pita serapan, sehingga dapat digunakan untuk
penjelasan struktur, identifikasi dan analisis kuantitatif (Sastrohamidjojo, 1992).
2.8.5 Gas Cromatography (GC)

Kromatografi Gas merupakan salah satu teknik pemisahan yang sering
digunakan dalam analisis kimia. Proses pemisahan komponen-komponen sampel
dalam kromatografi gas berlangsung di dalam kolom berdasarkan interaksi
komponen sampel dan fase diam. Komponen-komponen yang dipisahkan,
didistribusikan di antara dua fase, yaitu fase diam dan fase gerak. Fase gerak
berfungsi membawa sampel, sedangkan fase diam berfungsi untuk mengadsorpsi
atau partisi komponen. Interaksi tersebut dapat berupa adsorpsi atau partisi. Jika
fase diamnya berupa padatan berpori, maka peristiwanya adalah adsorpsi, dan bila
fase diamnya berupa cairan peristiwanya adalah partisi gas-cair.

Proses kromatografi gas mirip dengan peristiwa gabungan antara ekstraksi
dan destilasi. Proses pemisahannya dapat dipandang sebagai serangkaian
peristiwa partisi, dimana sampel masuk ke dalam fase cair, dan selang beberapa
waktu akan teruapkan kembali. Interaksi antara fase gerak dengan fase diam
sangat menentukan berapa lama komponen-komponen akan ditahan. Komponen
yang mempunyai afinitas lebih rendah (tidak suka) terhadap fase diam akan keluar
dari kolom lebih dulu. Sedangkan komponen-komponen dengan afinitas lebih
besar (larut dengan baik) terhadap fase diam akan keluar dari kolom kemudian.

Kromatografi gas merupakan metode yang tepat dan cepat untuk
memisahkan campuran yang sangat rumit. Waktu yang dibutuhkan beragam,

mulai dari beberapa detik untuk campuran sederhana sampai beberapa jam untuk
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campuran yang mengandung 500-1000 komponen. Komponen campuran dapat
diidentifikasi dengan menggunakan waktu retensi yang khas untuk setiap
komponen. Waktu retensi adalah waktu yang menunjukkan berapa lama suatu
senyawa tertahan dalam kolom.

Prinsip kerja alat kromatografi gas yaitu sampel diinjeksikan ke dalam
injektor, sampel dibawa oleh gas pembawa masuk ke dalam kolom yang berisi
padatan sebagai fase diam. Fase diam memiliki sifat dapat berinteraksi dengan
komponen-komponen dalam sampel, sehingga dapat menghambat laju alir
masing-masing komponen. Besarnya hambatan untuk masing-masing komponen
berbeda, sehingga keluarnya sampel di ujung kolom tidak bersamaan. Komponen
yang keluar dari kolom dilewatkan ke detektor, signal dari detektor dikirim
melalui amplifier ke rekorder dan dicatat sebagai kromatogram (Sunardi, 2004).

Penggunaan kromatografi gas dapat dipadukan dengan spektroskopi
massa. Paduan keduanya dapat menghasilkan data yang lebih akurat dalam
pengidentifikasian senyawa yang dilengkapi dengan struktur molekulnya.

Kromatografi gas ini juga mirip dengan destilasi fraksional, karena kedua
proses memisahkan komponen dari campuran terutama berdasarkan perbedaan
titik didih (atau tekanan uap). Namun destilasi fraksional biasanya digunakan
untuk memisahkan komponen-komponen dari campuran pada skala besar,

sedangkan kromatografi gas digunakan pada skala yang lebih kecil (Pavia, 2006).



BAB 3

METODE PENELITIAN

Penelitian dilakukan di Laboratorium Kimia Organik Jurusan Kimia
Universitas Negeri Semarang. Penelitian yang dilakukan meliputi preparasi dan
karakterisasi katalis zeolit alam hasil aktivasi dan hasil impregnasi ion Zr*", serta
kajian tentang pengaruh temperatur dan waktu terhadap hasil reaksi isomerisasi.

Katalis yang digunakan pada penelitian ini adalah zeolit alam yang
didapatkan dari Malang Jawa Timur dan telah diaktivasi menggunakan perlakuan
asam dan garam. Untuk mengetahui kualitas dan karakteristik dari katalis yang
telah dibuat, dilakukan uji sifat-sifat permukaan spesifik, rerata jejari pori, dan
volume total pori katalis menggunakan metode BET, uji kristalinitas dan kisi
kristal katalis Zr**/ZA dengan menggunakan XRD dan uji pengembanan ion
logam zirkonium ke dalam pori-pori zeolit alam dengan menggunakan XRF, serta
uji keasaman zeolit.

a-pinena yang digunakan berasal dari hasil isolasi minyak terpentin Perum
Perhutani Unit | Jawa Tengah yang dikarakterisasi dengan IR dan GC. Reaksi
isomerisasi dilakukan dengan memvariasi waktu dan temperatur reaksinya.
Produk hasil reaksi kemudian dianalisis menggunakan IR, GC, dan hasil terbaik

dengan GC-MS.
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3.1  Variabel Penelitian

3.1.1 Variabel Bebas

Variabel bebas adalah variabel yang akan diteliti pengaruhnya terhadap
variabel terikat (dapat mempengaruhi variabel terikat). Variabel bebas dalam
penelitian ini adalah waktu dan temperatur reaksi yang digunakan. Temperatur
yang digunakan yaitu pada 90, 120, dan 150°C. Sedangkan variasi waktu yang
digunakan yaitu 60, 90, 120, 150 dan 180 menit.
3.1.2 Variabel Terikat

Variabel terikat adalah variabel yang menjadi titik pusat penelitian, dan
merupakan variabel yang dipengaruhi oleh variabel bebas. Variabel terikat pada
penelitian ini yaitu konversi senyawa a-pinena menjadi produk isomernya.
3.1.3 Variabel Terkendali

Variabel terkendali merupakan variabel yang dapat mempengaruhi produk
hasil reaksi selama reaksi berlangsung, tetapi dapat dikendalikan, sehingga
dianggap tidak memberikan hasil yang berbeda selain dari perlakuan variabel
bebas. Variabel yang dikendalikan pada penelitian ini adalah kecepatan
pengadukan, volume reaksi, cara kerja, dan alat-alat yang digunakan dalam

melangsungkan reaksi.
3.2 Alat dan Bahan
Alat yang digunakan dalam penelitian ini meliputi: alat-alat gelas

laboratorium, oven, kertas saring, seperangkat alat destilasi, dan seperangkat alat

refluks.
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Alat-alat analisis yang akan digunakan dalam penelitian ini meliputi: gas
cromatography (GC) Agilent 6890 Series untuk mengetahui kadar dan jumlah
senyawa dalam suatu zat, gas cromatography mass spectrometry (GC-MS) Perkin
Elmer untuk mengetahui rumus molekul dan rumus struktur di dalam senyawa
hasil. X-Ray Diffraction (XRD) Philips Expert untuk karakterisasi katalis yaitu
mengetahui struktur kristal, Surface Area Analyzer metode BET (Brunaeur,
Emmet, Teller) Quantachrome ASiQwin 1.11 digunakan untuk karakterisasi
porositas katalis, X-Ray Fluorescence (XRF) PANalytical Minipal 4 untuk
mengetahui keberhasilan pengembanan logam ke dalam Kkatalis, uji keasaman
katalis dan spektrofotometer FT-IR Shimadzu Instrument Spectrum One 8400S
untuk mengetahui gugus fungsi suatu zat.

Bahan yang dibutuhkan dalam penelitian ini adalah minyak terpentin,
aquades, aguademin, zeolit alam (Malang), AgNO3 1% (Merck), Na,SO, anhidrat,
HCI 2M (Merck), HF 1%, NH,CI (Merck), dan gas No.

3.3 Prosedur Penelitian

3.3.1 Perlakuan Awal Zeolit Alam

Perlakuan awal zeolit alam mula-mula dilakukan dengan menghancurkan
dan menghaluskan zeolit alam dengan ukuran 100 mesh. Merendam zeolit alam
lolos ayakan 100 mesh dengan aquades pada temperatur kamar sebanyak tiga kali.
Menyaring lalu mengeringkan zeolit alam dalam oven pada temperatur 120°C

selama 3 jam. Zeolit alam telah siap diaktivasi.
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3.3.2 Aktivasi Zeolit Alam (Trisunaryanti, 2005)

Aktivasi zeolit alam dilakukan dengan perlakuan asam dan garam.
Aktivasi zeolit alam dilakukan dengan merendam 80 gram serbuk zeolit alam
dengan 100 mL larutan HF 1% selama 30 menit, kemudian mencuci zeolit alam
dengan aquademin. Selanjutnya, mengeringkan zeolit alam bebas HF dalam oven
pada temperatur 120°C selama 3 jam, lalu dihaluskan kembali.

Merendam zeolit bebas HF dengan 100 mL HCI 2M selama 30 menit pada
temperatur 50°C sambil diaduk dengan pengaduk magnet. Kemudian mencuci
zeolit alam hasil rendaman HCI dengan aquademin sampai ion CI™ hilang (uji
dengan AgNO3; 1%). Kemudian mengeringkan zeolit alam bebas ion CI" dalam
oven pada temperatur 120°C selama 3 jam dan dihaluskan kembali. Hasil aktivasi
ini disebut zeolit alam teraktivasi asam.

Langkah selanjutnya adalah merendam zeolit alam teraktivasi asam
dengan NH,4CI 1N. Kemudian menyaring zeolit alam. Setelah disaring, zeolit alam
direndam dengan aquademin sampai ion CI hilang (uji dengan AgNO3 1%). Lalu
mengeringkan zeolit alam teraktivasi dalam oven pada temperatur 120°C selama 3
jam, kemudian dihaluskan kembali. Hasil dari proses ini disebut H-zeolit alam
(H/ZA). Zeolit hasil aktivasi dihaluskan kembali kemudian dianalisis luas
permukaannya menggunakan BET.

3.3.3 Kalsinasi Katalis
Kalsinasi H/ZA dilakukan pada temperatur 400°C selama 4 jam dalam

tanur kalsinasi dengan dialiri gas nitrogen 10 mL/menit.
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3.3.4 Impregnasi Zr dari ZrCl, pada H/ZA

Sebelum melakukan impregnasi logam Zr dalam H/ZA, mula-mula
membuat larutan ZrCl, dengan cara melarutkan 6,9 g bubuk ZrCl, ke dalam 90
mL aquademin di dalam almari asam. Selanjutnya diaduk sampai homogen.
Kemudian, impregnasi dilakukan dengan merendam 27 g zeolit alam dalam 90
mL larutan ZrCl, pada temperatur 90°C sambil diaduk. Impregnasi dilakukan
sampai seluruh larutan menguap (diperoleh bubur), yang selanjutnya disebut
katalis Zr**/ZA. Selanjutnya, mengeringkan Zr**/ZA dalam oven pada temperatur
90°C selama 3 jam. Kemudian mengkalsinasi Zr**/ZA pada temperatur 400°C
selama 4 jam. Katalis yang telah dikalsinasi lalu dikarakterisasi dengan XRD,
XRF, BET dan uji keasamaan.
3.3.5 Isolasi a-pinena dari minyak terpentin

Menyiapkan minyak terpentin sebanyak 500 mL lalu dimasukkan ke
dalam erlenmeyer. Kemudian menambahkan Na,SO, anhidrat untuk mengikat air
di dalam minyak sampai Na,SO, anhidrat tidak larut lagi, kemudian minyak
terpentin disaring untuk memisahkan endapan dengan minyak. Memasukkan
minyak terpentin yang sudah bebas air ke dalam labu alas bulat lalu dipasang
dengan alat destilasi fraksinasi pengurangan tekanan. Selanjutnya, memulai
destilasi fraksinasi pengurangan tekanan, minyak terpentin dipanaskan pada
temperatur sekitar 60°C. Hasil destilasi diuji dengan spektroskopi infra merah dan

kromatografi gas.
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3.3.6 Reaksi Isomerisasi a-pinena (Yadav dkk. 2004)

Reaksi isomerisasi dilakukan dengan memasukkan 10 mL a-pinena ke
dalam labu leher tiga. Kemudian dipanaskan sampai temperatur 90°C. Selanjutnya
memasukkan katalis Zr**/ZA sebanyak 0,5 gram dan direaksikan selama 60 menit
(Nora A. Comelli dkk, 2005). Melakukan pengambilan sampel setelah katalis
ditambahkan pada waktu reaksi 60, 90, 120, 150 dan 180 menit. Produk
dipisahkan dengan disentrifugasi selama 15 menit. Katalis dipisahkan dan hasil
diuji dengan kromatografi gas. Langkah selanjutnya adalah mengulangi tahapan

reaksi yang sama untuk variasi temperatur 120 dan 150°C.



5.1

BAB V

PENUTUP

Simpulan

Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan yang telah diuraikan dapat

disimpulkan bahwa :

5.2

1. Berdasarkan variasi temperatur reaksi yang digunakan dalam reaksi

isomerisasi a-pinena dengan Kkatalis Zr**/ZA, temperatur berpengaruh
terhadap peningkatan konsentrasi senyawa isomer yang dihasilkan.
Adapun temperatur reaksi yang paling baik dalam penelitian ini ialah
150°C dengan senyawa hasil isomer berupa kamfena, p-pinena, 3-karena,

p-simena, limonena dan terpinolena.

. Waktu reaksi berpengaruh terhadap konversi a-pinena menjadi senyawa

isomernya yang ditunjukkan dengan meningkatnya konsentrasi produk
isomer. Dalam penelitian ini diperoleh waktu reaksi terbaik ialah 180
menit dengan konversi a-pinena 9,24% dari kadar a-pinena awal.

Konversi yang diperoleh dari reaksi isomerisasi a-pinena menggunakan
katalis Zr**/ZA relatif kecil karena luas permukaan dan karakterisasi
katalis kurang maksimal.

Saran

Berdasarkan kajian pengaruh waktu dan temperatur reaksi isomerisasi o-

pinena dengan katalis Zr**/ZA yang telah dilakukan, maka dapat diberikan saran

sebagai berikut :

66



1.

67

Reaksi isomerisasi a-pinena dengan Kkatalis Zr**/ZA perlu dikaji lagi
dengan melakukan variasi lain, seperti metode pengembanan logam,
variasi kecepatan pengadukan, variasi temperatur kalsinasi, dan
optimalisasi kondisi reaksi sehingga produk yang dihasilkan lebih selektif
dan lebih optimal.

Perlu dilakukan modifikasi alat reaksi isomerisasi a-pinena menggunakan
reaktor alir agar jumlah produk yang dihasilkan lebih banyak.

Kalsinasi katalis dilakukan pada temperatur 500 °C agar didapatkan
struktur katalis dan sifat permukaan katalis yang lebih baik.

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut untuk mengetahui aktivitas dan
selektivitas Kkatalis Zr**/ZA untuk mengkonversi o-pinena menjadi

senyawa isomernya dalam kondisi optimal.
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LAMPIRAN
Lampiran 1. Diagram Kerja Penelitian

Bongkahan zeolit alam

Dihancurkan, dihaluskan, diayak
ukuran 100 mesh dan direndam
aquades 3 kali

v

Zeolit alam lolos
ayakan 100 mesh

Dikeringkan dalam oven suhu
120°C dan dihaluskan
kembali dalam mortir

Zeolit alam siap
diaktivasi




Zeolit alam siap diaktivasi

Direndam dengan HF 1%
selama 30 menit

A\ 4

Zeolit + HF 1%

Dicuci dengan aquademin

\ 4

Zeolit alam bebas pengotor

Direndam dengan HCI 2M selama 30
menit pada 50°C sambil diaduk

A\ 4

Zeolit + HCI 2M

Dibilas aquademin sampai ion CI" hilang
lalu dikeringkan dalam oven 120°C

A 4

Zeolit terdealuminasi

Direndam dengan NH,CI 1N

Zeolit + NH,CI 1IN

1. Dibilas aqguademin sampai ion CI" hilang
dan dikeringkan dalam oven suhu
120°C.

v 2. Dikalsinasi pada suhu 400°C selama 3

imma Aamnmalll AIALIIwl mAaa N AN wnl ian At

A 4

Karakterisasi dengan XRF,
XRD, BET dan uji keasaman
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27 gram H-zeolit alam
aktif

Menambahkan 6,9 gram ZrCl,
(dilarutkan dalam 90 mL aquades)

v

Campuran zeolit alam teraktivasi
dengan larutan ZrCl,

Diaduk sambil dipanaskan pada
suhu 90° C hingga semua larutan
v menguap

Katalis Zr**/zA

Dikalsinasi pada 400°C selama 4
jam

\ 4

Katalis Zr**/ZA yang
siap digunakan

Karakterisasi dengan XRF,
XRD, BET dan uji keasaman
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Minyak terpentin

A 4

Disaring dan ditambahkan Na,SO,

anhidrat

Minyak terpentin bebas

air

Didestilasi fraksinasi pengurangan

tekanan suhu 70°C

Dianalisis dengan GC dan

IR




Labu leher tiga dilengkapi refluks, 10 mL a-pinena
termometer dan pendingin

1. Diletakkan di atas hot plate. Dipanaskan
hingga konstan mencapai 90°C

2. Ditambahkan 0,5 gram katalis Zr-zeolit
alam dan direaksikan selama 60 menit

v

Hasil reaksi

Disentrifugasi selama
15 menit

Hasil murni

l

Dianalisis dengan GC

l

Produk terbaik dianalisis dengan GC-
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Lampiran 2. Hasil Analisis XRF H/ZA

<Standardless> result spectra - average spectrum - 18-Mar-2015 10:65:18

Ilﬂ—ﬂar‘-zﬁlﬁ @9:38:@8 H-Zeolit alam Tri H.
(] Stdlessl 208.08 kU 147 uA <none> Air 68 sec. 41453.2 cps
24

cps/channel
48 450 SeA 558 688 658 el

358

38

150 208

108

E:

KB |Re LB2 Re LG

T T T T

1.2 24 36 48 68 7.2 84 96 16.8 12.8 13.2 14.4 156 168 18.8 19.2 20.4 20.6 22.8 24.8 252 26.4
keU

18-Mar-2015 10:04:48 Sample results - Averaqes Page 1

Sample ident

H-Zeolit alam Tri H.

Application | <Standardless>
Sequence | Average of 3
Measurement period - start | 18-Mar-2015 08:55:18
Measurement period - end | 18-Mar-2015 09:38.00

Position | 4
Compound Al Si K Ca Ti \'J Cr
Conc 10+-0.2 473+-03 | 0.95+/-0.02 | 3.63+-0.03 | 564+-0.02 | 0.42+-0.06 | 0.71 +-0.02
Unit % % % % % % %
Compound Mn Fe Ni Cu Mo Zn Re
Conc 0.10+-0.007 | 18.6+/-0.2 |287+-0.003| 0.41+/-0.01 | 858+/-0.13 | 0.03+-0.006 | 0.4+-0.03
Unit % % % % % % %

Lampiran 3. Hasil Analisis XRF Zr*/zZA



18-Mar-2815 89:48:@2 2r-Zeolit alam 18% Tri H.

<Standardless> result spectra - average spectrum -

80

18-Mar-2015 18:04:3?

cps/channel

428

S48 cAA 66A 728 78A 4R gee

480

120 188 248 388 368

C:

O Stdlessl

28.@8 kU 134 uA <none> Air 6@ sec.

Fe KA

42696.5 cps

2r KA

l ZI'lKB

7.2 84 96 10.8 128 13.2 144 156 168 18.8 19.2 204 21.6 22.8 248 252 26.4
kel

18-Mar-2015 10:04:12 Sample results - Averaqes Page 1
Sample ident
Zr-Zeolit alam 10% Tri H.
L L A O A O A B
Application | <Standardless>
Sequence | Average of 3
Measurement period - start | 18-Mar-2015 08:57:43
Measurement period - end | 18-Mar-2015 09:40:.02
Position | 5
Compound Al Si P S K Ca
Conc 9.5+/-0.2 41.6 +/-0.1 0.6 +-0.05 1.6 +/-0.03 0.79 +/-0.02 3.76 +/-0.05
Unit % % % % % %
Compound Ti \Y Cr Mn Fe Ni
Conc 4.86 +/- 0.06 0.35 +/-0.04 0.60 +/-0.02 0.082 +/- 0.0099 22.3+/-0.2 2.55 +/-0.01
Unit % % % % % %
Compound Cu Zr
Conc 0.38 +/- 0.0098 11 +/-0.1
Unit % %

Lampiran 4. Hasil Analisis XRD H/ZA



XPert Grapiucs & ety User-1
Gragir i Zeok A Dat= of EdiSon: J10715 1455
o Y
)
—— Nrtid 2 N _in ) s oty ™ & BT s,

Prips Arayeca

Data 20 dan Intensitas Empat Puncak Tertinggi dalam H/ZA

Katalis 20 Intensitas
H/IZA 20,76 27,85
26,53 100,0
28,97 24,20
50,03 12,09

Lampiran 5. Hasil Analisis XRD Zr*"/zA
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X'Pert Graphics & Identify User-1
Graph: Zr_Zeolit Alam Date of Edition: 3/10/15 14:43

counts

,,,,,,

Philips Analytical

Data 20 dan Intensitas Empat Puncak Tertinggi dalam Zr*'/ZA

Katalis 20 Intensitas

Zr¥IzA 20,75 27,23
26,53 100,0
28,97 23,22
50,03 12,74

Lampiran 6. Hasil Analisis BET H/ZA
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Bample weight: 01343y Sempls Voleoe: 0cc
Outges Time: 30k OstgnaTonp: 200
Anstysts gex: ‘Natrogen Bath Tomp: 77K
Prass. 0.0%00 020 Equl ma: DOTO sac (min'ten) Cgull tmeout: 12020 sec (asw/den)
Anstysis Time: 1558 min End of resc 201W0ARD 14:504T A inameant: Mova Steton A
Cult - "
Data Reduction Parameters Data
Acrprione MNitrogen Temrgerwturn T 2050m
Molec. W 20013 Croas Section: 16200 A U Dernasty 0008 gux
Muiti-Point BET Data
MatativeProasces Voloms 2 5TP 1 /[ WyPa@) - 1)) Volumes & STP 1/ WiPo®) - 1))
{PPa] fecg) PP fecul
2 EIndle 12 o.srm LAl Sl 204515 o7 29102
2 XNT0e-02 oanre R D1%Ge~0Y 22858001 oz 311752
T 91800002 0.5 12720002 25374801 0o 33TEde T
L odne0t o 2en 1 AW 02 271871l oara 33¥Be T
1 289%e0t o=aar JO00tTw 02 A0%4e0t 0o 316258
| 3435304 Cead4 2 2%%e~m 3 22400e-01 1 O4Q7 4 1amevia
| 794 10e00 0aney 2 5400w 02 )
pev
Siope = 1011 849
Intwrcept = 4 330e 01
Corralstun coeficient, r = 0 eseenT
C constami= inam
Burface Arne = 100 mYyg

1B} Puge 1 of 1
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Date-20150428 Operator-NOVA UNS.
Sample ID: Tri Handayant Fllename: CQCdataPhysiscrt/28042013 Zeck! atam qps
Sample Desc: Zeoll slam Comment:
Samplewoight: 0.1345g Samgie Volume: 0 co
Oufigas Time:  3.0Mhs OwigasTemp:  2000C
Anatysis gas: Bath Temp: 73K
Pross. (amsides)  Equil ime: OO0 sec (aowides) Equil timeout: 120120 sec (adsides)
Anatysis Timez 1538 min End of run: 20150479 149947  Instrument Now Stiton A
Call D: 2
Area-Volyme Summary
Data Reduction Parameters Data
Adsorsgts Nitrogen Temperature TT.3%x
Molec. Wi 25013 Cross Section:  10.200 o Liquid Density: 0000 4.
MutPoint BET

Tota pore volume for pores with Radus

DR mathod micropore Half pore wigth .
DA method pore Radius (Maode) .
HK methoo pore Rackus (Mode) .
EF mehod pore Radius (Mode) ..

le=s than 105332 A PPo = 0851172 .
BJH method cumulative atsomtion pore volume.
BJH method cumulative desomtion pore volume.
DH method cumulstive adsorption pore Volme.
DH methed cumultative Sesarption pore volume..

DH method cesorpion pore Radius (Made Dvir)).

3.010e+00 mAg
5.2170+00 m5g
3.002e+00 m5g
4.17Te+00 mAg
1.040e+00 m5g
42580400 mAg
3.010e+00 m%5g
33408400 mag

Report I04082816314:20150428 103219003} Page 1of 1



Lampiran 7. Hasil Analisis BET Zr*"/zA

Your

) apsgrache W

v At Expeall

AN

Quantachrome |
MITAUMINT S //

Cetminyg pevick pefomarne

Data Reduction Parameters Data
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.3%0w
Molec. WL.: 20013 5 Cross Section: 16.200 & Liquid Density: 0000 g
Muiti-Point BET Data
RelativelPressure Volumme @ STP 1 /I W{(Po®) - 1)] Relative(Pressure  Volume @ STP 1 /[ W{(PoiP) - 1))
[PiPo] fecigl PPo] [ecig]
251420002 04023 53333e+01 2.03844e.01 arm 2634%e42
930200002 05318 542430401 2.20707e-01 08402 2.8000e+02
728430002 059537 1,1553e402 253842001 0.0870 30263e+02
104284201 ooiea 1.910%e+02 2.78002e-01 08324 332180402
128540201 06404 1.0584e+02 303742001 08725 35093e+02
154341201 00041 2.1390e+02 152702e-01 1.0450 41720e+2
179333001 07143 2447702
Siope = 1003.754
= R
Carretation coefficlent, r = 0206518
C constant= 31520
Susface Area = 3.100 mYp

Report 11031430144:20130430 134030827} Page 1 of 1
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UNS Date: 20150430 Operator:NOVA UNS S
Sampie ID: Tri Handayaré Fllename: CHOCHAIPhysisort/20042010 2r - Zoclt slam.gps
Samgie Desc: Zr - Zookt alam Comment:
Samgie weight: 01309 Sample Volume: 0cc
Oufigas Time: 30ms OufgasTemp: 200C
Analysis gas: Ntrogen Bath Temp: 73K
Press. (adsides)  Equil ime: 0000 sec (ads/des) Equil imeout- 120120 sec (adsides)
Analysis Time:  104.9 min End of run: 20150430 222033 Imstrument Nova Stalion A
Cell D: 2
Area-Volume Summary
Data Reduction Parameters Data
Adsorbate Nitrogen Temperature T7.300x
Molec. Wt.: 20013 Cross Section: 16200 Uquid Density: 0500 ..
-
Sulac sl

a1 SRR S S NS L | S ) S T IS S A 3.10Ge+00 mag
Langmursutce ea. 3.326e+00 mAy
BJH method cumudative adsomition surtace ara 3.208e400 mig
BJH metnod cumudative desomption surtaceama. 3.000e+00 myg
DH method cumulaive adsomplion surtace e 3.2460+00 myg
DH method cumulatve desorplion surface e 35700400 myg

B T —— 3,106e+00 may
DR metnod micropore area. . 3.539e+00 mAy

Pore Votume Data
Total pore volume for pores with Radus
less than 132060 A ot PPo = 0980052 . " s " .. 2545002 cog
BJH method cumedative adsomption pare voume... : Mot " 2.5420.02 cog
BUH method cumudatve descorption pare volume. " " i i 2.507e02 coig
DH method cumulative adsorpbion pore volume. 2 cog
DH method cumulative desarplion pors volume. 243Te02 ccyy
DR method micropore volume. o " . " e 123000 ccy
HK method cumuiative pore vousme. . - 5 3 " 1 027e00d ccyy
SF mehod cunuive pose volume. " ” ; .v o 1083003 ooy
Sore Size Data

AVI0C DONE RAIR ...ttt aas CPEPPEeH " 10300402 A
BJH method adsorption pore Rackus (Maods Dvir)h ... LA SLLAENT ) 17120401 A
BJH method desorption pore Radius (Mode Dvirf).. PR O 1 860001 A
DH method adsorpion pore Racks (Mods Dvirly .. P 17120401 A
DOH metned cesatption pore Rackss (Mode DVin)—. piatast T 1.090e+01 A
DR method micropore Haf porewitth gttt amaten o 1T 10050401 A
DA methos pore Racks (Mode), .. 1.000e+01 A
SFmehodpoeRadtus (Modeh. AT IDNAN T 220400 A
- A

Report Id{631025725:20150430 134810702} Page 1of 1

Lampiran 8. Hasil Analisis GC a-pinena



Agilent Cerity QA/QC Report

*Reprocessed: TRI HANDAYANI sample 1 alfa pinena
Monday, February 02, 2015 11:38:50 AM

Monday, February 02, 2015 11:51:24 AM
GC1 - SN: CN10713006

FID1 A. front detector

Pinena & Terpena

Frday, February 06, 2015 10:24:58 AM

[

Q. ]
g .
g d
g 3 !

g

sl
" I

: ! a8 20

Arca Percent Report

Tuesday. March 10, 2013 1.47 26 PM
1.0000

Report susmnsary 1
No analysis eoors found.

Instrument run log:

o deviat ionn founas

Lampiran 9. Hasil Analisis IR a-pinena
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PerkinElmer Spectrum Version 10.4.00
Thursday, February 26, 2015 12:23 PM

C:\pel_dats\reports\Samples View 1_Tn Handayani_pdf
Nurl Huda. 5.Si
Thursday, February 26, 2015 12:23 PM

Tri Handayani

alfa pinena

Nurd Huda, S.Si
2/972015 3:01:05 PM
om-1

%T

Frontier FT-IR

96772

CPU32 Main 00.09.9251 07-September-2011 11:40:41
3

4

3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750 571

cm-1
— Tri Handayani s plivar

Poak Area/MHolght Results

ALY TN B CUTTER I A YT 0 LTI nd LI LITC)
1 3002 08 0.8 A2 4000 anrn 4000 anrn e
2 ae0a 42 | 0uAd 1,08 an76.12 arren? a7z arre.nr
] aran.2e | ooz BAT) (arreer | sranan | arreer | aran.as
4 a720.44 | 00,00 Xt a7anan | sezeon | oranae [ ae7e.0s
o 202048 | po.AD 0.0 670,03 202012 070,03 202012

Poge 1 /3




10.4.00

Thursday, Febrsary 26, 2015 12:24 PM

Page2/3

4.00

Lampiran 10. Hasil Analisis GC

zZr1zA

Peas X (em-1) ¥ ety Area (6T) Start End Sasel Bases
© 301082 99.44 404 3620.12 S=08.03 262012 396563
7 aszs.00 ss.n2 “.50 3%09.03 35158 3ne9.03 asiss
3 3aso3 05 9554 754 ECTER S 338911 asiss 330811
3 302578 o655 t18.44 3309 11 3014.12 338911 3014.12
10 280001 s6.40 REE 3c1a1z 2977.42 3014 12 2977.42
1 291558 9324 123.41 zo77.42 2e8079 2977.42 20s0.73
1z 200076 2642 ATy Zos0. 79 204480 2685078 2824 50
13 2035.07 a7.67 1431 284290 2376.03 204430 zare.03
14 230024 9847 20850 23rs.03 2222 58 2370.03 2222 58
1= 1044 56 CEE) 7.34 2222 50 1026.00 2222 50 1020.00
100 1738.72 290.14 -1o08.27 1026.06 1080470 1axc.00 1084.70
17 105008 s0.86 -az21 100470 159983 100470 1ms8.83
12 155614 s5.52 z.63 150893 153003 1059.93 1550.03
19 1542 27 a6.55 324 1300 05 183550 150000 153080
20 1522 04 so.ss =0 1535.30 151052 1538 50 131054
21 150817 s6.52 2351 1510.54 1806.02 1518.54 150602
22 14001 97.45 104 1506.02 140847 1906.02 1409.47
23 14302 80.44 -sc.40 1459 47 14057 t1459.47 14057
24 1300 38 9632 os3 14057 1371.63 12097 1371.63
25 136533 o525 214z 1371.063 1202852 1371.63 120252
26 120093 s6.51 718 126252 1252.84 1202052 125283
z7 1217.37 son3 112 1202 94 121011 1202 54 11011
20 1204 57 o7.11 120 121011 1173.00 121011 1173.00
2z 116530 @a.cz 2489 1173.00 114539 1173.00 114535
30 112541 s6.50 o84 114533 115373 114335 111373
at 10043 96.70 ELRE 111373 107209 111373 107208
32 100312 o8 -z.08 107208 103207 1wo7208 108401
33 1012 01 s6.29 REY-Y 100301 B55.03 1033 01 sas.03
10.4.
Thursday, February 20, 2015 12:24 PM
X (o) ¥ Rt Area wT) Start Ena Baset Basex
34 s52.57 s6.00 1077 20503 s36.97 ses.03 53097
a5 s20.09 o693 =04 53057 91734 93657 817.34
26 s86.7T3 a7.51 -30.20 B17.34 ozssn B17.34 B29.55
a7 767.10 s3.18 az07 ozs.58 77702 b2s.58 777.02
an 771.44 s6.14 111 7I7.02 vas TTT.02 74
33 ose83 o833 -70.40 Tan o0 7as cos.o
a0 o330 sa.8a asz cono oca.sT ooo.c coo 97
at cssos 10032 o0s ©o0 57 657 385 600 57 ©s57.38
az e35.13 9596 =2.64 os7.30 64937 oa7.30 ces.a7
a3 ca7.13 10014 “1.o7 ©4n.37 sas.02 64237 cas.02
as os312 100.45 o6 css.02 oar7 o4s.02 617
as 63812 as.67 385 ca17 63314 CESR 4 63314
a0 3125 10031 -o.o7 633 12 6za.22 03314 c29 22
ar c19.33 o905 -s.z0 25 22 61707 ozs 2z e17.07
an ETERE EER -1.8a 6I707 oos.58 ©17.07 cosns
as s39.05 o832 722 cos.n9 28314 conos sa3. 14
so0 sa7.45 a7.eo “1a.ns o83 14 sn4 96 553 14 s84.90
s s03 11 S5.04 .7 S04 50 s81.17 584 56 S81.17
52 s7aas s6.57 2234 Sa1.17 sTe.Te 55117 57679
=3 574.85 107 87 1362 57873 s73 e 57678 573.16
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Hasil Reaksi pada Temperatur 90°C waktu reaksi 60 menit

Agilent Cerity QA/QC Report

Method last

*Reprocessed: SAMPLE2
@-pinena A1*
Thursday, April 02, 2015 11:38:49 AM

Thursday, April 02, 2015 11:45:50 AM
GC1 - SN: CN10713006

FID1 A, front detector

Tri Handayania

savad: Thursday, April 16, 2015 9:42:26 AM
Sonl detacio)

x 9

] i

S

- ) ¢
§ -
8
'g -

mid

K adsbwatuom Lot savend

Muttprlser ]
SRR 1
[Suttple uemount \J
Pampic type Sampic
PRanpliog s Manual

Retention
Signal Time yyn, Width Area [pA*s] Arean

—t—gg—wr&h;}mm

93 89111
7 a0 BVY ODBE BIB5 7738 028710 |
[—%: 315 WS 0057 A4S 91933 1 35802

1 4 5a5 VVS 0121 10925917718 O 3349¢
3 6829€

1 5. 451 BET 0.151 15387 388517 O ava8ss

Report sy ©
Warnarnmgrs b Saumiple wemonsit 16 200 ABobune aimessiits o wbo ulated

Instrument run bog:

Hasil Reaksi pada Temperatur 90°C waktu reaksi 90 menit
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Agilent Cerity QA/QC Report

Sample name: *Reprocessed: SAMPLES
Samplie note: A2
Submission time: Monday, April 13, 2015 10:12:20 AM

Injection date: Monday, April 13, 2015 10:56:04 AM
C Description: GC1 - SN: CN10713006

Signal description: FID1 A front detector

ethod: Tri Handayania

Thursday, April 16, 2015 9:48:30 AM

TTont Setector
% ;
1 g
E
=
g 1
~
g - a
[ l
i M
- T T
5 10 15

Area Percent Report

alibration last saved:
Multiplier: 1.0000
Dilution: 1.0000

Sumple amount: 0.0000 pL

Sample type: Sample

Sampling source: Manual

Retontion Width
Signal  Time T Area [pA*s]  Area %
[min] e [min] (pA"s]

1 3.741 BV S 0.227 2060818.12210 93.38435
1 4.028 BV X 0.066 6848.16036 0.31183
1 4267 VVS 0,006 330620.37682 ~1.63127 |
1 4508 VUVS 0,107 7118.66013 0.32416 |
1 4.766_VVS 0.102 78047.97702 3,66393
1 5.125 VB S 0.190 B267.34463 0.37645 |
1 65362 BV T 0128 1137604153 0.51801

Total Area « 2156104,672

Report summary:
Warning(s): Sumple amount s zero, Absolute amounts caleulated

Tnstroment run log:

No deviationm found

Hasil Reaksi pada Temperatur 90°C waktu reaksi 120 menit



Agilent Cerity QA/QC Report

ISample name: *Reprocessad: SAMPLE7

Sample note: A3

Submission time: Monday, April 13, 2015 10:12:22 AM
(Operator:

|{Injection date: Monday, April 13, 2015 11:48:19 AM
IGC Description: GC1 - SN: CN10713006
ISignal description:  FID1 A, front detector
Method: Tri Handayania
Mf,‘;‘g_d last Thursday, April 16, 2015 10:04:52 AM
tiont Jetector
<
g
o
g 2
&
g 4
5‘ 1:3 1;5 mll,

Aren Percent Report

Jalhibration bast savedd:

Tultiplier: 1.0000
Jilution 1.0000
sample amount 0.0000 pL
snmple type! Sample
Sumpling source Manual

Signal  Time Type WM LieapAe]  Area %

o, e
: 093 21487

i s .

1 4052 BV X 0063 731651149 0.350378
i 4264 UV E 0.007 37235755508 _ 1.854613
1 4538 VVS 0117  7800.76076 032588
1
1
1

4700 UV E 0.104 B86346.612B87 _ 3.58006
5140 VB S 0175 G437 19054 039182

-~ 5 300 BY X 0133 15280.99480 0. 63446

Total Aven 40ERIS . 0N
Report summary

Warning(s ) Sample amount is zero. Absalute amounts calculated

Tostvument vun lag:

Wi jmvian bon found

Hasil Reaksi pada Temperatur 90°C waktu reaksi 150 menit
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Agilent Cerity QA/QC Report

93

A4

*Reprocessed: SAMPLEG
Monday, April 13, 2015 10:12:21 AM

Monday, April 13, 2015 11:22:01 AM
GC1-SN: CN10713006

FID1 A, front detector

Tri Handayania

Thursday, April 16, 2015 10:03:44 AM

3233

6

a4

freat debacter

o
+ T T
-5 0 19 faalls
Aren Porcent Roport
“alibration Last saved
Aultiplier 1.0000
Filuthon 1.0000
Sample amount 00000 L
Sample type; Sample
Sampling source Manual
TRetention Uik
Signal Time Typo Aron [(PA*s Area %
tming bl S 1
1 3775 VUV S 0237 2172503 03004 9317013 |
1 4047 BV X D005 7616 88084 0 32240
5 S ¥ DOU7 _ 387130 11022 1.80604 |
1 4,555 VUs 0. 11 7724 17349 033125
1 a.794 UV & 0.104 BA161.093640 350029
T3 T Bhaa__UB &S 0174 _OBBBA7IAL 041022 |
Ny X 1 R O Gan72
Lml Axmwm = PAIMIDAD
Report summary
Wiming s Sample amount s 2o, Absolute amounts calealated

Instrument run log:

" P e hrtem Pt '

Hasil Reaksi pada Temperatur 90°C waktu reaksi 180 menit



Agilent Cerity QA/QC Report
Eample name: *Reprocessed: SAMPLE4
ample note: A5
ISubmission time: Monday, Apnil 13, 2015 10:12:18 AM
Operator:
njection date: Monday, April 13, 2015 10:17:04 AM
C Description: GC1 - SN: CN10713006
ignal description:  FID1 A, front detector
ethod: Trn Handayania
Method last AT
e Thursday, April 16, 2015 9:47:37 AM
Sord detwetor
<
- 1
g o PO
S
w
o
-~ | [ L1} (T | RS g 2 2 i
s

SR
-
&l

i

Avve Porcent Mepart

B nlibeniomn Luat saved

|

|

c
N
e
=)
5

Nt phier 1 .0000

Frilaion: 1. 0000

M ample srooun 0. 0000 L

IS e typee Sample

Narnpling sowmve Marus

i Width
SBignal Time *
o . Type Lewing Aren [pDA“w) Area W

1 ™ O U2 TOSTE

T A 0N VVE 0101 Suaus Feiss 151508 |
1 T aneh UV S OOA7  J0700B0ORA . 0. 158607
1 T AaBad MU R _DOSA ONZ0 7407 O 14720

/S - S

|

1

i

i B AiS BV R 01584 INSSHS SI618 . 0.60034 |

1 T HBn B 000625

1 7. a1 0.0az207

i T EaA VUV D 1A0 BiDA03A7T 028404

1TTBOBG UV D.0BB  J024 BA7BY 0.0/ 70 |

L -5 5 N A A ¢ X Y 4 LR R O OBBaZ

i\ T hoon VUV ooBa 1 0 OBBOS

i T Bain VvV AL B2 SROUU . 0.08612 |

i T wori Vv 07 TOT. 11000 O O46ss

. LS 1) VV O OB U 4 BiasD O 07 08

| AaBu Vv 120 2176 1027. 0.08371
LAY 7 041

1 vV 0. 1%!‘&_' O 04488

1

1 0 BAS VR

Gaus IV 0.04 VOO ZBTEB . 0.000R4
= O Ol SHda 1844 O 14024
Tural Arwe = 0
L T
WarningOsr Sarmple st i zaros Absolute amounts caboulared

Ernt rutaveenst ruees Soigt s

Hasil Reaksi pada Temperatur 120°C waktu reaksi 60 menit
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Agilent Cerity QA/QC Report

ISampie name: *Reprocessed: SAMPLES

ISampie note: B1

[Submission time: Monday, April 13, 2015 10:12:27 AM
|Operator:

Injection date: Monday, April 13, 2015 12:38:03 PM
GC Description: GC1 - SN: CN10713006
ISignal description:  FID1 A, front detector
Method: Tri Handayania
Mptiod Thursday, April 16, 2015 10:06:14 AM
saved:
front Setector
P

1
2033
bk
i

4200

95

=]
ST 1'0 |I5 'Llrj
Area Percent Report

Sulibration last saved:
Multiplier: 1.0000

Jilution: 1.0000

Sumple amount: 0.0000 pL
Sample type Sample
Sampling source Manual

Retention
Signal  Time Width 4. . "
o min] " YP° [min NIPN'S] AR |
[y : : . 93.07508
4085 BV X U082 7386 27478 — 0.20380

1 T BE86 BV X 0133 1634882823 0.61218 |

Fotal Aveas 2007200, 008

Report summary:
Warning(s): Sample amount is zero. Absolute amounts caleulated

Tostrument vun log:

Hasil Reaksi pada Temperatur 120°C waktu reaksi 90 menit



Agilent Cerity QA/QC Report

ample name: *Reprocessed: SAMPLES
ample note: B2
ubmission time: Monday, April 13, 2015 10:12:26 AM
perator:
njection date: Monday, April 13, 2015 12:13:38 PM

Description: GC1 - SN: CN10713006
ignal description:  FID1 A, front detector

ethod: Tn Handayania
Method last o 5.
e ciiel: Thursday, Apnl 16, 2015 10:05:48 AM
S1ond detwcing
b4 i
. &
3
T

10020
i

5000

8

5 10 1 irf

Arvn Pereent Report

“nlibration last saved:

NMultip e 1.0000

3 uton 1.0000
Sarnple amount 0.0000 uL
Nample type Sample
Nampling sourve Manunl

Tetantlon

Signal  Time Width 0
o Lyt Type bl Aren [pA*s]) Aron A

77 AVAVAE:) 202 210707210610 02.04266
O VVH 0. 120000414 047716
208 VUV EB 0006 S4744 16300 1.47600
CBah  VUH 0116 7088 27600 0,30004
704 VUV EH _0.100 B0103.20000  3.74308
(37 VNG 0AGH  Z0ABB 40017 1 26106

0. 70844

fobml Atwen FELLETTIRLE

LU

Heport simmney |
Warningos ) Sample amount s zoro. Absolute amounis caloalnted

Tosteument von log

N Hevistlionn faund

Hasil Reaksi pada Temperatur 120°C waktu reaksi 120 menit
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Agilent Cerity QA/QC Report

ISample name: *Reprocessed: SAMPLE 11

ISample note: B3

ISubmission time: Monday, April 13, 2015 11:56:55 AM
Operator:

njection date: Monday, April 13, 2015 1:29:03 PM

C Description: GC1 - SN: CN10713006

ignal description:  FID1 A, front detector

ethod: Tri Handayania
aordichey Thursday, April 16, 2015 10:07:53 AM

froml dutecior
e S
N T £
'%‘ J
g £
=3 T
- &
o
. s 18 1z s |
Aren Percent Report

[CRlTbration Tust saved:

Multiplier: 1.0000

Ilution: 1.0000

Sample amount 0.0000 pL

Sumple type: Sample

Sampling source: Manual

Tetontlon
Signal  Time Width "
9 . Al Type min Aron [pA*s]  Aron %

01 96947

fotal Avrea 2a70000, 9%

Report summary:
WarningOo: Sample amount is zero. Absolute amounts caleulated

Tostrament run log:

M ImViation Founa

Hasil Reaksi pada Temperatur 120°C waktu reaksi 150 menit
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Agilent Cerity QA/QC Report

*Reprocessed: SAMPLE10
B4
Monday, April 13, 2015 10:12:28 AM

Monday, April 13, 2015 1:03:40 PM
GC1 - SN: CN10713006

FID1 A, front detector

Tri Handayania

Thursday, April 16, 2015 10:06:54 AM

front Setector

3762

L T T
5 10 12 mind

Aren Percent Report

“nlibravion fast saved:

Multiplior: 1.0000
Dilution: 1.0000
[Sample amount 0.0000 pL
Sample type: Sample

Sumpling source: Manual
TRetention
Signal  Time Width .
Q9 Aatin Type min Aren [pA*s) Aron %
R o1 04054
1 .01 AAAS) U 103 1571755555 061663
1.42350

AL UV S 0117 OBBZ 25017 0. 30802
1 4783  VVE 0102 BA720.63666 _ 3.80831
1 T B110__ VB S 0441 22083674710 1.03316
1 — Gai17_ _UVT 0.126 10148.76068 _ 0.86076

Report summary:
Wiarning(s): Sample amount in zoro, Absolute amounts ealeulated

Instrument ran log:

e Imvitamt loanes fouund

Hasil Reaksi pada Temperatur 120°C waktu reaksi 180 menit



Agilent Cerity QA/QC Report

ample name: *Reprocessed: SAMPLE15
ample note: B5
ubmission time: Monday, April 13, 2015 2:46:33 PM
perator:
njection date: Monday, April 13, 2015 3:14:18 PM
Description: GC1 - SN: CN10713006
ignal description:  FID1 A, front detector
ethod: Tn Handayania
Method last . 10-
itk Thursday, April 16, 2015 10:10:09 AM
frord delecion
X
- ]

e

10020
1

317

a v AN

T

5 10

Aren Porcent Roeport

Talibeation st saved

INMultiption: 1.0000
I2iution 1.0000
Sanple amoun 0.0000 pL
ample type Sample
sompling source: Maniumt

Reteontion

Signal  Time Widath .
o it Typeo "in) Areon [pA*s) Aroa %%

1 3. 793 VV B 0.200 2240240.00400_ 01.09347
1 4028 VVE 0007 131093 34277 0.530098
1 286 VVS 0088 020 3420 1.47040
1 4 542 VV S 0126 6251 20040 0.25505
1 46804 VV B D.100  B0207 UP040 _ 2.60204
1 5110 VB S 0519 32458 48602 1.32846
1 0.816880

Ruprort sunminrey @
Warningis ) Sample amount bs zeros Absolute amounts caloulnied

Tostrnment run log:

Hasil Reaksi pada Temperatur 150°C waktu reaksi 60 menit



Agilent Cerity QA/QC Report

[Sample name:

*Reprocessed: SAMPLE32

ISample note: Cc1
ISubmission time: Wednesday, May 13, 2015 12:48:28 PM
IOperator:
Injection date: Wednesday. May 13, 2015 1:29:49 PM
IGC Description: GC1-SN: CN10713006
ISignal description: FID1 A, front detector
ethod: Tn Handayania
‘:":’_" last Tuesday, June 16, 2015 11:15:30 AM
tant Setectes
= E
- >
§ A
B
=

100

s T =, |
L] 1o 16 miy
Area Percvent Report

alibration last saved:

ultiplicr 1.0000

Hlution: 1.0000

ample amoant: 0.0000 pt

ample type: Sample

ampling source: Manual

Retention
Signal Time Type Area [pA“s Area %
[min] [min] . 1
1 3.548 VYV S 0.240 1889342 09168 90.43078
1 3.940 VV S O_131 19284 13806 0.92301
1 < 168 VVS 0407 7121 56195 0.34086
1 4 287 BV T 0082 14638.942G8 0.70067
1 4. 425 VVT 0083 13I787.25934 0.56418
1 4. 738 VB S 02385 10902097074 5.21814
1 54307 VVT 0398 24956.89420 1.19453
1 8.599 VvV T 0119 6272.07862 0.30020
1 09813 VV T 0. 108 56844 87336 0.32762
Total Area - 2088Z2535.75

Report summary:

Warmingis - Sam;')lc amount is zcro. Absolute mmounts calculased

Hasil Reaksi pada Temperatur 150°C waktu reaksi 90 menit



Agilent Cerity QA/QC Report

101

ample name:
ample nota:
ubmission time:
perator:

njection date:
C Description:
ignal description:
ethod:

Method last
ved:

*Reprocessed: SAMPLE37
c2
Thursday, May 21, 2015 10:31:06 AM

Thursday, May 21, 2015 10:40:55 AM
GC1T - SN: CN10713006

FID1 A_ front datector

Tn Handayania

Tuesday, June 16, 2015 11:17:24 AM

tant Setmctes

4341

14 365
i
g

> 4
-
el

alibration last saved:

ultiplicr 1.0000

ilution: 1.0000

amplc amoant: 0.0000 L

ample type: Sample

ampling source: Manual

Retention Widith
Signal Time - -
g fmin] ype fmin] Area [pA~s] Area %

1 1746 = 0.031 2857 71570 0.07609
1 2 800 2 0.020 1203.35455 003207
1 3 334 VV S 0305 3372354 01845 80 79048
1 3623 VWS 0167 56146 10222 120202
1 3067 VV S 0089 25474.53450 067827
1 3 083 VWV S D076 18620 88831 0.49603
1 3705 VV S D033 431860713 0.11765
1 4 341 VWV S 0 154 118004 93875 3.16590
1 3 582 VWS 0112 3151003152 _ 0.83897
1 3 856 VB S 0316 00296.16001 2 40418
1 6.021 VV X 0131 481140003 o.12811
1 6. =04 VV 10167 1425801725 0. 37963
1 7 302 VWV 10116 1524 48050 0_03059
1 7727 VV 10 161 4165 30567 011001
1 B.154 VWV 1 0111 1017.79740 002710
1 8 388 VV T__D 185 2623.64557 0.06988
1 14 365 WV D132 1267.69581 0.03375
1 14643 VV 0.114 1737.44828 0.04626
1 13 821 v D.080 135015357 0.03595
1 15265 VWV 0. 130 1250 23356 0.03329

"

0
]
-
»
h
n
b
]

Hasil Reaksi pada Temperatur 150°C waktu reaksi 120 menit



Agilent Cerity QA/QC Report

102

[Sample name:
ISample note:
[ISubmission time:
O perator:
Injection date:

IGC Description:
ISignal description:
ethod:

ethod last
ved:

*Reprocessed: SAMPLE36
Cc3
Thursday, May 21, 2015 10:01:27 AM

Thursday. May 21, 2015 10:08:02 AM
GC1 - SN: CN10713006

FID1 A front detector

Tr Handayania

Tuesday, June 16, 2015 11:16:43 AM

A
J
3318

-

I ——

Bant Setecter

38

4

Q18

i

0102

T

4
-
=l

mi

alibration kast saved:

ultiplicr 31.0000

ilution: 1.0000

amplc smoant: O. 0000 i

ample type: Sample

ampling source: Manual

Retention wW
Signal Time idth - -
£ frmind Type P— Area [pA~s] Area %
1 O 641 [==] 0.133 3794 75093 010753
1 1.730 B S 0.032 37433.95098 1.06071
1 2. 897 A 0.020 1879 42509 0.05325
1 3.315 vV S 0.286 I027729 17202 85.79215
1 3.559 VVS O372 83213242085 2.35789
1 3.977 VV S 0.081 203229 53166 0.57888
1 4. 079 VvV S 0077 20166.499678 0.57143
1 =_196 vV S 0.032 3732 93947 0.10577
1 4.338 VV S 01451 106599 83931 3.02056
1 = 538 VvV S O._098 37853 89101 1.07261
1 4 673 VvV S 0.035 4683 72571 013272
1 4 778 vB S 0.284 135060.17 13148 3.82609
1 5 976 VW X 0148 65844 88140 0.19395
1 6 <13 VV T O_3183 231687 21205 061452
1 1784 35782 0._05S056
1 3824.56198 0.10837
1 1313 76215 0.03723
1 387 27896 0.03931
1 o972 3 = 0.05589
1 476 99480 0.04185
1 1905 50352 0.05399
1 1202 97682 0.03=09
3 O 179 1677 02080 0. 04752
1 0.3130 1290.86945 004224
Tocal <
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[Sample name:
Sample note:
[Submission time:
IOperator:
Injection dats:

IGC Description:
ISignal description:

*Reprocessed: SAMPLE30
c4
Thursday, May 21, 2015 11:39:15 AM

Thursday, May 21, 2015 11:39:22 AM
GC1 - SN: CN10713006
FID1 A, front detector

ethod: Tn Handayania
ook Tuesday, June 16, 2015 11:18:16 AM
ant setectas
L 3

10000
L
)

4

¥y

10

N

Area Percent Report

K Calibration last saved:

IMultiplicr— 3.0000

D ilution: 1.0000

ISample amoant: 0. 0000 il

ISamplc type: Sample

|ISampling soarce: Manual

< Width
Signal Time -
ig Frriead Type fming Area [pA-s] Avrea Vo

1 2742 V'V 0.020 2153 69930 0.0593S
1 3.181 VS 0299 311318433 36608 85 93077 |
1 3_398 V'V S o371 97248 81916 267976
1 3 827 VvV S o081 23549231887 0.5S9367
1 3.929 VV S 0.0O73 18855 95819 0.51959
1 =< 038 VvV S 0.029 3607 813306 0.09542
1 < 183 VS 0. 138 116882 84555 3 22078
1 <4 383 YV S O.084 34955 .57450 0. 96322
1 4 295 VvV S 0.034 SO37 37737 0.13881
1 < 606 vB S 0250 149580 1310389 < 12178
1 5._568 BW X 0075 1051 80039 0.0o2898
1 5. 825 VWV X 0093 4760 39389 o.13118
1 5958 WS X O_100 2626 23902 007237
1 6272 VvV T O 183 25771 35751 0.7101S
1 71613 VvV T O_129 2282 55261 0_06290
1 7 648 VvV T D_158 4495 59314 0.12388
1 8.322 VV T D_197 2083 39051 0.08296
1 14 343 AT D_3155 1713 73520 004722
1 12 622 N o113 2309 42792 0.063649
1 14. 801 havd D.0SS 1808_123499 002982
1 14 9901 s 0 _145 1693 72989 0.04667
1 15.233 Al 03129 1746 87870 0. Ccs814
1 15 245 Al 0139 1262 _ 113708 0.04029
1 1S.781 Al O_ 1373 1530.0954S5 0. CcaZ216
1 16.327 A O0_206 1332.70433 003672
1 19131 A o289 1237 543245 0.03961
1 19 568 vB 0_3268 1602 63070 0 05216

"
0
"
p
o
o
1
n
]

Hasil Reaksi pada Temperatur 150°C waktu reaksi 180 menit
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ample name:

ample note:

ubmission time:

perator:
injection date:

C Descnption:

ignal description:

*Reprocessed: SAMPLES3S8
C5
Thursday, May 21, 2015 11:03:49 AM

Thursday. May 21, 2015 11:06:05 AM
GC1 - SN: CN107 13006
FID1 A, front detector

ethod: Tn Handayania
Mathad taef Tuesday, June 16. 2015 11:17:55 AM
saved:
nant cataclon
=
§ 1

163X

4
-
2

Area Percent Report

)Calibration last saved:

Multiplicr: 1.0000

[Dilution: 1.0000

[Samplc amount: 0.0000 uL

ISample type: Sample

[Sampling source: Manual

Retention Width
Signal Time - -
frmie Type [min] Area [pA“s] Area %

1 2.884 A 0.020 2443 38935 0.06618
1 3.3249 VVS 0307 3156872.95169 85.50042
1 3.537 VVS 0.173 107402.32999 2.90887
1 3.9§1 VVS 0085 2195049694 0.59450
1 4.087 VVS 0072 17500.84184 0.48482 |
1 4195 VvvS 0030 320079123 0.089211
1 4337 VVS 0.137 114436.78523 3.00939
1 4 535 Vv S 0081 36801.40050 0.99673
1 4 644 VYV S 0.032 5190 23489 0.14057
1 4. 756 VBS 0260 167684 97272 4.54156
1 5.708 BV X 0.082 1248 66044 0.03382
1 5.962 VvV X 0.075 319131.17958 0.08643
1 6053 VvV X 0.108 3479 83928 0.09425
1 6.370 VV T 0.187 26427.32659 0.71575
1 7229 VWV T 0170 2786 49029 0.07547
1 7717 VVT 0163 463075017 0.12542
1 8._367 VV T 0.085 1287 43793 0.03487
1 8. 486 VvV T 0224 2244 16110 0.08078
1 9021 VWT 0.113 1037 .48185 0.02810
1 14.355 vV 0.1549 1646 43487 0.04459
1 14.627 VvV 0112 2171.71061 0.05882
1 14.810 VvV 0.097 1703 47806 0.04614
1 14.967 vV 0.123 157167517 _0.04257
1 15243 VvV 0.133 1752.00158 0.04745
1 15.789 vV 0.136 1394 26995 0.03776
1 16.330 Vv 0.252 1573.73499 0.04262

rea - 35

4
b
»

230 _8ad
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Lampiran 11. Hasil Analisis GC-MS reaksi isomerisasi a-pinena dengan
katalis Zr**/ZA pada temperatur 150°C



@ L Kinsia Organik FMIPA - UGM

C:\GCMSsolution\Data\Project1\Nanil alpha pinene.qgd

Sample Informution
Analyzed by - Admin
Sample Name = Alpha pinere Dr. Nansk
Sample 1D :
Data File - CAGCMS solution\Dats' Project 1 !Nanil slphs pinene qed
Method File - CHOCMSsobution Data Project | atsén gem
Tuning File = CUOCMS solution'System Tune | JUNT | 2015.gpt
Chromsingram Alpha pinene Dr. Nanaik CAGCMSsolstion Duta Projoct | Nail sipha pinene 4z
5,440,175
i
|l 1
100 200
Peak Report TIC
Peak# RTime LTime F Time Area Area Height Name
1 10.830 0783 10933 452960 09 132818
2 11364 192 1433 3674575 ma2 5183756
3 11751 11633 11842 5572352 1.0 1472934
4 12738 12667 12342 1128078 29 305894
5 14038 13958 14142 3093143 627 23627
6 14301 14142 14383 535978 Lm 0134
7 14.656 14575 1775 3388552 687 9ITEM
L) 16708 16,650 16783 433712 sy 122689
49308350 100.m0 G283

105
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Lampiran 12. Hasil Analisis IR H/ZA sebelum adsorpsi piridin



4000 3500 %000 200 2000 1500 1000 %00
Nank W, sebefum, peict. 4 Met 2012 tiem
3 [Area [Corr. Area

i 33547 4778 15,004 302 62 368,01 2777 18724
F] 480.00 440 5851 501 43 432, 20155 14248
B 540.07 a768 8.140 CEE] 508 21 139,93 14.908
|4 6R0.06 20,484 1.067 7062 671.23 21.957 0.338
B} 510.1 21297 1.781 E1782 |m.nz 2 046 Z124
o 5e858 0018 5.228 |sed 41 87182 50728 53

7 1 2427 3.39 1103 28 12 173,417 39.528
5 57361 23805 0028 1561.03 1358 48 14,804 | { T
3 102021 23,034 0918 1 597, 10 0383
0 1882.02 25.252 0.774 155408 184385 ©5.156 Iﬁ'a

1 2308.98 20,608 1.038 g3 4 233316 [EX] Iom
12 Z007.70 77029 0,031 61547 2438.02 100372 G082
13 2854.09 26119 [XED 2877.78 263805 128 431 0083
4 2824.09 25062 0.304 24702 288531 3218 0133
15 343538 20554 2567 3306 74 235581 EIRES 5 000
10 3026.17 21971 0421 3041.0 360303 |zm 0.147
17 367247 10,125 2818 3726.47 (X &3.008 |5.028
18 3745.63 Z3.52 G870 3784 15 3734.15 |:uu (0308

Lampiran 13. Hasil Analisis IR H/ZA sesudah adsorpsi piridin
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Nank W, seteiah, peiet, 4 Mel 2012

[Corr. Area

1337 00
1
186706

[Base (L)

1
32.87
12¢2
21.90
17.054
.07
1
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|
0214
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|
o

298,
26.337

471

10.017

2333
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1
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Lampiran 14. Hasil Analisis IR katalis Zr*'/zZA
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47095 14,08
@ 10.581
0444
6 602.38 Jor?
T J{Fm KL
8 1049.28 41.069
82182 (KN
10 1874 81 1538
11 3772 029
1 236859 (37
1 246918 0.068
1 0078
15 292400 0.161
1 10
17 37247 6.1%2
1] KiZ LT 07

Lampiran 15. Hasil Analisis IR produk isomerisasi temperatur 150°C, 180
menit
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