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ABSTRAK  
 
 
 

Wijaya, Nico Aditya. 2015. Aktivitas Katalitik Zr
4+

/ZA Dalam Reaksi Isomerisasi 

α-Pinena Dan Uji Reusabilitasnya. Skripsi, Jurusan Kimia Fakultas Matematika 

dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Negeri Semarang. Pembimbing Pertama 

Dr. Nanik Wijayati, M.Si. dan Pembimbing Kedua Prof. Dr. Edy Cahyono, M.Si. 
 
 
 

Kata   Kunci:   Zr
4+

/zeolit   alam,   konsentrasi   impregnasi,   reusabilitas   katalis, 

isomerisasi, α-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   α-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 α-pinena menggunakan katalis Zr
4+

/zeolit alam 

yang dimodifikasi konsentrasi kation Zr
4+

. 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
4+ 

10, 15 dan 20% b/b serta uji reusabilitas 

mengggunakan katalis terbaik. Konversi produk tertinggi α-pinena adalah 3,89% 

dengan katalis Zr
4+

/ZA 10% sehingga katalis Zr
4+

/ZA 10% merupakan katalis 

terbaik sedangkan hasil konversi dengan katalis Zr
4+

/ZA 10% regenerasi adalah 

4,26%. Produk dari reaksi isomerisasi α-pinena yang dihasilkan menggunakan 

katalis Zr
4+

/ZA semua variasi adalah kamfena dan limonena. 
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ABSTRACT  
 
 
 

Wijaya, Nico Aditya. 2015. Catalytic Activity of Zr
4+

/ZA on The Isomerization 

Reaction of α-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
4+

/natural zeolyts, concentration of impregnation, catalyst resability, 

isomerization, α-pinene 

 
Production of turpentine oil from pine resin until December 2014

th 
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 α-pinena which isomer products have high value 

for industrial raw materials. Effects concentration of impregnation and reusability 

test a best catalyst on α-pinene isomerization reaction using catalysts Zr
4+

/natural 

zeolite in which modificated with different Zr
4+  

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
4+  

impregnations 10, 15, 

and 20 w/w as well as reusability test used best catalyst. The highest conversion 

of α-pinene  used Zr
4+

/ZA 10% catalyst was 3,89% so as Zr
4+

/ZA 10% catalyst is 

best catalyst than other catalysts whereas highest conversion of α-pinene used 

Zr
4+

/ZA 10% regeneration catalyst was 4,26%. The product is produced from 

isomerization reaction of α-pinene used Zr
4+

/ZA all variations catalysts was 

camphene and limonene. 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

ix 



 

 
 

 

DAFTAR ISI 
 

Halaman 

HALAMAN JUDUL .............................................................................................. i 

PERSETUJUAN PEMBIMBING ....................................................................... ii 

PENGESAHAN ................................................................................................... iii 

PERNYATAAN ................................................................................................... iv 

MOTO DAN PERSEMBAHAN ..........................................................................v 

PRAKATA ........................................................................................................... vi 

ABSTRAK........................................................ .................................................. viii 

DAFTAR ISI ..........................................................................................................x 

DAFTAR TABEL  ............................................................................................. xiv 

DAFTAR GAMBAR ......................................................................................... xvi 

DAFTAR LAMPIRAN............... ..................................................................... xviii 

BAB 1 PENDAHULUAN................... ...................................................................1 

1.1 Latar Belakang .............................................................................................1 

 
1.2 Rumusan Masalah ........................................................................................3 

 
1.3Tujuan Penelitian ..........................................................................................4 

 
1.4 Manfaat Penelitian ......................................................................................4 

 
BAB 2 TINJAUAN PUSTAKA.............................................................................5 

 
2.1 Isolasi α-Pinena dari Minyak Terpentin .......................................................5 

 
2.2 Reaksi Isomerisasi α-Pinena ........................................................................7 

 
2.3 Zeolit ............................................................................................................9 

 
2.4 Katalis Heterogen .......................................................................................11 

 

x 



 

 
 
 

2.5 Katalis Zr
4+

/ZA untuk Reaksi Isomerisasi α-pinena ..................................13 

 
2.6 Deaktivasi dan Regenerasi Katalis .............................................................15 

 
BAB 3 METODE PENELITIAN... .....................................................................18 

 
3.1 Variabel Penelitian .....................................................................................18 

 
3.1.1 Variabel Terikat ..............................................................................18 

 
3.1.2 Variabel Bebas ................................................................................18 

 
3.1.3 Variabel Terkontrol.........................................................................18 

 
3.2 Alat dan Bahan ...........................................................................................19 

 
3.3 Prosedur Kerja............................................................................................19 

 
3.3.1 Perlakuan awal Zeolit .....................................................................19 

 
3.3.2 Aktivasi Zeolit Alam.......................................................................20 

 

3.3.3 Impregnasi kation Zr
4+ 

ke Zeolit Alam Teraktivasi ........................20 

 
3.3.4 Isolasi α-pinena dari minyak terpentin............................................21 

 

3.3.5 Reaksi Isomerisasi α-Pinena dengan Katalis Zr
4+

/ZA ....................21 
 

3.3.6 Regenerasi Katalis Zr
4+

/ZA ............................................................22 
 

3.3.7 Reaksi Isomerisasi α-Pinena dengan Katalis Zr
4+

/ZA regenerasi...23 

 
3.4 Analisis Data ..............................................................................................23 

 
BAB 4 HASIL DAN PEMBAHASAN................... .............................................25 

 
4.1 Preparasi Katalis .......................................................................................25 

 
4.1.1 Penghalusan dan Pencucian ............................................................26 

 
4.1.2 Dealuminasi ....................................................................................26 

 
4.1.3 Pembebasan Ion ..............................................................................27 

 

4.1.4 Pengembanan kation Zr
4+ 

dalam ZA ..............................................29 

 
xi 



 

 
 
 

4.2 Karakterisasi Katalis Zr
4+

/ZA................................................................. ...30 
 

4.2.1 Penentuan Kadar kation Zr
4+ 

dalam Zr
4+

/ZA ..................................30 

 
4.2.2 Penentuan Keasaman Katalis dan Uji Spektrofotometer-IR...........33 

 
4.2.2 Penentuan Luas Permukaan Spesifik, Rerata Jari Pori, dan 

 

Volume Total Pori H/ZA, Katalis Zr
4+

/ZA 10% dan Zr
4+

/ZA 

 
10% regenerasi ...............................................................................36 

 
4.3 Identifikasi Senyawa α-pinena hasil isolasi minyak terpentin ...................37 

 
4.4 Analisis Produk Hasil Reaksi Isomerisasi α-pinena...................................40 

 

4.5 Analisis Produk Reaksi Isomerisasi dengan katalis Zr
4+

/ZA 

 
10% Menggunakan Kromatografi Gas-Spektroskopi Massa 

 
(GC-MS) dan Spektrofotometer-IR (FTIR) ...............................................45 

 
BAB 5 SIMPULAN DAN SARAN......................................................................53 

 
5.1    Simpulan.... .............................................................................................53 

 
5.2    Saran .......................................................................................................53 

 
DAFTAR PUSTAKA ..........................................................................................54 

 
LAMPIRAN..........................................................................................................58 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

xii 



 

 
 

 

DAFTAR TABEL 
 

 

Tabel                                                                                                            Halaman 

 
2.1    Syarat umum minyak terpentin.......................................................................6 

 
2.2    Syarat spesifikasi mutu minyak terpentin .......................................................6 

 
2.3    Sifat senyawa α-pinena................................... ................................................7 

 

4.1    Data Komposisi kation Zr
4+ 

pada H/ZA dan Katalis ....................................31 
 

4.2    Nilai Keasaman pada H/ZA dan Katalis Zr
4+

/ZA.........................................33 

 
4.3    Hasil pengukuran luas permukaan spesifik, rerata jejari pori, dan 

 
volume total pori katalis ...............................................................................36 

 
4.4    Sifat Fisik Senyawa α-pinena hasil Isolasi ...................................................37 

 
4.5    Interprestasi spektrum IR α-pinena...............................................................38 

 
4.6    Interpretasi GC senyawa α-pinena hasil isolasi ............................................39 

 
4.7.   Intrepetasi GC dan Pembacaan GCMS Senyawa Produk.............................46 

 
4.8.   Interpretasi spektrum IR hasil reaksi isomerisasi α-pinena ..........................47 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

xiii 



 

 
 

 

DAFTAR GAMBAR 
 

 

Gambar                                                                                                        Halaman 

 
2.1.   Struktur α-Pinena ............................................................................................7 

 
2.2    Skema Reaksi Isomerisasi α- pinena ..............................................................8 

 
2.3    Struktur kerangka zeolit................................................................................10 

 
2.4    Skema mekanisme reaksi permukaan ...........................................................12 

 
4.1.   Zeolit alam awal setelah perlakuan...............................................................26 

 
4.2.   Reaksi Dealuminasi dengan HCl ..................................................................27 

 
4.3.   Skema reaksi perlakuan zeolit dengan NH4Cl dan setelah dikalsinasi .........28 

 
4.4.   Hasil zeolit alam sebelum dan setelah aktivasi.............................................29 

 

4.5    Skema reaksi impregnasi kation Zr
4+ 

ke dalam H/ZA ..................................30 
 

4.6.   Hasil impregnasi kation Zr
4+ 

ke zeolit alam.... .............................................30 

 
4.7.   Pembacaan Spektra IR pada katalis dan H/ZA .............................................35 

 
4.8.   Spektrum IR senyawa α-pinena hasil isolasi ................................................38 

 
4.9.   Kromatogram senyawa α-pinena hasil isolasi ..............................................39 

 

4.10. Penggambaran konversi α-pinena dengan H/ZA dan Zr
4+

/ZA .....................41 

 
4.11. Penggambaran konsentrasi kamfena hasil reaksi isomerisasi 

 

α-pinena dengan H/ZA dan Zr
4+

/ZA.............................................................43 

 
4.12. Penggambaran konsentrasi limonena hasil reaksi isomerisasi 

 
α-pinena dengan H/ZA dan Zr4+/ZA ...........................................................44 

 
4.13. Kromatogram GCMS hasil produk isomerisasi....... .....................................45 

 
4.14. Spektrum IR hasil reaksi isomerisasi α-pinena .............................................47 

 
4.15. Tahapan Reaksi Isomerisasi menjadi produk................................................49 

 

xiv 



 

 
 

 

4.16. Spektrum massa senyawa kamfena ...............................................................50 

 
4.17. Fragmentasi senyawa kamfena .....................................................................50 

 
4.18. Spektrum massa senyawa limonena ..............................................................51 

 
4.19. Fragmentasi senyawa limonena ....................................................................51 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

xv 



 

 
 

 

DAFTAR LAMPIRAN 
 

 

Lampiran                                                                                                     Halaman 

 
1. Diagram Kerja.......... .........................................................................................58 

 
2. Perhitungan Pembuatan Larutan.... ....................................................................65 

 
3. Data Hasil Karakterisasi Katalis dan Analisa Produk.... ...................................71 

 
3.1 Data XRF katalis .........................................................................................71 

 
3.2 Data BET .....................................................................................................76 

 
3.3 Data Analisis IR isolasi α-Pinena ................................................................79 

 
3.4 Data Analisis IR produk isomerisasi α-Pinena dengan katalis 

 

Zr
4+

/ZA 10%..............................................................................................80 

 
3.5 Data Analisis GC isolasi α-Pinena ..............................................................81 

 
3.6 Data Analisis GC produk isomerisasi α-Pinena dengan 

 

katalis Zr
4+

/ZA 10% R ................................................................................83 

 
3.7 Data Analisis GCMS produk isomerisasi α-Pinena dengan 

 

katalis Zr
4+

/ZA 10% ....................................................................................85 

 
4. Rekap Hasil Isomerisasi α-Pinena......................................................................93 

 
5. Foto Dokumentasi Penelitian .............................................................................95 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

xvi 



 

 
 

 

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 α-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 α-pinena. Alfa-pinena 

sendiri termasuk monoterpen sikloheksana, dan juga telah ditemukan berbagai 

turunan dari α-pinena tersendiri kamfena yang digunakan dalam obat gosok. 

Transformasi  α-pinena  menjadi  senyawa  turunannya  merupakan  temuan  baru 

yang melibatkan perubahan struktur sangat kompleks tetapi dapat terjadi dalam 
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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 katalis heterogen. Sesuai dengan fungsi katalis 

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 
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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
4+

/Zeolit Alam Teraktivasi (selanjutnya disingkat Zr
4+

/ZA) yang berbasis zeolit 

alam terus dilakukan, salah satunya dalam reaksi isomerisasi senyawa α-pinena 

ini. Meskipun dikenal masih baru, namun katalis jenis ini mempunyai daya 

isomerisasi   yang   baik   dibandingkan   dengan   katalis   sebelumnya   ataupun 

biokatalis. Belum ditemukan penelitian tentang katalis Zr
4+

/ZA ini untuk reaksi 

isomerisasi pada α-pinena. Namun, penelitian tentang reaksi isomerisasi α-pinena 

sudah dilakukan sebelumnya menggunakan logam Zr namun bukan diembankan 

pada zeolit alam melainkan dibuat menjadi katalis Zirkonia Tersulfat (SZ), 

diharapkan kation Zr
4+  

yang diembankan pada zeolit alam yang sudah teraktivasi 

mampu menjalankan reaksi isomerisasi pada α-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
4+  

pada katalis  Zr
4+

/ZA 

 
terhadap efektivitas reaksi isomerisasi α-pinena? 
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2.    Bagaimana    reusabilitas    katalis    Zr
4+

/ZA    regenerasi    terhadap    produk 

 
isomerisasi α-pinena? 

 
 
 

 

1.3    TUJUAN PENELITIAN 

 
Tujuan yang ingin dicapai dalam penelitian ini adalah: 

 

1.    Mengetahui pengaruh variasi konsentrasi impregnasi kation Zr
4+ 

pada katalis 
 

Zr
4+

/ZA terhadap efektivitas reaksi isomerisasi α-pinena. 
 

2. Mengetahui  reusabilitas  katalis  Zr
4+

/ZA  regenerasi  produk  isomerisasi  α- 

pinena. 

3. Mengetahui senyawa yang terkandung pada produk dari reaksi isomerisasi α- 

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
4+ 

dalam zeolit 

 
alam yang paling baik untuk melangsungkan reaksi isomerisasi α-pinena 

dengan katalis Zr
4+

/ZA. Informasi tentang tingkat reusabilitas penggunaan 

katalis Zr
4+

/ZA dalam reaksi isomerisasi α-pinena. 

2.    Meningkatkan kualitas penggunaan minyak terpentin dari produk isomernya. 



 

 
 

 

BAB 2 
 

 

TINJAUAN PUSTAKA 
 
 
 
 

 
2.1       Isolasi α-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 α-pinena. Minyak terpentin 

Indonesia mengandung sekitar 57-86% α-pinena, 8-12% -karena dan golongan 

monoterpen yang lain dengan jumlah minor (Wiyono, 2006). Sedangkan menurut 

Fleig (2005) minyak terpentin Indonesia mengandung 65-85% α-pinena, kurang 

1% kamfena, 1-3% β-pinena, 10-18% 3-karena dan limonena 1-3%.  Menurut 

Masrurui (2005) senyawa α-pinena merupakan senyawa golongan terpenoid 

(monoterpen, C10). 

Terpenoid disebut juga isoprenoid. Hal ini dikarenakan kerangka 

penyusun terpenoid adalah isoprena (C5H8). Pada Tabel 2.1 adalah syarat umum 

dan Tabel 2.2 adalah spesifikasi mutu minyak terpentin menurut SNI 7633: 2011 
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No 
 

Uraian Satuan    
                Persayaratan 
        Mutu A              Mutu  

1 Warna  Jernih -*) 
2 Putaran optik pada suhu 

27,5 
o
C 

0 +≥32 +<32 

3 Kadar Sulingan % ≥90 <90 

4 Sisa Penguapan % ≤2 >2 

5 Bilangan Asam  ≤2,0 >2,0 

 

 
 
 
 
 

 
Tabel 2.1. Syarat umum minyak terpentin 

 

Bentuk                                      Cair 
 

Bau                               Khas Terpentin 

Bobot jenis pada 25
o
C                  0,848 – 0,865 

Indeks bias pada 25
o
C                  1,464 – 1,478 

Titik nyala                              33 – 38 
o
C 

Titik didih awal                        150 – 160 
o
C 

 
 
 

 

Tabel 2.2. Syarat spesifikasi mutu minyak terpentin 
 
 

B   
 
 
 
 
 
 
 

 

  6                  Alpha Pinena                   %                  ≥80                    <80   

Catatan : *tidak dipersyaratkan 
 
 
 
 
 

Alfa-pinena termasuk dalam senyawa organik kelas terpena, salah satu 

dari isomer senyawa pinena. α-Pinena banyak terdapat dalam minyak atsiri yang 

biasanya terdapat di pohon pinus. α-Pinena sendiri merupakan senyawa 

monoterpen sikloheksana yang tidak larut dalam air dan tertimbun dalam minyak 

daun (Sudarmin, 2003). 

 

Senyawa α-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. 
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Gambar 2.1. Struktur α-Pinena 
 
 

 
Sifat senyawa α-pinena disajikan pada Tabel 2.3 dibawah ini: 

 
                               Tabel 2.3. Sifat senyawa α-pinena 

  Komponen                                           Keterangan   

Rumus struktur                                    C10H16 

Kenampakan                                        Tidak berwarna 

Densitas (20
o
C)                                    0,858 g/mL 

Titik lebur                                            -64 
o
C, 209 K, -83 

o
F 

Titik didih                                            155 
o
C, 428 K,311 

o
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 α-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 α-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 α- pinena dapat dilakukan dengan menggunakan katalis asam Lewis. 
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Isomerisasi  terkatalis  asam  terhadap  alkena  dapat  berlangsung karena  adanya 
 

migrasi ikatan rang 

 
1999) 

ap dalam cincin atau rantai (Blomquist dalam Wulandari, 

 

Reaksi isomerisasi pada α-pinena menghasilkan suatu produk isomer dari 
 

α-pinena,  baik  menghasilkan  isomer  monosiklik  dan  bisiklik.  Skema  hasil 
 

isomerisasi pada α-pinena yang disampaikan oleh Comelli (2005) disajikan dalam 
 

Gambar 2.2 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Gambar 2.2 Skema Reaksi Isomerisasi α- pinena (Comelli, 2005) 
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Inti  dari  reaksi  isomerisasi  ini  adalah  penataan  ulang  rantai  dalam 

senyawa  α-pinena.  α-Pinena  mengalami  pemutusan  ikatan  rangkap  menjadi 

sebuah  karbokation  sehingga mengalami  penataan  ulang  rantai  rantai  menjadi 

senyawa isomer. Senyawa isomer α-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 katalis. Zeolit 

adalah mineral kristal alumina silika tetrahidrat berpori yang mempunyai struktur 

kerangka tiga dimensi, terbentuk oleh tetrahedral [SiO4]
4- 

dan [AlO4]
5- 

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 : 

 

 
 

LmAlxSiyOz.nH2O 
 
 
 

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 H2O. Struktur 

kerangka zeolit dibangun oleh tetrahedral (SiO4)
4-  

dan tetrahedral (AlO4)
5-  

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 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
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
o 

hingga 400
o
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). 
 

 
 
 
 

2.4       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, katalis 

heterogen   meningkatkan   kemurnian   hasil   karena   reaksi   samping   dapat 

dieliminasi.  Keuntungan  lain  penggunaan  katalis  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. 
 
 
 
 

B A                                    A                    B                 A               B 

B                                      B 
B      A   B      A                     A               A                    A                A 

 

B A                                   B A                                    B A 
B A                 B A B A                 B A B A                 B A 

 

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
4+

/ZA untuk Reaksi Isomerisasi α-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. Ia 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 (ZrO2). Zirconium banyak didapatkan dalam batuan 

vulkanik, basalt, dan batuan granit. Mineral baddeleyit atau ZrO2  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 (ZrSiO4). Zirconium mempunyai dua bentuk allotropi 

yaitu α dengan struktur hexagonal, stabil pada temperature 863°C ke bawah dan 

bentuk β dengan struktur kubik berkisi-kisi yang stabil pada temperature 863°C ke 

atas. 
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Penelitian tentang reaksi isomerisasi α-pinena sudah banyak dilakukan 

menggunakan berbagai katalis dengan berbasis logam Zr ini. Grzona (1999) 

meneliti sistematis dari isomerisasi α-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
o
C 

 

menjadi  153
o
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 α-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  katalis,  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  katalis  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   katalis   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 α-pinena menggunakan katalis Zr
4+

/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 α-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. 
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3.2    Alat dan Bahan 

 
3.2.1      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), Na2SO4 anhidrat (Merck), HCl (Merck), HF (Teknis), NH4Cl (Merck), 

ZrCl4 (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
o
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
o
C dan dihaluskan. Zeolit alam  yang 

telah  kering kemudian  direndam  dengan  100  mL HCl  2  M  selama 30  menit 

kemudian dicuci dengan aquademin sampai ion Cl
- 

hilang (untuk membuktikan 

ion Cl
- 
hilang diuji dengan AgNO3). Setelah bebas ion Cl

-
, zeolit alam dikeringkan 

dalam oven bertemperatur 120
o
C dan dihaluskan kembali. Selanjutnya zeolit alam 

direndam  dengan  larutan  NH4Cl  1 M  selama 1  jam  kemudian  dicuci  dengan 

aquademin sampai Cl
-  

hilang (untuk membuktikan ion Cl
-  

hilang diuji dengan 

AgNO3). Selanjutnya mengeringkan kembali zeolit alam bebas ion Cl
- 
dalam oven 

bertemperatur 120
o
C dan dihaluskan kembali. Selanjutnya zeolit alam yang kering 

direduksi dengan cara dikalsinasi pada temperatur 400
o
C selama 4 jam dengan 

dialiri gas N2  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
4+ 

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 ZrCl4  ( 

1,78 g ZrCl4  dilarutkan dalam 10 mL aquademin, 2,68 g ZrCl4  dilarutkan dalam 
 

10 mL aquademin, dan 3,57 g ZrCl4  dilarutkan dalam 10 mL aquademin) dan 

dipanaskan sambil diaduk dengan magnetic stirrer pada temperatur 90
o
C hingga 
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seluruh larutan menguap dan zeolit berbentuk seperti bubur. Kemudian sampel 

dicuci dengan aquademin dicuci dengan aquademin hingga ion Cl
- 

hilang. Sampel 

bebas Cl
- 

dipanaskan dalam oven pada temperatur 90
o
C hingga kering berbentuk 

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

sambil dialiri gas N2  dengan laju alir 10 ml/menit (selanjutnya disebut katalis 

Zr
4+

/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 α-pinena dari minyak terpentin 

 
Minyak terpentin sebanyak 750 mL dibebas airkan dengan cara 

dimasukkan dalam erlenmeyer dan dimasukkan Na2SO4 anhidrat lalu diaduk. 

Kemudian setelah bebas air, minyak terpentin disaring dengan kertas saring dan 

dimasukkan dalam labu alas bulat. Minyak terpentin diisolasi α-pinenanya dengan 

cara destilasi fraksinasi pengurangan tekanan. Destilasi dilakukan pada temperatur 

150
o
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 α-Pinena dengan Katalis Zr
4+

/ZA (Yadaf, 2004) 

 
10 mL α-pinena dimasukkan dalam labu leher tiga kemudian direfluks 

hingga temperatur 140
o
C. Sebelumnya menyiapkan 0,5 g katalis Zr

4+
/ZA yang 
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sudah dipanaskan dalam oven pada temperatur 120
o
C. Setelah α-pinena mencapai 

temperatur 140
o
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
4+

/ZA 

Sisa katalis Zr
4+

/ZA yang digunakan untuk reaksi sebelumnya disiapkan. 

Katalis yang diregenerasi merupakan katalis 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
o
C. selanjutnya katalis yang telah 

diregenerasi dikalsinasi pada temperatur 400
o
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 α-Pinena dengan Katalis Zr
4+

/ZA regenerasi 
 

Alfa-pinena  sebanyak  2  mL  disiapkan  dan  direfluks  pada  temperatur 
 

140
o
C. Katalis Zr

4+
/ZA hasil regenerasi dan dipanaskan dalam oven bertemperatur 

 

120
o
C selama 1 jam. Setelah α-pinena mencapai temperatur 140

o
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 α-pinena. 

Karakterisasi kation Zr
4+  

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
o
C, temperatur kolom 80

o
C, temperatur detektor 300

o
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 II 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 N2 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
4+

/ZA 10% yang dipreparasi sebagai 

reaksi isomerisasi α – pinena menunjukkan hasil yang paling baik dalam konversi 

α – pinena yaitu sebanyak 3,89% dibandingkan dengan katalis Zr
4+

/ZA 15% dan 

20%.  Namun  setelah  katalis  Zr
4+

/ZA  10%  diregenerasi  hasil  menunjukkan 

 
konversi α – 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
o
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 α – 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 

 
Zeolit Alam 100 

mesh 

 

Merendam dengan aquades dan 

menyaring 

mengulangi sebanyak 3x 
 

 

Zeolit Alam bebas 

pengotor fisik 
 

Mengeringkan dengan 

dioven pada 120
o
C dan 

dihaluskan kembali 
 
 

Zeolit Alam siap 

diaktivasi 
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2. Aktivasi Zeolit Alam (Trisunaryanti, 2005) 

 

Zeolit Alam siap diaktivasi 
 

 

Merendam denga HF 1% 

selama 30 menit dan 

mencuci dengan aquades 
 

 
 

Zeolit Alam Bebas Pengotor 
 

 

Merendam dengan HCl 

2M selama 30 menit 

sambil diaduk 
 

 

Zeolit + HCl 2M 
 

 

Membilas aquabides 

sampai ion Cl
- 
hilang dan 

dikeringkan dalam oven 

suhu 120
o
C 

 

Zeolit terdealuminasi 
 

 

Direndam dengan NH4Cl 1N 

selama 1 jam 
 
 

Zeolit + NH4Cl 1M 

 
Dibilas aquabides sampai ion 

Cl
- 
hilang dan dikeringkan 

dalam oven suhu 120
o
C 

 

Dikalsinasi pada suhu 400
o
C 

selama 3 jam sambil dialiri gas 

N2 10 ml/menit 
 

 

H/ZA 
 
 
 

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 ZrCl4 dalam bentuk 

larutan (ditambah 10 mL aquades) 
 
 
 

Campuran zeolit alam teraktivasi dengan 

larutan ZrCl4 
 

 

Mengaduk pada suhu 90
o
C hingga 

larutan menguap 
 

 

Dicuci dengan aquademin 

hingga ion Cl
- 
hilang 

 
 
 

Katalis Zr
4+

/ZA yang belum 

direduksi 
 

 

Dikalsinasi pada 400
o
C selama 4 jam 

dengan dialiri gas N2 10ml/menit 
 

 

Katalis Zr
4+

/ZA yang siap 

digunakan untuk direaksikan 
 
 
 

Karakterisasi dengan XRF 

dan uji keasaman 

mailto:@7
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4. Isolasi α-Pinena dari Minyak Terpentin 
 

 

Minyak terpentin 
 
 

Disaring dan 

ditambahkan 

Na2SO4 anhidrat 
 

 

Minyak terpentin 

bebas air 
 
 

Didestilasi fraksinasi 
pengurangan tekanan 

temperatur 150
o
C 

 
Destilat 

 
 
 
 

 

Dianalisis dengan GC dan FTIR 
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5. Reaksi Isomerisasi α-Pinena 
 
 

10 mL α-pinena 
 

 

Dipanaskan pada 140
o
C 

 

α-pinena temperatur 140
o
C 

 

 

Memasukan katatis Zr
4+

/ZA 

sebanyak 0,5 gram 
 
 

α-pinena + katalis Zr
4+

/ZA 
 

 
 

Mengambil produk pada 90 menit 
 

 

Produk 
 
 
 

Mengulangi reaksi dengan waktu 
 

reaksi 180 menit dan 270 menit 
 

 
 
 

Produk dianalisis dengan GC 
 
 

 
Produk terbaik dianalisis dengan GC-MS 
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6. Regenerasi Katalis Zr
4+

/ZA 
 

 

Katalis Zr
4+

/ZA 

±0,5 gram yang 

sudah digunakan 
 

 
Dicuci dengan petroleum benzene 

dan aquademin, dipisahkan 

dengan disaring 
 
 

Dioven pada temperatur 

120
o
C hingga sampel kering 

 

 

Dikalsinasi selama 4 jam pada 

400
o
C 

 
 

Katalis Zr
4+

/ZA yang telah 

diregenerasi 
 
 
 

Diuji dengan BET, XRF dan uji 

keasaman 
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7. Reaksi Isomerisasi α-Pinena dengan Katalis Zr
4+

/ZA Regenerasi 
 
 

α-pinena 2 mL 
 

 
 

Memanaskan pada 

temperatur 140
o
C sambil 

diaduk pada 300 rpm 
 
 

Memasukkan katalis 

Zr
4+

/ZA hasil regenerasi 
sebanyak 0,1 gram 

 
 

Mereaksikan pada waktu 

terbaik reaksi isomerisasi 

sebelumnya 
 

 

Produk hasil reaksi 
 
 

 

Diuji dengan GC-MS 
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Lampiran 2. Perhitungan Pembuatan Larutan 

 
Pembuatan larutan HCl 2M 

 
 

 
 
 
 

 

 

 
 

Pembuatan larutan HCl 2 M dari HCl 12,8 M 
 
 
 
 
 

 

 
 
 
 
 
 

 
 

 

Jadi volume HCl pekat yang harus diencerkan agar menjadi konsentrasi 2M sebanyak 

 
500 mL adalah 78,125 mL. 

 
Pembuatan larutan NH4Cl 1N 

 

 
 

 

 

 
 

 
 
 

 

 
 

Jadi  massa  NH4Cl  yang  harus  ditimbang  untuk  menjadi  larutan  NH4Cl  1N  adalah 

sebanyak 27,245 gram. 

Impregnasi logam aktif  ZrCl4 

 
Logam yang akan diimpregnasikan terdapat dalam bentuk kristal garam ZrCl4 

 
Ar Zr = 91,22; Ar Cl = 35,5 

 
Jadi Mr ZrCl4 adalah 233,22 
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Perhitungan garam ZrCl4 yang diimpregnasikan sebesar 10 % adalah: 

 
Untuk Zr 10% berat garam ZrCl4 yang ditimbang adalah 

 

 
 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

Perhitungan garam ZrCl4 yang diimpregnasikan sebesar 15 % adalah: 

 
Untuk Zr 10% berat garam ZrCl4 yang ditimbang adalah 

 

 
 

 

 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

 

Perhitungan garam ZrCl4 yang diimpregnasikan sebesar 20 % adalah: 

Untuk Zr 10% berat garam ZrCl4 yang ditimbang adalah 
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Uji keasaman dengan Basa Ammonia 

 
 
No 

 
Sampel 

Berat Krus 
Kosong 

(Wo) 

Berat Krus 
+ sampel 

(W1) 

Berat Krus 
+ Sampel + 

NH3 (W2) 

 
Keasaman 

1 H/ZA 35,2341 35,3379 35,3498 6,7437 

2 Zr
4+

/ZA 10% 20,5746 20,6785 20,6843 3,2837 

3 Zr
4+

/ZA 15% 36,7355 36,8417 36,8459 2,2834 

4 Zr
4+

/ZA 20% 31,8171 31,9193 31,9223 1,7261 

5 Zr
4+

/ZA 10% 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 = 
 

 

 

= 6,7437 mmol/gram 

 

B.                                                                                 Keasaman    Zr
4+

/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 = 
 

 

 

= 3,2837 mmol/gram 

 

C.                                                                                 Keasaman    Zr
4+

/ZA   15% 

Berat krus porselin kosong setelah dipanaskan                         = 36,7355 gram 
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Berat krus porselin berisi sampelsetelah dipanaskan                = 36,8417 gram 

 
Berat krus porselen setelah adsorpsi                                          = 36,8459gram 

 

 

Keasaman ZA = 
 

 

 

= 2,2834 mmol/gram 

 

D  Keasaman    Zr
4+

/ZA   20% 

Berat krus porselin kosong setelah dipanaskan                         = 31,8171 gram 

Berat krusporselin berisi sampelsetelah dipanaskan                 = 31,9193 gram 

Berat krus porselen setelah adsorpsi                                        = 31,9233 gram 

Keasaman ZA = 
 

 

 

= 1,7261 mmol/gram 

 

E.                                                                                 Keasaman  Zr
4+

/ZA  10%R 

Berat krus porselin kosong setelah dipanaskan                         = 20,5731 gram 

Berat krus porselin berisi sampel setelah dipanaskan               = 20,6733 gram 

Berat krus porselen setelah adsorpsi                                         = 20,6834 gram 

Keasaman ZA = 
 

 

 

= 3,4436 mmol/gram 
 
 
 

Uji keasaman dengan Basa Piridin 

 
 
No 

 
Sampel 

Berat Krus 
Kosong 

(Wo) 

Berat Krus 
+ sampel 

(W1) 

Berat Krus 
+ Sampel + 

NH3 (W2) 

 
Keasaman 

1 H/ZA 36,7476 36,8557 36,8617 0,6607 

2 Zr
4+

/ZA 10% 33,9246 34,0306 34,0357 0,5727 

3 Zr
4+

/ZA 15% 20,5733 20,6820 20,6857 0,3285 

4 Zr
4+

/ZA 20% 30,8995 31,0028 31,0051 0,2651 
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5 Zr

4+
/ZA 10% R 34,0426 34,1476 34,1522 0,5215 

 

 
 

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 
 

Keasaman ZA =   
(     ,                   ,          ) 

,                   , 
1000 

 

= 0,6607 mmol/gram 

 

B.                                                                                 Keasaman    Zr
4+

/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 
 

Keasaman ZA =   
(     ,                   ,          ) 

,                   , 
1000 

 

= 0,5727 mmol/gram 

 

C.                                                                                 Keasaman    Zr
4+

/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 
 

Keasaman ZA =   
(     ,                   ,          ) 

,                   , 
1000 

 

= 0,3285 mmol/gram 
 
 
 
 

D  Keasaman    Zr
4+

/ZA   20% 

Berat krus porselin kosong setelah dipanaskan                         = 31,0051 gram 
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Berat krus porselin berisi sampel setelah dipanaskan               = 31,0028 gram 

 
Berat krus porselen setelah adsorpsi                                         = 31,0031 gram 

 

Keasaman ZA =   
(     ,                   ,          ) 

,                   , 
1000 

 

= 0,2651 mmol/gram 

 

E.                                                                                 Keasaman  Zr
4+

/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 
 

Keasaman ZA =   
(     ,                   ,          ) 

,                   , 
1000 

 

= 0,5215 mmol/gram 
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Lampiran 3. Data Hasil Karakterisasi Katalis dan Analisa Produk 
 
Data karakterisasi XRF 

 
1.   Data XRF H/ZA 
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2.   Data XRF Zr
4+

/ZA 10% 
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3.   Data XRF Zr
4+

/ZA 15% 
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4.   Data XRF Zr
4+

/ZA 20% 
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5.   Data XRF Zr
4+

/ZA 10% Regenerasi 
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Data Karakterisasi BET 

 
1.   Data BET H/ZA 

 

 
 

Slope = 1111,649                                  Intersept = 45,49 
 

Surface Area = 23,27471 m
2
/g 
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2.   Data BET Zr
4+

/ZA 10% 
 

 

 
 

Slope = 1085,754                                  Intersept = 35,51 
 

Surface Area = 23,38008 m
2
/g 
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3.   Data BET Zr
4+

/ZA 10% Regenerasi 
 

 

 
 

Slope = 2175,686                                  Intersept = -47,01 
 

Surface Area = 11,69863 m
2
/g 
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Data Analisis IR isolasi α-Pinena 
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Data Analisis IR produk isomerisasi α-Pinena dengan katalis Zr
4+

/ZA 10% 
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Data Analisis GC isolasi α-Pinena 
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Data Analisis GC produk isomerisasi α-Pinena dengan katalis Zr
4+

/ZA 10% R 
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Data Analisis GCMS produk isomerisasi α-Pinena dengan katalis Zr
4+

/ZA 10% 
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4. Rekap Hasil Isomerisasi α-Pinena 

 
4.1. Reaksi Isomerisasi α-Pinena dengan H/ZA 

 

 
 

Konsentrasi (%) 

90          180 270 Nama 

   menit       menit        menit       Senyawa   
 

91,96 91,29  90,83  α-pinena 

0,68 0,92  1,13  kamfena 

1,31 1,27  1,28  ß-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 α-Pinena dengan Zr
4+

/ZA 10% 
 

 
 

Konsentrasi (%) 

90          180 270 Nama 

   menit       menit        menit       Senyawa   
 

92,08 91,44  91,18  α-pinena 

0,32 0,26  0,24  kamfena 

1,55 1,32  1,52  ß-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 α-Pinena dengan Zr
4+

/ZA 15% 
 

 
 

Konsentrasi (%) 

90          180 270 Nama 

   menit       menit        menit       Senyawa   
 

92,14 91,84  91,35  α-pinena 

0,703 0,708  0,87  kamfena 

1,49 1,34  1,31  ß-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 α-Pinena dengan Zr
4+

/ZA 20% 
 

 
 

Konsentrasi (%) 

90          180 270 Nama 

   menit       menit        menit       Senyawa   
 

92,59 91,87  91,7  α-pinena 

0,41 0,63  0,78  kamfena 

1,59 1,55  1,46  ß-pinena 

4,4 4,61  3,19  3-karena 

0,77 1,07  2,8  p-simena 

    0,23         0,25            0         limonena   
 

 
 

4.5. Reaksi Isomerisasi α-Pinena dengan Zr
4+

/ZA 10% regenerasi 
 

 
Waktu Retensi Kadar (%) Senyawa 

3,552 90,83 α-pinena 

3,987 0,82 Kamfena 

4,204 2,46 ß-pinena 

4,481 1,54 3-karena 

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

 
 
 
 

 

 
 

 
 
 
 

 
 

 
 
 
 
 

 




