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ABSTRAK

Wijaya, Nico Aditya. 2015. Aktivitas Katalitik Zr**/ZA Dalam Reaksi Isomerisasi
a-Pinena Dan Uji Reusabilitasnya. Skripsi, Jurusan Kimia Fakultas Matematika
dan llmu Pengetahuan Alam Universitas Negeri Semarang. Pembimbing Pertama
Dr. Nanik Wijayati, M.Si. dan Pembimbing Kedua Prof. Dr. Edy Cahyono, M.Si.

Kata Kunci: Zr**/zeolit alam, konsentrasi impregnasi, reusabilitas katalis,
isomerisasi, a-pinena

Produksi minyak terpentin dari getah pinus sampai dengan bulan Desember 2014,
dilaporkan mencapai 17.150 ton dengan luas hutan pinus sekitar 876.992,66
hektar. Komponen utama dalam minyak terpentin adalah o-pinena yang
isomernya memiliki nilai tinggi untuk bahan baku industri. Telah dilakukan
penelitian tentang pengaruh konsentrasi impregnasi dan uji reusabilitas katalis
terbaik pada reaksi isomerisasi a-pinena menggunakan Kkatalis Zr**/zeolit alam
yang dimodifikasi konsentrasi kation Zr**. Karakterisasi katalis dilakukan dengan
X-ray Fluoroscent untuk uji pengembanan logam Zr ke dalam zeolit alam, Surface
Area Analyzer untuk menentukan porositas katalis dengan metode BET, dan
penentuan keasaman menggunakan metode gravimetri dengan adsorpsi amoniak
dan piridin. Reaksi dilakukan dengan menggunakan reaktor batch dengan variasi
konsentrasi impregnasi kation Zr*" 10, 15 dan 20% b/b serta uji reusabilitas
mengggunakan katalis terbaik. Konversi produk tertinggi a-pinena adalah 3,89%
dengan katalis Zr**/ZA 10% sehingga katalis Zr*'/ZA 10% merupakan katalis
terbaik sedangkan hasil konversi dengan katalis Zr**/ZA 10% regenerasi adalah
4,26%. Produk dari reaksi isomerisasi a-pinena yang dihasilkan menggunakan
katalis Zr**/ZA semua variasi adalah kamfena dan limonena.
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ABSTRACT

Wijaya, Nico Aditya. 2015. Catalytic Activity of Zr**/ZA on The Isomerization
Reaction of a-Pinene and It’s Reusability Test. Undergraduate Thesis, Department
of Chemistry, Faculty of Mathematics and Natural Sciences, Semarang State
University. Primary Supervisor: Dr. Nanik Wijayati, M.Si, Secondary Supervisor:
Prof. Dr. Edy Cahyono, M.Si.

Keywords: Zr**/natural zeolyts, concentration of impregnation, catalyst resability,
isomerization, a-pinene

Production of turpentine oil from pine resin until December 2014™ was reported to
reaching 17.150 tones with the wide of pine forest is 876.992,66 acres. The main
component of turpentine oil is a-pinena which isomer products have high value
for industrial raw materials. Effects concentration of impregnation and reusability
test a best catalyst on a-pinene isomerization reaction using catalysts Zr**/natural
zeolite in which modificated with different Zr** concentration were analyzed.
Characterization of catalyst included X-ray Fluoroscent for detection of Zr
concentration in natural zeolites, Surface Area Analyzer for determine catalyst
porosity using BET method, and determination of acidity using vapor ammonia
and pyridine base adsorption gravimetric method. Isomerization process used a
batch reactor with variation in the concentrations of Zr** impregnations 10, 15,
and 20 w/w as well as reusability test used best catalyst. The highest conversion
of a-pinene used Zr**/ZA 10% catalyst was 3,89% so as Zr**/ZA 10% catalyst is
best catalyst than other catalysts whereas highest conversion of o-pinene used
Zr**1ZA 10% regeneration catalyst was 4,26%. The product is produced from
isomerization reaction of a-pinene used Zr*'/ZA all variations catalysts was
camphene and limonene.
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang
Minyak atsiri adalah zat berbau yang terkandung dalam tanaman. Minyak

ini disebut juga minyak menguap, minyak eteris, minyak esensial karena pada
suhu kamar mudah menguap. Istilah esensial dipakai karena minyak atsiri
mewakili bau dari tanaman asalnya. Dalam keadaan segar dan murni, minyak
atsiri umumnya tidak berwarna. (Gunawan, 2004).

Minyak atsiri mempunyai banyak sekali kegunaan dalam kehidupan
sehari — hari. Salah satu minyak atsiri adalah terpentin. Minyak terpentin yang
banyak diproduksi di Indonesia sebagai hasil penyulingan getah pohon pinus.
Sekitar 80% dari terpentin di Indonesia selama ini diekspor ke negara Eropa,
India, Korea Selatan, Jepang dan Ameria Serikat. Di pasar internasional harga
terpentin mencapai US$ 2000 per ton. Minyak terpentin digunakan untuk bahan
baku industri kosmetik, minyak cat, campuran bahan pelarut, antiseptik, kamper
dan farmasi. Usaha untuk meningkatkan nilai ekonomi adalah dengan melakukan
transformasi senyawa a-pinena. (Ramachandran, 2002; Tan dan Lin, 2000;
Lindmark, 2003; Li et al, 2005 dalam Wijayati, 2014; Ketaren, 1985).

Salah satu senyawa turunan dalam terpena adalah a-pinena. Alfa-pinena
sendiri termasuk monoterpen sikloheksana, dan juga telah ditemukan berbagai
turunan dari a-pinena tersendiri kamfena yang digunakan dalam obat gosok.
Transformasi a-pinena menjadi senyawa turunannya merupakan temuan baru

yang melibatkan perubahan struktur sangat kompleks tetapi dapat terjadi dalam



kondisi cukup mudah dan dapat menambah nilai tambah dari pemanfaatan minyak
terpentin (Agustina, 2013).

Banyak percobaan mengenai katalis heterogen yang banyak
dikembangkan sekarang. Keunggulan katalis heterogen sendiri adalah dapat
digunakan kembali setelah dipakai untuk suatu reaksi. Pada dekade terakhir ini,
dilakukan banyak riset yang mendalam tentang katalis yang baru di pasaran. Salah
satu katalis yang ditemukan menarik karena merupakan modifikasi anion dari
metal oksida. Fokus ini tentang zirconia yang dipreparasi dan dikarakterisasi
menjadi Zirkonia Sulfat (SZ) pada tahun 1962. Katalis SZ menarik ketika Hino
dan Arata melaporkan bahwa butana dapat ditransformasikan menjadi isobutana
dengan SZ pada temperatur kamar. Mereka menyatakan aktivitasi tinggi dari
katalis ini karena sifatnya yang super asam. SZ diklaim memiliki sifat asam yang
kuat dibandingkan asam sulfat (Reddy, 2009).

Sampai saat ini masih dilakukan pengembangan terhadap katalis yang
mempunyai daya aktivitas dan selektifitas yang tinggi serta umur katalis yang
panjang sehubungan dengan Kkatalis heterogen. Sesuai dengan fungsi Kkatalis
heterogen yang bisa digunakan berulang — ulang maka setelah digunakan katalis
akan terdeaktivasi. Deaktivasi disebabkan oleh kerusakan situs aktif akibat reaksi
pada temperatur tinggi, terbentuknya pengotor yang menutupi pori katalis maupun
situs aktifnya, dan terjadinya peracunan oleh senyawa — senyawa dalam reaksi,
yang bisa saja dari senyawa yang direaksikan ataupun zat lain yang digunakan
untuk reaksi (Rodiansono dan Trisunaryanti, 2005). Katalis yang telah mengalami

deaktivasi dapat diregenerasi berdasarkan penyebab proses deaktivasi katalis



tersebut (Trisunaryanti, 2002). Apabila pengotor berupa kokas ataupun senyawa
yang menutupi situs aktif maka dapat diregenerasi dengan oksidasi dan reduksi
katalis. Namun, apabila disebabkan oleh pengotor organik seperti minyak dapat
digunakan pelarut organik sebagai agen pembawa pengotor tersebut.

Cara pengembanan logam ke dalam zeolit alam biasanya menggunakan
metode impregnasi, penukar ion dan sonokimia. Metode impregnasi merupakan
metode sederhana karena hanya membutuhkan kontrol temperatur. Pengembangan
Zr**/Zeolit Alam Teraktivasi (selanjutnya disingkat Zr**/ZA) yang berbasis zeolit
alam terus dilakukan, salah satunya dalam reaksi isomerisasi senyawa a-pinena
ini. Meskipun dikenal masih baru, namun katalis jenis ini mempunyai daya
isomerisasi yang baik dibandingkan dengan Kkatalis sebelumnya ataupun
biokatalis. Belum ditemukan penelitian tentang katalis Zr**/ZA ini untuk reaksi
isomerisasi pada a-pinena. Namun, penelitian tentang reaksi isomerisasi a-pinena
sudah dilakukan sebelumnya menggunakan logam Zr namun bukan diembankan
pada zeolit alam melainkan dibuat menjadi katalis Zirkonia Tersulfat (SZ),
diharapkan kation Zr** yang diembankan pada zeolit alam yang sudah teraktivasi

mampu menjalankan reaksi isomerisasi pada a-pinena.

1.2. RUMUSAN MASALAH

Berdasarkan uraian yang telah diungkapkan di atas, rumusan
permasalahan yang akan diteliti adalah sebagai berikut :
1. Bagaimana pengaruh variasi konsentrasi kation zr pada katalis Zr*1zZA

terhadap efektivitas reaksi isomerisasi a-pinena?



1.3

Bagaimana reusabilitas katalis Zr**/ZA regenerasi terhadap produk

iIsomerisasi a-pinena?

TUJUAN PENELITIAN
Tujuan yang ingin dicapai dalam penelitian ini adalah:
Mengetahui pengaruh variasi konsentrasi impregnasi kation Zr** pada katalis
Zr**/ZA terhadap efektivitas reaksi isomerisasi a-pinena.
Mengetahui reusabilitas katalis Zr**/ZA regenerasi produk isomerisasi o-

pinena.
Mengetahui senyawa yang terkandung pada produk dari reaksi isomerisasi -

pinena yang terbentuk.

1.4 MANFAAT PENELITIAN

Manfaat yang yang ingin dicapai dari dari penelitian ini diantaranya

yaitu:

1.

Memberi informasi mengenai konsentrasi impregnasi kation Zr** dalam zeolit
alam yang paling baik untuk melangsungkan reaksi isomerisasi o-pinena
dengan katalis Zr**/ZA. Informasi tentang tingkat reusabilitas penggunaan
katalis Zr**/ZA dalam reaksi isomerisasi a-pinena.

Meningkatkan kualitas penggunaan minyak terpentin dari produk isomernya.



BAB 2

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Isolasi a-Pinena dari Minyak Terpentin

Di Indonesia, terpentin dihasilkan dari getah pinus jenis Pinus merkusii.
Terpentin dihasilkan sebagai hasil atas proses distilasi dan hasil bawahnya berupa
gondorukem. Terpentin merupakan salah satu produk unggulan non kayu Perum
Perhutani di Indonesia. Produksi minyak terpentin dari getah pinus sampai dengan
bulan Desember 2014, dilaporkan mencapai 17.150 ton dengan luas hutan pinus
sekitar 876.992,66 hektar (Perhutani, 2014).

Komponen utama minyak terpentin ialah a-pinena. Minyak terpentin
Indonesia mengandung sekitar 57-86% a-pinena, 8-12% 3-karena dan golongan
monoterpen yang lain dengan jumlah minor (Wiyono, 2006). Sedangkan menurut
Fleig (2005) minyak terpentin Indonesia mengandung 65-85% a-pinena, kurang
1% kamfena, 1-3% pB-pinena, 10-18% 3-karena dan limonena 1-3%. Menurut
Masrurui (2005) senyawa a-pinena merupakan senyawa golongan terpenoid
(monoterpen, C10).

Terpenoid disebut juga isoprenoid. Hal ini dikarenakan kerangka
penyusun terpenoid adalah isoprena (CsHg). Pada Tabel 2.1 adalah syarat umum

dan Tabel 2.2 adalah spesifikasi mutu minyak terpentin menurut SNI 7633: 2011



Tabel 2.1. Syarat umum minyak terpentin

Bentuk Cair
Bau Khas Terpentin
Bobot jenis pada 25°C 0,848 — 0,865
Indeks bias pada 25°C 1,464 — 1,478
Titik nyala 33-38°C
Titik didih awal 150 — 160°C

Tabel 2.2. Syarat spesifikasi mutu minyak terpentin

. Persayaratan

No Uraian Satuan MUt A Mutu B
1 Warna Jernih -*)
2 Putaran optik pada suhu 0 +>32 +<32

27,5°C
3 Kadar Sulingan % >90 <90
4 Sisa Penguapan % <2 >2
5 Bilangan Asam <2,0 >2,0
6 Alpha Pinena % >80 <80
Catatan : *tidak dipersyaratkan

Alfa-pinena termasuk dalam senyawa organik kelas terpena, salah satu
dari isomer senyawa pinena. a-Pinena banyak terdapat dalam minyak atsiri yang
biasanya terdapat di pohon pinus. a-Pinena sendiri merupakan senyawa
monoterpen sikloheksana yang tidak larut dalam air dan tertimbun dalam minyak

daun (Sudarmin, 2003).

Senyawa a-pinena ini merupakan monoterpen yang paling banyak
kelimpahannya di alam bergantung pada lingkungan baik suhu ataupun intensitas
cahaya. Nama IUPAC dari senyawa ini adalah 2,6,6-trimetil bisiklo [3,1,1]-2-

heptena dengan struktur yang disajikan dalam Gambar 2.1.



Gambar 2.1. Struktur a-Pinena

Sifat senyawa a-pinena disajikan pada Tabel 2.3 dibawabh ini:

Tabel 2.3. Sifat senyawa a-pinena

Komponen Keterangan

Rumus struktur C1ioH1s

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

Alpha-pinena dapat di isolasi menggunakan destilasi fraksinasi
pengurangan tekanan. Pengurangan tekanan pada saat destilasi tersebut bertujuan
untuk mepermudah a-pinena untuk berubah dari fasa cair menjadi gas sehingga
suhu yang digunakan tidak terlalu tinggi sehingga tidak merusak senyawa dalam

minyak terpentin.

2.2 Reaksi Isomerisasi a-Pinena

Reaksi isomerisasi adalah reaksi penataan kembali suatu struktur molekul
untuk membentuk struktur molekul baru yang berbeda dengan struktur molekul
semula tanpa mengurangi jumlah atomnya. Reaksi isomerisasi dapat
menghasilkan satu atau lebih produk hasil dari isomer senyawa tersebut. Reaksi

isomerisasi a- pinena dapat dilakukan dengan menggunakan katalis asam Lewis.



Isomerisasi terkatalis asam terhadap alkena dapat berlangsung karena adanya
migrasi ikatan rangkap dalam cincin atau rantai (Blomquist dalam Wulandari,
1999)

Reaksi isomerisasi pada a-pinena menghasilkan suatu produk isomer dari
a-pinena, baik menghasilkan isomer monosiklik dan bisiklik. Skema hasil

isomerisasi pada a-pinena yang disampaikan oleh Comelli (2005) disajikan dalam
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Gambar 2.2 Skema Reaksi Isomerisasi a- pinena (Comelli, 2005)



Inti dari reaksi isomerisasi ini adalah penataan ulang rantai dalam
senyawa a-pinena. a-Pinena mengalami pemutusan ikatan rangkap menjadi
sebuah karbokation sehingga mengalami penataan ulang rantai rantai menjadi
senyawa isomer. Senyawa isomer o-pinena terbagi menjadi monosiklik seperti
limonena, terpinolena dan terpinena sedangkan senyawa bisiklik dan polisiklik
contohnya kamfena dan bornilen. Baik kamfena, limonena, terpinolena dan
terpinene adalah bahan yang berguna bagi industri (Corma et al, 2007 dan Florest-

Holguin, 2008)

2.3  Zeolit

Zeolit adalah aluminosilicate dengan kerangka struktur yang rongga-
rongganya diduduki oleh ion besar dan molekul air, baik yang memiliki cukup
kebebasan bergerak, mengizinkan pertukaran ion dan reversibel dehidrasi (Smith,
1986 dalam Yuanita, 2010).

Zeolit merupakan material yang memiliki banyak kegunaan. Zeolit telah
banyak diaplikasikan sebagai adsorben, penukar ion, dan sebagai Kkatalis. Zeolit
adalah mineral kristal alumina silika tetrahidrat berpori yang mempunyai struktur
kerangka tiga dimensi, terbentuk oleh tetrahedral [SiO4]* dan [AlO4]* yang saling
terhubungkan oleh atom-atom oksigen sedemikian rupa, sehingga membentuk
kerangka tiga dimensi terbuka yang mengandung kanal-kanal dan rongga-rongga,
yang didalamnya terisi oleh ion-ion logam, biasanya adalah logam-logam alkali

atau alkali tanah dan molekul air yang dapat bergerak bebas (Chetam,1992).
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Mineral zeolit merupakan kelompok mineral alumunium silikat terhidrasi dengan

rumus empirik :
LmAIXsiyOZ.nHZO

L adalah logam (logam alkali dan alkali tanah terutama Na dan Ca), m, X, y, dan z
adalah bilangan 2 sampai 10, sedangkan n adalah koefisien dari H,O. Struktur
kerangka zeolit dibangun oleh tetrahedral (SiO,)* dan tetrahedral (AlO,)> yang
terikat melalui jembatan atom-atom oksigen sedemikian rupa membentuk
kerangka tiga dimensi terbuka yang mengandung rongga berisi ion logam alkali
atau alkali tanah (Yuanita, 2010). Gambar struktur kerangka zeolit disajikan pada

Gambar 2.3
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Gambar 2.3 Struktur kerangka zeolit (Yuanita, 2010)

Zeolit merupakan suatu mineral berupa kristal silika alumina yang terdiri
dari tiga komponen yaitu kation yang dapat dipertukarkan, kerangka alumina
silikat dan air. Air yang terkandung dalam pori tersebut dapat dilepas dengan
pemanasan pada temperatur 300° hingga 400°C. Pemanasan pada temperatur
tersebut air dapat keluar dari pori-pori zeolit, sehingga zeolit dapat berfungsi

sebagai penyerap gas atau cairan (Sutarti, 1994).
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Kation-kation dalam kerangka zeolit dapat ditukar dan disubstitusi tanpa
merubah struktur kerangka (isomorfis) dan dapat menimbulkan gradien medan
listrik dalam kanal-kanal dan ruangan - ruangan zeolit (Smith, 1992).

Aktivasi zeolit alam dapat dilakukan baik secara fisika maupun secara
kimia. Aktivasi secara fisika dilakukan melalui pengecilan ukuran butir,
pengayakan, dan pemanasan pada suhu tinggi, tujuannya untuk menghilangkan
pengotor pengotor organik, memperbesar pori, dan memperluas permukaan.
Sedangkan aktivasi secara kimia dilakukan melalui pengasaman. Tujuannya untuk
menghilangkan pengotor anorganik. Pengasaman ini akan menyebabkan

terjadinya pertukaran kation dengan H* (Ertan, 2005).

24 Katalis Heterogen

Katalis yang digunakan untuk mengkatalisis suatu reaksi, pada waktu
tertentu, akan mengalami penurunan aktivitas. Hal ini berhubungan dengan umur
(lifetime) katalis tersebut. Umur katalis didefinisikan sebagai suatu periode selama
katalis mampu menghasilkan produk reaksi yang diinginkan lebih besar dari pada
produk reaksi tanpa katalis (Hughes, 1984).

Secara umum dapat dikatakan bahwa aktivitas katalis akan menurun
seiring dengan pemakaiannya dalam reaksi kimia. Semakin besar umur suatu
katalis, semakin kecil aktivitas katalis yang bersangkutan. Panjang pendeknya
umur katalis ditentukan oleh kecepatan hilangnya aktivitas dan selektivitas katalis
(Rylander, 1984). Penurunan aktivitas katalis berhubungan dengan berbagai

kondisi operasional katalis dan tipe reaksi yang dikatalisis.
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Katalis Heterogen adalah katalis yang memiliki fase yang berbeda
dengan reaktan. Dengan kata lain, interaksi antara substrat dan katalis berada
dalam fasa yang berbeda. Reaksinya melibatkan lebih dari saatu fase. Umumnya
katalis heterogen berada dalam fase padat sedangkan 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 osidanya (Widjajanti, 2005 dalam Handayani,
2015).

Keuntungan dari katalis heterogen adalah ramah lingkungan, tidak
bersifat korosif, mudah dipisahkan dari produk dengan cara filtrasi, serta dapat
digunakan berulangkali dalam jangka waktu yang lama. Selain itu, Kkatalis
heterogen meningkatkan kemurnian hasil karena reaksi samping dapat
dieliminasi. Keuntungan lain penggunaan Kkatalis heterogen adalah katalisnya
dapat dipisahkan dengan penyaringan dari produk bila reaksi telah selesai.

Ada tiga tipe umum reaksi permukaan yaitu reaksi permukaan yang
mengikuti mekanisme Langmuir-Hinshelwood, Rideal-Eley, dan precursor

(Prianto, 2008). Mekanismenya ditunjukkan pada Gambar 2.4.

A B A B

B\A\ B_A B-TA \1 A \BA \ A\WBA

N > R > ] | | — e > O | | N >N —~

A FA FA
BA B-A BA B A B A B A
G <« «— o <« O
Langmuir - Hinshelwood Rideal - Eley Precursor

Gambar 2.4 Skema mekanisme reaksi permukaan (Prianto,2008)
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Adapun mekanisme (Prianto, 2008) reaksi katalisis heterogen secara
umum (Precursor) adalah sebagai berikut:

1. Difusi molekul reaktan ke permukaan katalis

2. Adsorpsi reaktan pada permukaan katalis.

3. Reaksi difusi reaktan pada permukaan katalis.

4. Reaksi dalam lapisan adsorpsi.

5. Desorpsi produk reaksi dari permukaan katalis.

6. Abfusi pada produk keluar dari permukaan katalis.

Mekanisme katalisis heterogen menurut Langmuir-hinshelwood

1. Atom A dan B teradsorpsi kepermukaan katalis.

2. Atom A dan B berdifusi melalui permukaan.

3. Atom A dan B berinteraksi satu sama lain.

4. Sebuah molekul terbentuk dan terjadi desorpsi

Mekanisme katalisis heterogen menurut Rideal-Eley

1. Atom A diadsorpsi oleh permukaan katalis (k).

2. Atom B lewat, kemudian berinteraksi dengan atom A yang ada dipermukaan
katalis (k). Katalis menyediakan suatu permukaan dimana pereaksi-pereaksi
(atau substrat) untuk sementara terjerap.

3. Atom A dan B saling berinteraksi satu sama lain

4. Sebuah molekul terbentuk dan terjadi desorpsi.

2.5 Katalis Zr**/ZA untuk Reaksi Isomerisasi a-pinena
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Logam Zr dikenal sebagai katalis isomerisasi dan kraking karena dalam
MCM-41 (zeolit Sintesis) ditemukan fungsi sebagai berikut (Eswaramoorthi,
2004). Katalis yang menggunakan logam Zr ini mempunyai keasaman yang lebih
tinggi sehingga baik digunakan dalam reaksi sintesis (Syamsuddin, 2010).

Zirkonium adalah logam putih keabuan yang jarang dijumpai di alam
bebas. la memiliki lambang kimia Zr, nomor atom 40, massa atom relatif 91,224.
Zirconium merupakan salah satu unsur di alam yang memiliki sifat tahan terhadap
temperature tinggi. Zirconium tidak terdapat dalam bentuk bebas di alam
melainkan dalam bentuk zirconium silikat pada zircon (ZrSiO4) dan zirconium
oksida pada badelleyit (ZrO,). Zirconium banyak didapatkan dalam batuan
vulkanik, basalt, dan batuan granit. Mineral baddeleyit atau ZrO, adalah bentuk
zirconium dioksida alam. Kristalnya mempunyai densitas antara 5.4 — 6.02 dan
kekerasannya 6.5 skala mesh yang mengandung zirconium dioksida 80% — 90%.
Zirconium terdapat pada banyak mineral zircon bervariasi dari 61% — 67%.
Secara teoristik zirconium di dalam silikat normal sebesar 67.2%. Dalam jumlah
sedikit zirconium terdapat pada banyak mineral seperti mineral titanat, tantolo
niobat, tanah jarang, silikat, dan sebagainya. Dalam jumlah agak besar, zirkonium
terdapat pada mineral baddeleyit dan mineral zircon atau campuran dari zircon
dioksida dan zircon silikat (ZrSiO,4). Zirconium mempunyai dua bentuk allotropi
yaitu a dengan struktur hexagonal, stabil pada temperature 863°C ke bawah dan
bentuk  dengan struktur kubik berkisi-kisi yang stabil pada temperature 863°C ke

atas.
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Penelitian tentang reaksi isomerisasi a-pinena sudah banyak dilakukan
menggunakan berbagai katalis dengan berbasis logam Zr ini. Grzona (1999)
meneliti sistematis dari isomerisasi o-pinena pada fase cair menggunakan 5, 10
dan 20 wt % kadar Asam Sulfat dalam katalis Zirconia Tersulfat. Pertambahan
konversi diteliti dari penambahan jumlah konsentrasi katalis dan seletivitasnya
mencapai 0,7 per unit area dari katalis. Temperatur ditambahkan dari 100°C

menjadi 153°C, konversi bertambah dari 17% menjadi 99% dan selektivitas

menurun dari 84% menjadi 14%.

Penelitian Comelli et al (2006) yang menggunakan logam Zr pada katalis
Sulfated Zirconia ataupun diembankan pada kaolinitik dan bentonit clay untuk
reaksi isomerisasi a-pinena melakukan pembahasan tentang fungsi dari logam Zr
sebagai penyumbang situs asam pada katalis yaitu asam Lewis.

Katalis Zeolit Alam merupakan katalis heterogen yang bisa digunakan
berulang yang diharapkan bisa mengurangi limbah kimia dari hasil reaksi yang
dilakukan terhadap suatu senyawa. Oleh karena itu, suatu logam yang diembankan
pada suatu zeolit yang mempunyai sifat katalis diharapkan mampu membawa
logam dan menjadi rumah bagi logam untuk menempel bergabung menjadi suatu
sistem katalis heterogen dan diharapkan bisa digunakan berulang untuk katalis

pada proses reaksi yang sama.

2.6 Deaktivasi, Regenerasi dan Reusabilitas Katalis
Deaktivasi katalis merupakan fenomena fisis yang terjadi pada katalis

yang mengakibatkan penurunan aktivitas katalis karena digunakan untuk suatu
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reaksi. Penggunaan katalis dalam waktu tertentu akan mengubah sifat dari katalis.
Hal ini disebabkan katalis mengalami pengurangan situs aktif. Berkurangnya situs
aktif akibat dari adanya spesies atau senyawa yang teradsorpsi kuat pada
permukaan Katalis sehingga situs aktif tertutup oleh spesies atau senyawa tertentu
(Viljava, 2000). Pengotoran pada sistem katalis sistem logam pengemban dapat
mengakibatkan: (1) pembelokan jalan masuk reaktan ke situs aktif katalis, (2)
penutupan total pada komponen logam aktif sehingga keseluruhan komponen
logam terdeaktivasi, dan (3) penyumbatan mikropori dan mesopori katalis
sehingga jalan masuk reaktan ke pori terhalang (Bartholomew, 2001).

Beberapa katalis hanya bertahan beberapa menit sedangkan katalis lain
bisa mencapai 10 tahun. Perancang katalis dapat membuat katalis berumur
panjang, tetapi saat masalah ditemukan untuk mempanjang umur, masalah lain
muncul (Richardson, 1992). Masalah yang ada diantaranya pengotor yang sulit
dikeluarkan dari pori ataupun permukaan Kkatalis, kesalahan dalam
memperlakukan katalis ataupun dalam suatu reaksi tersebut dapat merusak katalis.

Untuk menunjang penggunaan kembali katalis dalam hal ini katalis
heterogen, maka diperlukan regenerasi pada katalis. Menurut Sie (2001)
regenerasi atau peremajaan adalah istilah umum yang digunakan untuk
mengembalikan kondisi ke keadaan hampir semula. Terdapat dua pilihan dalam
penggunaan Kkatalis yaitu sekali pakai atau memaksimalkan kembali katalis
sebagai bahan berekonomis tinggi.

Kemampuan meregenerasi katalis tergantung dari kapasitas Katalis

tersebut untuk diaktivasi kembali. Deaktivasi yang disebabkan oleh peracunan
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(poisoning) dan sintering secara irreversibel biasanya tidak berhasil diregenerasi.
Beberapa racun dapat dibersihkan dengan cara pemanasan atau oksidasi tetapi
lainnya tidak dapat dibersihkan tanpa merusak katalis (Trisunaryanti, 2002).
Reusabilitas katalis adalah penggunaan katalis dalam sebuah proses
reaksi yang sebelumnya mengalami deaktivasi yang selanjutnya diregenerasi
untuk melakukan proses reaksi kembali. Katalis yang sudah diregenerasi memiliki
sifat yang hampir sama dengan Kkatalis yang belum digunakan sehingga
diharapkan katalis hasil regenerasi mampu efektif bekerja seperti katalis sebelum
dipakai dan menghasilkan produk yang tidak jauh beda dengan produk yang

diharapkan semula.



BAB 3
METODE PENELITIAN

3.1 Variabel Penelitian
3.1.1  Variabel Terikat

Variabel terikat adalah variabel yang dipengaruhi oleh variabel bebas.
Dalam penelitian ini, variabel terikatnya adalah produk yang dihasilkan dari
reaksi isomerisasi a-pinena menggunakan katalis Zr**/ZA dalam berbagai variasi
konsentrasi impregnasi logam pada katalis dan uji reusabilitas katalis.
3.1.2  Variabel Bebas

Variabel bebas adalah variabel yang dapat mempengaruhi variabel
terikat. variabel bebas dalam penelitian ini adalah variasi konsentrasi impregnasi
logam pada katalis (10, 15 dan 20% b/b), waktu reaksi (90 menit, 180 menit dan
270 menit) dan reusabilitas katalis (katalis terbaik dalam konversi a-pinena).
3.1.3  Variabel Terkontrol

Variabel terkontrol merupakan variabel yang dapat mempengaruhi
produk hasil reaksi karena selama reaksi berlangsung berada pada keadaan
konstan sampai reaksi selesai tetapi dapat dikendalikan, sehingga dianggap tidak
memberikan hasil yang berbeda selain dari perlakuan variabel bebas. Variabel
yang dikontrol dalam penelitian ini adalah pH, temperatur pereaksian, kecepatan
pengadukan, cara kerja, dan alat-alat yang digunakan dalam melangsungkan

reaksi.

18



19

3.2 Alat dan Bahan
321 Alat

Alat yang dibutuhkan dalam penelitian ini adalah alat-alat gelas
laboratorium, oven, penyaring vakum, satu set alat destilasi fraksinasi
pengurangan tekanan, satu set alat refluks, sentrifuge, desikator, GC Hawllett
Packard 5890 Series II, GC-MS Shimadzu QP 5000, SAA Quantachrome
ASiQwin 1.11, XRF PANalytical Minipal 4, dan Spektrofotometer FT-IR
Shimadzu FT-IR 8201 PC.
3.2.2 Bahan

Bahan yang dibutuhkan dalam penelitian ini adalah minyak terpentin
(Perum Perhutani Unit 1 Jawa Tengah), aquades, aquademin, zeolit alam
(Malang), Na,SO, anhidrat (Merck), HCI (Merck), HF (Teknis), NH,CI (Merck),

ZrCl,4 (Merck), gas N2, dan NH3 (Merck).

3.3 Prosedur Kerja
3.3.1  Perlakuan awal zeolit alam

Zeolit Alam dari Malang dihancurkan dan dihaluskan hingga berbentuk
serbuk halus, kemudian diayak dengan ayakan 100 mesh. Setelah diayak, zeolit
direndam dengan aquades kemudian disaring. Perlakuan ini dilakukan sebanyak 3
kali. Selanjutnya zeolit alam dikeringkan dengan dipanaskan dalam oven dengan
temperatur 120°C dan dihaluskan kembali. Kemudian setelah dihaluskan, diayak

dengan ayakan 100 mesh.
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3.3.2  Aktivasi zeolit alam (Trisunaryanti, 2005 termodifikasi)

Zeolit alam 80 g direndam dengan 100 mL larutan HF 1% dalam wadah
plastik, kemudian dicuci dengan aquades. Kemudian zeolit alam disaring dan
dikeringkan dalam oven bertemperatur 120°C dan dihaluskan. Zeolit alam yang
telah kering kemudian direndam dengan 100 mL HCI 2 M selama 30 menit
kemudian dicuci dengan aquademin sampai ion CI" hilang (untuk membuktikan
ion CI" hilang diuji dengan AgNOQO3). Setelah bebas ion CI, zeolit alam dikeringkan
dalam oven bertemperatur 120°C dan dihaluskan kembali. Selanjutnya zeolit alam
direndam dengan larutan NH,Cl 1 M selama 1 jam kemudian dicuci dengan
aquademin sampai CI" hilang (untuk membuktikan ion CI hilang diuji dengan
AgNO3). Selanjutnya mengeringkan kembali zeolit alam bebas ion CI” dalam oven
bertemperatur 120°C dan dihaluskan kembali. Selanjutnya zeolit alam yang kering
direduksi dengan cara dikalsinasi pada temperatur 400°C selama 4 jam dengan
dialiri gas N, dengan laju alir 10 mL/menit. Kemudian zeolit alam yang sudah
aktif (zeolit alam teraktivasi) dikarakterisasi menggunakan X-ray Fluoroscent

(XRF) dan diuji keasamaannya.

3.3.3  Impregnasi kation Zr** ke Zeolit Alam Teraktivasi

Zeolit alam teraktivasi sebanyak 50 g disiapkan untuk tahap impregnasi
ini. Sebanyak 3 x @7 g zeolit alam teraktivasi direndam dalam larutan ZrCl, (
1,78 g ZrCl, dilarutkan dalam 10 mL aquademin, 2,68 g ZrCl, dilarutkan dalam
10 mL aquademin, dan 3,57 g ZrCl, dilarutkan dalam 10 mL aquademin) dan

dipanaskan sambil diaduk dengan magnetic stirrer pada temperatur 90°C hingga
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seluruh larutan menguap dan zeolit berbentuk seperti bubur. Kemudian sampel
dicuci dengan aquademin dicuci dengan aquademin hingga ion CI" hilang. Sampel
bebas CI” dipanaskan dalam oven pada temperatur 90°C hingga kering berbentuk

sebuk. Selanjutnya sampel katalis dikalsinasi pada temperatur 400°C selama 4 jam

sambil dialiri gas N, dengan laju alir 10 ml/menit (selanjutnya disebut katalis

Zr**/ZA). Katalis yang telah dikalsinasi lalu dikarakterisasi dengan X-ray

Fluoroscent (XRF), dikarakterisasi keasaman dengan Spektrofotometer-IR dan
dihitung nilai keasamaannya dengan uji keasaman metode gravimetri dengan basa

ammonia dan piridin.

3.3.4  Isolasi a-pinena dari minyak terpentin

Minyak terpentin sebanyak 750 mL dibebas airkan dengan cara
dimasukkan dalam erlenmeyer dan dimasukkan Na,SO, anhidrat lalu diaduk.
Kemudian setelah bebas air, minyak terpentin disaring dengan kertas saring dan
dimasukkan dalam labu alas bulat. Minyak terpentin diisolasi a-pinenanya dengan
cara destilasi fraksinasi pengurangan tekanan. Destilasi dilakukan pada temperatur
150°C dan diambil fraksi pertamanya hingga 600 mL. Destilat diuji gugus fungsi
yang terkandung dengan spektrofotometer IR dan kadarnya dengan kromatografi

gas (GC).

3.3.5  Reaksi Isomerisasi a-Pinena dengan Katalis Zr**/ZA (Yadaf, 2004)
10 mL a-pinena dimasukkan dalam labu leher tiga kemudian direfluks

hingga temperatur 140°C. Sebelumnya menyiapkan 0,5 g katalis Zr**/ZA yang
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sudah dipanaskan dalam oven pada temperatur 120°C. Setelah o-pinena mencapai

temperatur 140°C kemudian dimasukkan katalis dan direaksikan selama 90 menit.

Selanjutnya setelah reaksi berakhir campuran didinginkan dan kemudian
disentrifugasi untuk memisahkan produk dengan katalis. Campuran disentrifugasi
selama 2 x @15 menit. Produk yang telah didapat kemudian dikarakterisasi
dengan kromatografi gas (GC) dan untuk hasil terbaik dikarakterisasi dengan
kromatografi gas-spektrofotometer massa (GC-MS). Reaksi diulangi dengan
waktu 180 menit dan 270 menit, serta diulangi reaksi dengan variasi konsentrasi

impregnasi logam pada katalis dan reusabilitas katalis.

3.3.6  Regenerasi Katalis Zr**/zA

Sisa katalis Zr**/ZA yang digunakan untuk reaksi sebelumnya disiapkan.
Katalis yang diregenerasi merupakan Kkatalis sisa reaksi dari produk terbaik. Untuk
menghilangkan pengotor organik dilakukan pencucian dengan aquademin
sebanyak 3 kali dan dikeringkan. Petroleum benzena digunakan untuk
menghilangkan sisa minyak yang ada pada katalis sebanyak 1 kali dan
dikeringkan pada oven bertemperatur 120°C. selanjutnya katalis yang telah
diregenerasi dikalsinasi pada temperatur 400°C selama 4 jam. Katalis hasil
regenerasi kemudian dikarakterisasi menggunakan Surface Area Analyzer (SAA)

metode BET, X-ray Fluoroscent (XRF) dan diuji keasamaannya.
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3.3.7  Reaksi Isomerisasi a-Pinena dengan Katalis Zr**/ZA regenerasi
Alfa-pinena sebanyak 2 mL disiapkan dan direfluks pada temperatur
140°C. Katalis Zr**/ZA hasil regenerasi dan dipanaskan dalam oven bertemperatur
120°C selama 1 jam. Setelah a-pinena mencapai temperatur 140°C dimasukkan
katalis dan direaksikan sesuai dengan keadaan produk terbaik sebelumnya.
Setelah reaksi selesai, campuran dipisahkan antara produk dengan katalis dengan
cara disentrifugasi 2 x @15 menit. Produk yang didapat dianalisis dengan

kromatografi gas (GC).

3.4 Analisis Data

Metode analisis data yang digunakan dalam penelitian ini adalah analisis
data untuk karakterisasi zeolit dan analisis hasil reaksi isomerisasi a-pinena.
Karakterisasi kation Zr** yang terimpreg pada zeolit alam teraktivasi baik pada
sebelum digunakan untuk reaksi dan untuk variabel reusabilitas menggunakan X-
ray Fluoroscent (XRF) sedangkan untuk mengetahui keasaman menggunakan uji
keasaman dengan metode gravimetri. Surface Area Analyzer (SAA) metode BET
digunakan untuk mengetahui luas permukaan, jejari pori dan rerata pori katalis
baik sebelum digunakan maupun variasi reusabilitas katalis.

Sedangkan analisis hasil kromatografi gas dan kromatografi gas-
spektrofotometer massa untuk hasil terbaik yang didapatkan. Kromatografi gas
digunakan untuk mengetahui komponen senyawa yang terkandung dalam produk,
spektrofotometer IR digunakan untuk mengamati gugus fungsi yang terdapat

dalam isolasi minyak terpentin, dan dari kromatografi gas-spektrofotometer massa
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diketahui fragmentasi senyawa, jumlah, massa, rumus, dan struktur senyawa
produk.

Pengaturan alat pada Kromatografi Gas (GC) dengan kolom HP-5 yang
sifatnya semipolar-non polar. Sampel dianalisis dengan kondisi alat GC pada
temperatur injektor 270°C, temperatur kolom 80°C, temperatur detektor 300°C
dan analisis dilakukan selama 20 menit. Sedangkan untuk mengetahui senyawa
produk menggunakan Kromatografi Gas-Spektrofotometer Massa (GCMS).
Kondisi alat GC-MS sewaktu digunakan untuk analisis sama dengan kondisi pada
GC. Merk dari adalah GC Hawllett Packard 5890 Series 1l dan GC-MS Shimadzu
QP 5000. Pada Surface Area Analyzer menggunakan SAA Quantachrome
ASiQwin 1.11 dengan pengaturan massa sampel 0,1345 g, dianalisis dengan
waktu maksimal 3 jam menggunakan gas N, dengan Press. Tolerance 0,050/0,050
(adsorbsi/desorbsi). Pada Xray-Fluoresenct menggunakan XRF PANalytical

Minipal 4 dengan pengaturan 20,00 kV, 147 uA dan Air 60 detik.



BAB 5

SIMPULAN DAN SARAN

5.1 Simpulan

Simpulan dari ini adalah katalis Zr**/ZA 10% yang dipreparasi sebagai

reaksi isomerisasi o — pinena menunjukkan hasil yang paling baik dalam konversi

o — pinena yaitu sebanyak 3,89% dibandingkan dengan Kkatalis Zr**/ZA 15% dan

20%. Namun setelah katalis Zr**/ZA 10% diregenerasi hasil menunjukkan
konversi a — pinena menjadi lebih besar yaitu 4,26%. Sedangkan konsentrasi
senyawa terbesar dalam produk hasil isomerisasi adalah senyawa kamfena hampir
di keseluruh variasi katalis dan waktu reaksi. Hasil senyawa produk yang lain

adalah limonena.

5.2 Saran

Berdasarkan penelitian yang dilakukan, penulis dapat memberikan saran
yaitu perlu dilakukan variasi pengembanan logam (sonokimia) dan juga preparasi
zeolit (kaslinasi dilakukan pada temperatur >500°C). Selain itu waktu reaksi yang
perlu ditambah (apabila keasaman rendah sebaiknya watu reaksi >18 jam)
mengingat nilai keasaman yang rendah pada katalis dalam penelitian ini sehingga
diharapkan hasil konversi o — pinena akan lebih tinggi dan hasil rendemen produk
bisa lebih tinggi dari penelitian ini. Juga dilakukan karakterisasi katalis regenerasi
dengan melihat permukaan katalis tersebut sehingga mengetahui apakah jelas

adakah pengotor yang menempel atau terjadi peracunan pada katalis.
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LAMPIRAN
Lampiran 1. Diagram Kerja

1. Perlakuan Awal Zeolit Alam

Zeolit Alam

Menghancurkan dan
menghaluskan,
mengayak dengan
ukuran 100 mesh

A 4

Zeolit Alam 100
mesh

Merendam dengan aquades dan
menyaring
mengulangi sebanyak 3x

A

Zeolit Alam bebas
pengotor fisik

Mengeringkan dengan

dioven pada 120°C dan
dihaluskan kembali

\ 4

Zeolit Alam siap
diaktivasi
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2. Aktivasi Zeolit Alam (Trisunaryanti, 2005)

Zeolit Alam siap diaktivasi

\ 4

Merendam denga HF 1%
selama 30 menit dan
mencuci dengan agquades

Zeolit Alam Bebas Pengotor

A 4

Merendam dengan HCI
2M selama 30 menit
sambil diaduk

Zeolit + HCI 2M

A 4

Membilas aquabides
sampai ion CI hilang dan
dikeringkan dalam oven
suhu 120°C

Zeolit terdealuminasi

A 4

Direndam dengan NH,CI 1N
selama 1 jam

Zeolit + NH,CI 1M

Dibilas aquabides sampai ion
CI" hilang dan dikeringkan
dalam oven suhu 120°C

Dikalsinasi pada suhu 400°C
selama 3 jam sambil dialiri gas
N, 10 ml/menit

H/IZA

A

Karakterisasi dengan XRF dan

uji keasaman
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3. Impregnasi Logam Zr ke Zeolit Alam Teraktivasi

3X @7 gram H/ZA

Menambahkan 1,78; 2,68; dan
3,57 gram ZrCl, dalam bentuk
larutan (ditambah 10 mL aquades)

A 4

Campuran zeolit alam teraktivasi dengan
larutan ZrCl4

Mengaduk pada suhu 90°C hingga
larutan menguap

Dicuci dengan aquademin
hingga ion CI" hilang

A 4

Katalis Zr**/ZA yang belum
direduksi

Dikalsinasi pada 400°C selama 4 jam
dengan dialiri gas N, 10ml/menit

A 4
Katalis Zr*"/ZA yang siap
digunakan untuk direaksikan

A 4

Karakterisasi dengan XRF
dan uji keasaman
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4. Isolasi a-Pinena dari Minyak Terpentin

Minyak terpentin

Disaring dan
ditambahkan
Na,SO, anhidrat

\ 4
Minyak terpentin

bebas air
Didestilasi fraksinasi
pengurangan tekanan
temperatur 150°C
\
Destilat

A 4
Dianalisis dengan GC dan FTIR
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5. Reaksi Isomerisasi a-Pinena

10 mL a-pinena

Dipanaskan pada 140°C

\ 4
a-pinena temperatur 140°C

Memasukan katatis Zr**/ZA
sebanyak 0,5 gram

Y
a-pinena + katalis Zr**/ZA

Mengambil produk pada 90 menit

\ 4
Produk

Mengulangi reaksi dengan waktu

reaksi 180 menit dan 270 menit

\ 4
Produk dianalisis dengan GC

A
Produk terbaik dianalisis dengan GC-MS




6. Regenerasi Katalis Zr*/ZA

Katalis Zr**/ZA
0,5 gram yang
sudah digunakan

Dicuci dengan petroleum benzene
dan aquademin, dipisahkan
dengan disaring

Dioven pada temperatur
120°C hingga sampel kering

Dikalsinasi selama 4 jam pada
400°C

\ 4
Katalis Zr*"/ZA yang telah
diregenerasi

A
Diuji dengan BET, XRF dan uji
keasaman
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7. Reaksi Isomerisasi a-Pinena dengan Katalis Zr**/ZA Regenerasi

a-pinena 2 mL

\ 4

Produk hasil reaksi

A

Diuji dengan GC-MS

Memanaskan pada
temperatur 140°C sambil
diaduk pada 300 rpm

Memasukkan katalis
Zr**/ZA hasil regenerasi
sebanyak 0,1 gram

Mereaksikan pada waktu
terbaik reaksi isomerisasi

sebelumnya
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Lampiran 2. Perhitungan Pembuatan Larutan

Pembuatan larutan HCI 2M

_ pAs1000
Mr

M

v
M = 115X 037x1000 _ 45 g 3y

ETRE
Pembuatan larutan HCI 2 M dari HCI 12,8 M
M, XV, =M, xV,
128xV, = 2x500

1000
v, =
1 423

V, =78,125mL
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Jadi volume HCI pekat yang harus diencerkan agar menjadi konsentrasi 2M sebanyak

500 mL adalah 78,125 mL.

Pembuatan larutan NH,CI 1N

ram 1000
M=E

Mr volume laruten

__Eram 1000
M 5149 X 500

Jadi massa NH,Cl yang harus ditimbang untuk menjadi larutan NH,Cl 1N adalah

sebanyak 27,245 gram.

Impregnasi logam aktif ZrCl,

Logam yang akan diimpregnasikan terdapat dalam bentuk kristal garam ZrCl,

Ar Zr=91,22; ArCl =355

Jadi Mr ZrCl, adalah 233,22



Perhitungan garam ZrCl, yang diimpregnasikan sebesar 10 % adalah:

Untuk Zr 10% berat garam ZrCl, yang ditimbang adalah

10 _
o X7 gram =0,7 gram

MR garam borat . |
—— XI = .
Ar logam gram = berat garam yangakan dilmapregnasi

233,22
9122

x 0,7 gram = 1,7897 gram

Perhitungan garam ZrCl, yang diimpregnasikan sebesar 15 % adalah:

Untuk Zr 10% berat garam ZrCl, yang ditimbang adalah

E X7 gram — 1,[}5 gram

100
MR garam T il A )
—— xr gram = berat garam yangakan diimpregnasi
Ar logam & g yang preg
733,22
o127 X 1.05gram = 2.845 gram

Perhitungan garam ZrCl, yang diimpregnasikan sebesar 20 % adalah:

Untuk Zr 10% berat garam ZrCl, yang ditimbang adalah

20 _
o X7gram =1,4 gram

MR garam
Ar logam

233,22
9122

x 1,4 gram = 3,5794 gram

X2,5 gram = berat garam yang akan diimpregnas:
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Uji keasaman dengan Basa Ammonia

Berat Krus | Berat Krus | Berat Krus
Sampel Kosong + sampel + Sampel + Keasaman
(Wo) (W1) NH3 (W5)
1 H/IZA 35,2341 35,3379 35,3498 6,7437
2 Zr*1ZA 10% 20,5746 20,6785 20,6843 3,2837
3 Zr"*1ZA 15% 36,7355 36,8417 36,8459 2,2834
4 Zr*' 1ZA 20% 31,8171 31,9193 31,9223 1,7261
5 | Zt*/ZA10% R 20,5731 20,6773 20,6834 3,4436
A Keasaman H/ZA
Berat krus porselin kosong setelah dipanaskan =35,2341gram
Berat krus porselin berisi sampel setelah dipanaskan =35,3379gram
Berat krus porselen setelah adsorpsi =35,3498gram
Keasaman ZA = i (35,3496 —35 3379) + 1000 mmao i
(35,3375-35 7341 )x 17,0304 gram

= 6,7437 mmol/gram

B. Keasaman Zr*/ZA 10%
Beratkrus porselin kosong setelah dipanaskan = 20,5746 gram
Beratkrusporselin berisi sampel setelah dipanaskan = 20,6785 gram
Berat krus porselen setelah adsorpsi = 20,6843gram
Keasaman ZA = (20,6843 —20,6785) _ mmol

(20,6725-20,5746)x1 ,ﬂsmx 1000 gram

= 3,2837 mmol/gram

C. Keasaman Zr*'/ZA 15%

Berat krus porselin kosong setelah dipanaskan = 36,7355 gram



Berat krus porselin berisi sampelsetelah dipanaskan

Berat krus porselen setelah adsorpsi

Keasaman ZA =

Berat krus porselin kosong setelah dipanaskan

(36,8459 -36 8417)

(36,8417 =36,7355)x17 0304

= 2,2834 mmol/gram

x 1000 T2l

gram

Keasaman

Berat krusporselin berisi sampelsetelah dipanaskan

Berat krus porselen setelah adsorpsi

Keasaman ZA =

Berat krus porselin kosong setelah dipanaskan

(31,9233 -31,5193)

(31,5153 —31,8171)x 17,0304

=1,7261 mmol/gram

mmol

*¥1000 —

gram
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= 36,8417 gram

= 36,8459¢gram

ZrYIZA  20%
=31,8171 gram
= 31,9193 gram

= 31,9233 gram

Keasaman Zr*'/ZA 10%R

Berat krus porselin berisi sampel setelah dipanaskan

= 20,5731 gram

= 20,6733 gram

Berat krus porselen setelah adsorpsi = 20,6834 gram
Keasaman ZA = _ (20.6834-206733) 00 mmol
(20,6733 205731 x17 0304 gram
= 3,4436 mmol/gram
Uji keasaman dengan Basa Piridin
Berat Krus | Berat Krus | Berat Krus
No Sampel Kosong + sampel + Sampel + Keasaman
(Wo) (W1) NH3 (W>)
1 H/ZA 36,7476 36,8557 36,8617 0,6607
2 Zr*1ZA 10% 33,9246 34,0306 34,0357 0,5727
3 Zr*"'1ZA 15% 20,5733 20,6820 20,6857 0,3285
4 Zr"1ZA 20% 30,8995 31,0028 31,0051 0,2651
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| 5 | Z**/ZA10% R | 34,0426 | 34,1476 | 341522 | 05215 |
A Keasaman H/ZA
Berat krus porselin kosong setelah dipanaskan = 36,8617 gram

Berat krus porselin berisi sampel setelah dipanaskan = 36,8557 gram

Berat krus porselen setelah adsorpsi = 36,8571 gram

36,8617 -36B557 mrral
il 7]y 1000 Mmet
46,8557-36,7476 X B4 gram

Keasaman ZA =

= 0,6607 mmol/gram

B. Keasaman Zr**'/ZA  10%
Berat krus porselin kosong setelah dipanaskan = 34,0357 gram
Berat krus porselin berisi sampel setelah dipanaskan = 34,0306 gram
Berat krus porselen setelah adsorpsi = 34,0318 gram

34,0357-34,0316 mrnal
(340357-34,0316) , 1000 Z2me!
34,0316—1343, 9246 A B4 gram

Keasaman ZA =

= 0,5727 mmol/gram

C. Keasaman Zr*'/ZA 15%
Berat krus porselin kosong setelah dipanaskan = 20,6857 gram
Berat krus porselin berisi sampel setelah dipanaskan = 20,6820 gram
Berat krus porselen setelah adsorpsi = 20,6827 gram

20,6857 - 206820 el
(29,282 )y 1000 Zmot
20,6820-20,5733 xH4 gram

Keasaman ZA =

= 0,3285 mmol/gram

D Keasaman Zr*'/ZA 20%

Berat krus porselin kosong setelah dipanaskan = 31,0051 gram



70

Berat krus porselin berisi sampel setelah dipanaskan = 31,0028 gram

Berat krus porselen setelah adsorpsi = 31,0031 gram

3L,0051-31,0028 mrod
(B2.5601 21 A0S8) _x 1000 22
31,0028—-30,84995 x84 gram

Keasaman ZA =

= 0,2651 mmol/gram

Keasaman Zr*'/ZA 10%R

Berat krus porselin kosong setelah dipanaskan = 34,1522 gram
Berat krus porselin berisi sampel setelah dipanaskan = 34,1476 gram
Berat krus porselen setelah adsorpsi = 34,1485 gram

341522341476 o
: )y 1000 Zme!
14,1476—34,0426 KB4 gram

Keasaman ZA =

= 0,5215 mmol/gram



Lampiran 3. Data Hasil Karakterisasi Katalis dan Analisa Produk

Data karakterisasi XRF

1. Data XRF H/ZA

18-Mar-2016 10.04 48

'H-Zeolit alam Tri H.

| Measurement period - start | 18-Mar-2015 08.55.18 |
| Measurement period - end \ 18-Mar-2015 D9:38.00

Sample results - Averages

Sample ident

Application | <Standarciess>
Sequence | | Average of 3

71

Page 1

Position | £
Compound | Al sl | K Ca n__| v [ ¢ |
Conc 10+-02 473 +-03 095+/-002 363 +-003 | 564+/-002 | 042 +-0068 | 0.71 +/-002
_ Unit % % % % % % %
| Compound | Mn 1 Fe [ Ni 1 Cu Mo Zn ' Re
Conc 010 +-0007 186 +/-02 |287+-0003 041 +-007 | 858+/-D.13 ? 0.03 +/-0006 | D.4+-003
Unit % % % % % % %
<Standardless> result spectra - suerage mpoctrum - 18-Mar-2815 18.95:18
18-Mar~2815 99.28:08 W-2eclit alam Tri M.
ﬂnsmxml 20,88 kU 167 A trone Rir 68 sec 41453 2 cos
!<
Fe KR
a‘
ﬁ.
!.
R4
-
,.
a.
& .
ﬁ‘
§1
B EL “i‘m Nl
KR 4
] ‘v |§-3
= h Cava 1 pg A 2 nm
oy ¥8 Az LB2 Re LG
_J‘ =
e —— \

12 24 316 48 68 72 84 96 188 128 u‘.zwu'.a 156 168 188 192 204 21.6 228 268 252 264
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2. Data XRF Zr*'/ZA 10%

18-Mar-2015 100412 Sample results - Averages Page 1
L Sample ident

'Zr-Zeolit alam 108 Tri H.
L RS IR B IR, SR X L, R, Tl 0,8 RIS ISR, 5

Application | <Standardiess>
Sequence | Average af 3
Measurement period - start | 18-Mar-2015 0857 43
Measurement period -end  18-Mar-2015 09 40 02

{ Position 5

(Compound A s P S K L. Ca
] Conc ‘ 85+-02 416 +-01 ‘ 06 +/-005 ‘ 1.6+-003 0.79 +-002 ‘ 376 +/-005 |
‘ Unit ‘ % % ‘ % % % ‘ % |
[Compound | Ti v Cr | Mn Fe Ni

Conc 486 +/-008 0.35 +-004 060 +/-0.02 0.082 +/- 0.0099 223+-D2 255+-007 |

Unit % % % % % % ’

|Compound |  Cu | = Zr
| Conc 038 +/. 0.0088 11401
Unit % %
< ased> (3 - - 18-Mar-2015 18:84-37
18-Mar-2815 29.48.82 Zr-2solit alam 18X Tri K.
*nsw-l 2088 WU 1M A <rone> Alr 68 sec. 4269 5 cps
:4 Fe KR
3
&
&
2
S.
$
#
b 'm
#
E2
B L]
il i XA T 8
& r 5 L »
d¥fles[Fal IE.
F1 LA ‘ Cu kB Zr kA
2r K8
1 1 | ;

1.2 24 36 48 68 72 6.4 936 186 128 u'.zw}cic 156 168 168 192 284 216 228 2¢8 252 26.¢



3. Data XRF Zr**/ZA 15%

<Standardless) result spectra - aversge spectrum -

73

18-Mar-2815 18:83.55

18-Har~2815 83 42.85 2r-Zeolit alem 15X Mico AW

Ensuuml 7808 kU 139 WA trone> fir 68 sec  41462,2 con
!<
Fe KA
54
g
@
!4
@
5
a‘
1 1
&
!1
E'
%]
g S8
" il
Ppesse "5 v
|
12 24 16 48 68 72 04 96 108 128 u‘.zmu'.o 156 168 188 192 204 21.6 228 248 252 26.4
18-Mar-2015 10:03.36 Sam9|g resyrns - Averages Fage 1
E Sample ident :
Zr-Zeolit alam 15% Nico A.W.
— 1 ! T [ T i Tl
Application <Standardiess> 1
___________ Sequence Averageof3 |
Measurement period - start  18-Mar-2015 08 59 45 |
Measurement period - end  18-Mar-2015 09 42 05
Position | £ ,
| Compound Al Si | K [ “Ca_ | Ti g v
‘ Conc 98 +-003 444 +.01 ‘ 090 +/. 0007 ‘ 340+ 002 ‘ 542+-004 038+, 006
Unit % % | % | % % %
| Compound Cr T Mn | Fe [ Ni T Cu Zn
‘ Conc 0644/-001 ‘0086#-0008 17 54-01 ‘ 2524+-003 036+/.0004 | 0.02 +/-0D.008
Unit % % % o % 9%
Compound | Zr [ Mo ‘Re z
Conc l 68 +/-01 ‘ 754-02 q4+-0D0 ‘
Unit % % %




4. Data XRF Zr**/zA 20%

(Standardless) result spectra - auerage spectrum -

74

18-Mar-2015 18:.83:24

18-Mar-2815 89 44.13 2r-Zealit alan 28% Nico A.U.
!usw-n 26.08 kU LES R <roned Air 68 sec. 42242.2 cps
!‘ Fe KA
§<
a.
a.
24
24
@
!.
§4
g.
2
!.
’-
B g
T - Y T T ¥ T T T T T x T I 13 T T T T -l ¥ T
12 24 26 48 68 72 B4 96 100 128 132 144 156 168 108 192 A4 A6 28 260 52 %4
26 2010 10-00:02 Sample results - Averages rae
Sample Ident
z: -Zeolit alam 20% Nico A.W.
A LA ISR, A BRI, IS I A I, MM I
[ Application | <Standaidiess> |
| ___Sequence | Average of 3 _|
| Measurement period - start | 76-Mar-2015 09 0150 |
| _Measurement period -end v)a Mar-2015 09:4413 W
! Position | 7 |
Compound AT 8 Ca T v ]
Conc 10 +/- 0086 ‘ 458 +/-0.3 0.93 +-0.02 377 +-005 543 +/-0.08 0.39 +/-0.05
| Unit % % % % % %
[Compound] .. G T ‘W T _TFs. T W T ©Cu . T I .
Conc 067 +-00006 | 010+-001 169 +-01 280 +-003 D39 +-00 ‘ 006 +-001
Unit ¥ kL] | % % % | %
| Compound | Zr _ " Y I, T
Conc 45 +/-01 769 +/-0.09 03 +-0.06 ‘
Unit | % % %



5. Data XRF Zr**/ZA 10% Regenerasi

75

<Standardless) result - auer. - 3B-Apr-2815 148758
38-Apr-2815 14:83:50 Katalis 2r/Za 18X regenerast
Stdlessl 28.88 kU 12§ WA (none> Air 68 gec  €1315.9 cpu
Flostdlenst 00 132 A trore> Air 68 sec. 23338 cps
&
=
Fa XA
;,‘
!.
!.
g
5.
!.
a.
$
’.
8
4
3
-
B

L
72 84 36 188 124 13'.zwu'ﬁ 156 158 188 19.2 28.¢ 216 228 248 252 264

30-Apr-201514:06:53

Sample resuits - Averages

I Sample ident

[Katalis Zr/Za 108 regenerasi

|
| I}

— eyt

Pags1

————— g —-

T ___Application | <Standardiess>
! — Sequence Averageof 3
| Measuremaent period - start | S0-Apr-2015 13 3535
Measurement period - end | 30-Apr-2015 14.03:58
Position | &
Compound | Al Sl | K N Ca | T | Sc | Vv z
Conc ‘ 84+/-01 40.5+/-02 050+/-001 080 +/-0008 : 415 +-002 ; 002+/-0008 032+-0003
_Unit | % ] % * % ‘ % L ®: 1 %
Compound Cr | F | Ni Cu ; Zr Mo Yb
Conc 0.51+-0008 | 257+#-02 | 020+/-001 018+-0.01 | 71+4-03 1+/-0085 01+-005
Unit % | % [ % % ; % % %
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Data Karakterisasi BET

1. Data BET H/ZA

r'-vv'-'v-v 'wm
‘ x )"' < \\'
Quantachrome |
Aus'nvlltll\\/'
Detiwizhg pansiiz pelomree
Snslests J. )
DperatarNOVA LINS Dade20N50429 Opesalor:NOVA LINS Date 220215
Samgic 10: |0 Hanoeyay Flicname: CRaCaam Tysoort 242010 ool alam qpa
Sampie Deec: Zeok slam Commant:
Sampils weight: 0.13433 Sample Volume: 0 cc
Onalgaes Tirme: 5.0 hes OulgeexTempx: mooc
Analysis gas: Nitrogen Bath Temp: 7oK
Prees. Tolerance: U.LOUN0.000 (scexiae)  EBquil tme: BUAD e6cC ( d2/86) Equil imeout: A0 eec |aceXdes|
Anslysis Time:  135.8 min End of run: 20190429 145347 Instrument: Nova Station A
Ced In: %
Data Reduction Parameters Data
Aot N lrogen Temperaiure 77 550
i Molec. Wi: 200130 4 Cross Seclion 10200 & Uqud Density: 0000 -
Surtaze Ares Data
MEPaw NI A01Ne=0 g
RO S W o L e S217e-XrMg
BJH mrethod cumuktve adsomption sutace arca. . & - IV Nrrg
BJH method cumutve desompiion SUTace aea, ..o .. S 4177e-20 g
P e bz mrndadives sudaap e s sanlon » oues 3041y
D mothod camulative doacrption SUIFBC0 8I0R .. ... i v b ib ereerve shmst aiamere ees s e e 426% Wrig
t mechoc ExtErmal 8LM30E SEA .o viviinnn . o %R JUNe-Xrrg
1L [T DRI R AN AR O S SO NG POTRIAS 331%e-X g
Bore Yolums Daia
Tota pore wolume for paras Wikt Sadlus
leses oy 10557 Al PP =0 201172 7 AT 02 'y
BJH method cumuktve adsorplion ocec volume.. e 2361c02¢ca'o
BJH method cLumUELve deeomtion DCee Wlme.. . 24178 Ulce'g
DA iretiod carulalve wdsapbion poe wilae . - 4 228302’y
D neiod Caymldlive destap o | e WalINmS o i e e e s e e 235020200y
N2 refhiod mcmpora wiame T 1eN e’
HA MO0 CUMLIEIVE PONC YOG ... . o sitamcan e atiemssbiats i sssaseot 4o amsah st asse boae b adsomins ses et ot & Y10c4cc'y
SF MBINCG CUMUIIIVE D000 MOILITIE ... <. e tiosuuinsin asiomsstistin.ssnmsins bt i et d1sh  bhemets a0 om b b bt 0 023 03cc'g
Zore Sizz Dala
I oD I = B e ) Sl e S i B S "Bl fe-K A
BJH melhind s plicn o v Rt (MUe DV o oo e oo semm eeicmim e m e ae 53801 A
Ml rethod desorplion pore Radin < (Mode M) ‘NffBa-MA
D rehod a3conpion COMS REOIS (MOGE DN woiviwie i te s e st sessmans sns s teim Tnde NA
DH remod dssorpion pore Radiue (Mode Dvn R - 88%-1 A
DR nediod mvipae Falf poewidiie ... ‘B2%-MA
DA rmethod pors Fadius IMods). . ... 990%-00A
14 method pors Tadius (Modsz). ... T { WV AL “033e-XA
ol A G Sl & S s cte P oSGt B LuBle- A
Dt . 3 2, — Repor id {BAPS17114- 201 50423 102211650] Page 1 oF {

Slope = 1111,649 Intersept = 45,49

Surface Area = 23,27471 m?/g



2. Data BET zr*"/ZA 10%

77

A" 4 ) l'JlUlU wm |
e o Upgrade A ”mp -~
d Pages and Cxpenan 07, Quantachroms Insrumenia Qﬂil}ﬂshmmf
Cotinisngpurice s armasee
Benorl
A LINS Date:70150450 Opesator - NOVA LINS Dade 280015
Sample ID: In Handayars Fllename: CICCANTYEBIDIVOIXTD J1 - LooM Famqos
Sample Desc: Zr - Zecit alam Caomment:
Sampic woightt  U1XE Qg Samplc Yolume: Ucc
Oulgas Time: 30 hax OulgmTemp: 28000
Anaiysis Nitrogen Bath Temp: 3R
Press. Tolesance: 0.050/0.05) (ads/des) Equil time: 00/C0 sec (adsides) Equill tmeout: 120120 sec (ada/des)
m@ell& Time: 1:;.9 min End of run: 201504)30 2226:33 Instrument: Nova Station A
Area-Volume Summary
Data Reduction Parameters Data
Agsorpate Nitrogen Temperature 77 350
Molcz. W: 28013, Cross Scction: 16200 & Liguid Density: 0808 ,--
Suraca Arsea Cats

IR BT i e AN e O e e A T S B S ST A M S 3 iCEe-0d ™ g

Pz sir b on=q N 3de-0Tn~y

BJH mathod cumuistive aZEorbon eurtaca area ... da1e-0I g

DUt method cumulbtive descorotion sufacsaea .. 2.000e-0d g

DH mathod comuistive adsorption surfacaarea.. .. 3.246e-00 ey

DH mzthod cumulstive doscorption sufacoarca.. ... 367(c 02 mwTg

fmeell onl ealre mra sinlances mrse 3 IDFe-M g

3 T T NI R o A O 0 Bt S PR o3 Presv o 150800 g

Pore Volume Deta
otal pore volume 1or poree with Radius

=== shan 1320 606 A af PTPn = 19972784 ?54del7clg

BJH mathod cumuistive A35crtion pora YOME. . ... 2508 L2 sog

DJI I method cumulative descrotion pore volume. o 2.5C7eL2 50y

DH MENod cumuistive assormtion pore YoLme . ... 24%8eL2 20/

DI | mzthod cumulative descrption pore roume. 2407eL2zdp

DR mzthod micopore wdlume ... 12285 209

1K meshod currulative pore vobum 1.067eL3 zdlg

SF metrod cumulazse pore volume. 1.063eL35 tog

A=y prr e Ris s 1 AFe-0? A

BJH mathod adaoption pore Radus (Mo Dylrik .. v v e cenmieascmnnccvame semrmsens 1.742¢ O1A

BIH vedbnd desanplior s puye Roa Sus (Moxd- Nufr)) 1 /8001 A

UH mathod adsorpIon pore HamUa IMOOE SV w e b i i aiimis st siss atssssnss 1ie-01 A

DI | mzthod desorpion pore Radius Mode Sy 1.08Ce-01 A

DPnano:rlc'upoeHafpotewcm_.w.._‘.", 1.AC%e-01 A

DA mehod pore Radits (Medch......ove o oo 1.0CCe 01 A

HK. method pore Hadie (Modal... Z v i 1.83ta-0I A

O method pore Radies (Mogek o iciiiim taicioi i i ssambieemmrestiais i 22X1e-00 A

Slope = 1085,754

Surface Area = 23,38008 m?/g

Report k1.{651825729:20150430 134810702) Pge 1 of 1

Intersept = 35,51
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3. Data BET Zr**/ZA 10% Regenerasi

FAV LR IPIClU

© walin - Dats Acquisition and Reduction . TR
re 10 UPQIRTE 18 for NOVA Instruments saich 3
d Pages antf Exp i 307, Guantactworme |nstruments "‘Jﬁn achrome
s 1.m SVENT) v”
C\phe el past ol poifevey
Beoed
Ope=ratar:NOVA NS Diate= 201506711 Operator: NOVA UNR Date: 12015
Sample ID: Nico Adityn Fllename: COCARMNPHysinorba 11062015 Katalis 70-7A T g
Sample Desc: Kadnls 7r-7A 10% RegenesasiComment:
Sample weight: 010809 Sample Volumes 01 05673° e
Outgas Time: d0h= OuigraYemp: annec
Anabpsisgns:  NEmgen Bath Temp: 77K
Prosa. Tolerance: 00300050 (ada/ica)  Equil time: 6050 oo (adaldes) Equil imeout: 1204120 zoc (adaidos)
Analyais Time: 525 mn End of runc 20100611 150800 Inatrument: Ncva Stebon A
Cel: w
Data Reduction Parameters Data )
Adsorbatc Nitrrogen Tamperature 3%
Molce, Wt 28173 ¢ Cross Soctior: 162X & Uauld Denatty:  LBUS g
Surface Area Daby
DI B B i s e L oS S Lo o i A MM S s 1.656c 0 myg
| angmnr suriace asea 2 3= mVz
EJH mothd CUTUAIVE EESOIPU0N GUTI0C BDR .. wusaeriunsceiom e cimecs ot satebnbiss st e e 241 O myg
EJ= methad curuatve cesompiion satace arsa .. = - 2565 W mug
Lk mrethoc cumuieis adsommiich SUriace ace. .. 3 2R 0 men
Dk metac cumutssa | :ss:mllm SUrXe IEC.. roadb. = 2.57%:-20 mP/g
1 MO QXRTIAN SUMECT FEA. ..cco v wovim wcvem e s b0 st smrom i - 9904 01 m'g
1-MeThod TIZIOPCIC U'Tas0 arcs,. 6406001 miq
C'R rehoc misropore sea... ... .. 272Te=-20 MYz
Pore Yolume D213
Tota pore vidurwe fon pores wil Radus
besn Uy 93907 A il PIRO = (L300 10... ... e e ometheiameions ssvmesnsmsiases - gasssm s ek et 2053021y
NI | method crmirative adsonption pore volums ? 6502 crig
M1 | methord comidative resopiion pore volums ? (04e0)? crly
OF oeber e b aboaplion poe= wiln | T2l
Nl mrethoe cum e desomilion por= vk ome | S70=02 criy
t-mechod ricropore vobime 4212204 eriy
DR mrethad mizropone ORME.. .. «.x w..me. siie o omsns s i s T VDS SR 9.690=-04 co/3
K method Cumuistive poee voume ... . 4.0 04 ool
EF mMZrod CUMUBING DOIT WORIMIC .. . viciie i sat s saiom s VRO 1. Zs8cUsec/y
AVOra0e POre RIIUE . ... v s e ZAvee-LL A
BJ- mathad adeoration 2ore Ra®e (MO9S DMl i« e o 1.92%-1" A
B,/ method 0a5073ton 2018 RA®JE (MOd3 DM v cice e 1.890s-2" A
Dk redhoc adsorption pore Radius [Made 2v7) 19252 A
O rrethod desor plion pure Ranfius ‘Lbde 240 18902 A
CR rrehoc mmicropore Hlf pae width ... ... 1A20e-2" A
DA Menod pore ks (Mode)... ... . 9.700=-20 A
FK el o e T Mok . 9657=-20 A
SF el od puee Radus (VMcds)... . 15692 A
- paie o Reponl o {10254 1223520150811 141490794} Pasge= 10 1
Slope = 2175,686 Intersept = -47,01

Surface Area = 11,69863 m%/g



Data Analisis IR isolasi a-Pinena

Report Details
Repotl Lucaticn
Repor Creator
Heoport Dace
Sample Delails
Sampie Name
Sampis Dascripsion
Lyt

Dr=aton Date
X-Axs Urits
Y-Ax3s U ta

Instrument Details
Inetrume1 Mocel

lrestoor e 1 Serial Murmbes
Softwrre Trvison
Number of Scans
Raaolutson

Spectrum

102,
102

101

100
991
a8+
a7
oG-
05
p4-
a3

%T

PerkinElmer Specirum Varsizn 04.00
Thursday, February 23, 2012 12123 P

Coyre_duledrersor \Semples View 1_Til Handayani gl
Nurd hda, 5 Gi
Inuraday, Fobruary 25 2U1b 12322 PV

1= Handayzn|

sits pine~a

Nutl Huda, S Si
297Mm5 10105 PM
cm-1

i

Fronties FT IR
28772
CRUN? Man 70 N8 3951 77-Saptem-e~-2011 11:49:44

J
4

(
/

| ; ]

\ T

92"+ :
4051 500

T T

3000 2500 2000 1750 1500 1250 1020 750 571

cm-l

Nare
It Hanaaysn

Description
afaplnena

Pace *

79



Data Analisis IR produk isomerisasi a-Pinena dengan katalis Zr**/ZA 10%

Ll
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2
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2 - e
i % g
| d
i L
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AW sampd U, pae 1/ A AL Yo
[Peak [Wimity [Corr wermily | Romn (N} [Rovean (1) Aren
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Data Analisis GC isolasi a-Pinena

Reporr dare Friday, Febronry 06, 2015 10:27:29 AM Page 1 af 2

Agilent Cerity QA/QC Report

Samole name: ‘Reprocessed: TRI HANDAYANI sample 3 alfa pinena
Samole note:
Submisgion lima: Monday, February 02, 2015 17:39.44 AM
Operator:
Injecticn date: Monday, MFebruary €2, 2015 2:00:C4 PM
GG Doscriplion: GC1 - SN: CN10713008
Sgnal descripton:  FID1 A, frent datector
Method: Pinsna & Terpena
Malhod el Friday, February 06, 2015 10:27:11 AM
LT I I M
& f
2.
7
2
o
i
; /IR
M 1 » 20 rud

filed/C \Progrmm Uiles\AgilentCerity QA QO T empDirectory \RepPrintad< /40000 bt 262015

81



Report date: Friday, Fehruary 06, 2015 10:27:20 AM

Area Percent Report

82

Pape 2 of ?

alinrarion last saved: Tuesday, March 3, 2013 7:47:28 PM
Multiplicr: 1.0000
Dilution 1.0000
Sample amount: 0.0000 pL
Sample type: Sample
[Sampling source: Manual
Retention
Width
Signal Time Area [pA’s Area %
1 3776 DBVS 0.204 2577313.49156 94.87606
1 4076 VWS (0.063 4068377484 1.43765
1 4324 VVS 0.058 9850833097 3.62623
Report summary:

Warn:ng{s): Sample amount is zero, Absclute amoun:s calculated

Instrument run log:

No cevistions four

)

file //C:\Program Filzs\AgilentCerity QA-QQO\TempDirectory\RepPrintad47400a001 him

2/62015




Data Analisis GC produk isomerisasi o-Pinena dengan katalis Zr**/ZA 10% R

Keport date: Monday, May (¥, 2019 | 1736:45 AM I'age 1ot 2

Agilent Cerity QA/QC Report

mole name: ‘Roprocessao; SAMPLE3
mole note: nico 10% 270 mnl
bmisslon tima: Wadnesday, May 13, 2015 10:35:27 AM

njection dzls Wednesday, Mzy 73, 2015 10:40:00 AM
C Descripdon: GC1

igna’ dascoplior:  FID1 A, Ironl dalecior

fethed T Randayania

cchlgigs Monday, May 18, 2015 11:36:26 AM
o deautmi
: ;
E
- 4
g N

0N
s
— %
e
— T

Sl HCAPropram Tied Ax len\Cardy QAQC TempDirectoriRepPrintaacc KOO0 hrm - S/182015

83
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Report cate: Monday, May 18, 2015 11:36:43 AM

Area Percent Report

Page 2 of 2

alivation last savec:

Tuliiplies 1.0000
lution 1.0000
ample amoun! 0.0000 uL
sample type: Szmple
ampling sourcc: Manuzl
Retention
5 > Width .
Signal I.:rr:'::\e] Type [min] Area [pA*s] Area %
1 3.522 VVS 0.168 1625444.88886 90.83398
1 3987 VVS 0141 1471344714 082222
1 1204  VBS 1.787 44052.92625 2.416179
1 4334 OVT 0082 12853.103910 0.72385
1 1.475 _VVT 0.085 13768.68463 0.76943
1 4841 Vv I U116 2772087361  1.54962
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Data Analisis GCMS produk isomerisasi a-Pinena dengan katalis Zr**/ZA 10%
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4. Rekap Hasil Isomerisasi a-Pinena

4.1. Reaksi Isomerisasi a-Pinena dengan H/ZA

Konsentrasi (%)

90 180 270 Nama
menit __ menit menit __Senyawa
91,96 91,29 90,83  a-pinena

0,68 0,92 1,13 kamfena
1,31 1,27 1,28 R-pinena
3,09 3,08 2,99 3-karena
1,08 2,78 3,24  p-simena
0,21 0,19 0,203 _limonena

4.2. Reaksi Isomerisasi a-Pinena dengan Zr**/ZA 10%

Konsentrasi (%)

90 180 270 Nama
menit __ menit menit __Senyawa
92,08 91,44 91,18 a-pinena

0,32 0,26 0,24 kamfena
1,55 1,32 1,52  R-pinena
3,04 3,02 3,13 3-karena
0,96 2,88 1,32 p-simena
0,32 0,26 0,24 _limonena

4.3. Reaksi Isomerisasi a-Pinena dengan Zr**/ZA 15%

Konsentrasi (%)

90 180 270 Nama
menit ___menit menit __Senyawa
92,14 91,84 91,35 a-pinena
0,703 0,708 0,87 kamfena

1,49 1,34 1,31 R-pinena
4.304 2,99 3,11 3-karena
1,14 1,206 3,106  p-simena
0,21 0,27 0,23 _limonena
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4.4. Reaksi Isomerisasi a-Pinena dengan Zr**/ZA 20%

Konsentrasi (%)
90 180 270 Nama
menit menit menit  Senyawa

92,59 91,87 91,7  a-pinena
0,41 0,63 0,78 kamfena
1,59 1,55 1,46 R-pinena
4,4 4,61 3,19  3-karena
0,77 1,07 2,8 p-simena
023 025 0 limonena

4.5. Reaksi Isomerisasi a-Pinena dengan Zr**/ZA 10% regenerasi

Waktu Retensi  Kadar (%) Senyawa

3,552 90,83 a-pinena
3,987 0,82 Kamfena
4,204 2,46 B-pinena
4,481 1,54 3-karena

5,446 1,68 p-simena
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5. Foto Dokumentasi Penelitian
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