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ABSTRAK

PREPARASI Ni/BENTONIT TERAKTIVASI ASAM MENGGUNAKAN
REDUKTOR EKSTRAK KULIT BUAH NAGA (Hylocereus polyrhizus) DAN
APLIKASINYA SEBAGAI KATALIS DALAM SINTESIS ONE POT
SYSTEM MENTOL DARI SITRONELAL

Oleh:
Yuni Marhayuni
18106030014

Pembimbing:
Priyagung Dhemi Widiakongko, M.Sc.

Preparasi Ni/Bentonit teraktivasi asam menggunakan reduktor ekstrak kulit
buah naga (Hylocereus polyrhizus) dan aplikasinya dalam sintesis one pot system
mentol dari sitronelal telah dilakukan. Tujuan dari penelitian ini adalah karakterisasi
Ni/Bentonit teraktivasi asam menggunakan reduktor ekstrak kulit buah naga
berdasarkan spektrofotometri FTIR dan karakterisasi difraksi sinar X berdasarkan
difraktogram XRD serta menganalisis produk yang dihasilkan dalam sintesis one
pot system mentol dari sitronelal menggunakan katalis Ni/Bentonit teraktivasi asam.

Katalis Ni/Bentonit teraktivasi asam disintesis dengan metode impregnasi
basah dengan penambahan ekstrak kulit buah naga sebagai reduktor alami.
Ni/Bentonit terkativasi asam berhasil disintesis berdasarkan identifikasi spektrum
FTIR oleh adanya serapan pada panjang gelombang 1049,28 cm™ dan 694,37 cm™
yang mengindikasikan gugus Si-O dalam bentonit serta difraktogram XRD
mengindikasikan keberadaan Ni pada puncak serapan 26 = 40,5° dan 20 = 47,74°.
Katalis tersebut dapat mengkonversi mentol sebesar 0,77% melalui reaksi one pot
system tanpa penggunaan sumber H berupa kalium format.

Kata kunci: mentol, one pot system, Ni/Bentonit, impregnasi
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ABSTRACT

PREPARATION OF Ni/BENTONITE ACID ACTIVATED USING
REDUCTOR EXTRACT OF DRAGON FRUIT (Hylocereus polyrhizus)
AND ITS APPLICATION AS A CATALYST IN SYNTHESIS ONE POT
SYSTEM MENTHOL FROM CITRONELLA

By:
Yuni Marhayuni
18106030014

Supervisor:
Priyagung Dhemi Widiakongko, M.Sc.

Preparation of Ni/bentonite acid activated using a reducing agent from dragon
fruit peel extract (Hylocereus polyrhizus) and its application in the synthesis of one
pot system menthol from citronellal has been carried out. The aims of this study
were to characterize acid-activated Ni/Bentonite using reducing agents of dragon
fruit peel extract based on FTIR spectrophotometry and X-ray diffraction
characterization based on XRD diffractograms and to analyze the product produced
in the synthesis of one pot system menthol from citronellal using acid-activated
Ni/bentonite catalyst.

The catalyst of Ni/Bentonite acid activated was synthesized by the wet
impregnation method with the addition of dragon fruit peel extract as a natural
reducing agent. Acid-activated Ni/Bentonite was successfully synthesized based on
the help of the FTIR spectrum with absorption at wavelengths of 1049.28 cm™ and
694.37 cm™* which indicated the Si-O group in bentonite and the XRD
diffractogram indicated the presence of Ni at the absorption peak of 26 = 40 ,5° and
20 = 47,74°. The catalyst can convert 0.77% of menthol through a one pot system
reaction without using a source of Hz in the form of potassium formate.

Keywords: menthol, one pot system, Ni/Bentonite, impregnation
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BAB |
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang Masalah

Mentol merupakan suatu senyawa yang diperoleh dari ekstrak daun Mentha
piperita L atau melalui proses sistesis di laboratorium (Cantanhede, et al., 2021).
Terdapat delapan bentuk stereoisomer dari mentol, tetapi hanya (-)-mentol yang
mempunyai nilai tinggi (Trasarti, et al., 2013). Penggunaan mentol di seluruh dunia
diperkirakan mencapai 32.000 ton/tahun (Su, et al., 2019). Hal tersebut disebabkan
karena banyaknya manfaat dari mentol. Mentol sering dimanfaatkan sebagai
pemberi aroma dan rasa dari produk-produk yang bersifat komersil. Mentol
digunakan secara luas dalam industri makanan, minuman, kosmetik (Adilina, et
al., 2015), pasta gigi, rokok serta obat-obatan (Trasarti, et al., 2013). Dalam bidang
obat, mentol digunakan untuk mengatasi sakit tenggorokan ringan, bau mulut, flu,
hidung tersumbat, nyeri otot, memar dan kram (Su, et al., 2019). Mentol bekerja
dengan memberikan sensasi dingin sehingga membantu meredakan rasa sakit
untuk sementara waktu (Trasarti, et al., 2013). Tingginya permintaan mentol tidak
sebanding dengan ketersedian mentol di alam. Hal tersebut mendorong peneliti
untuk melakukan pengembangan dalam meningkatkan produksi mentol secara
sintesis di laboratorium (Lothe, et al., 2021). Salah satu upaya yang dilakukan yaitu
mensintesis mentol dari sitronelal yang berasal dari bahan baku yang diperoleh
dengan distilasi minyak atsiri (Virtanen, et al., 2009).

Salah satu minyak atsiri yang dapat digunakan sebagai prekursor mentol

adalah sitronelal yang diperoleh dari hasil ekstraksi daun sereh. Mentol dapat



disintesis dari sitronelal melalui dua tahap reaksi. Tahapan pertama yaitu siklisasi
sitronelal menjadi isopulegol yang dikatalisis asam. Secara industri, ZnBr»
digunakan sebagai katalis homogen dalam proses siklisasi sitronelal menjadi
isopulegol dengan selektivitas 94%. Namun, Katalis tersebut menimbulkan
masalah lingkungan karena pembentukan limbah pada pemisahan katalis dari
sistem reaksi (Adilina, et al., 2015).

Tahap kedua yaitu hidrogenasi isopulegol menjadi mentol dengan bantuan
katalis logam (Sastrohamidjojo, 2017). Pada tahapan reaksi kedua, katalis logam
yang dapat mengadsorpsi molekul hidrogen dan mempercepat reaksi diperlukan
(Sulaswatty, et al., 2019). Katalis-katalis tersebut antara lain Ni, Pd, Ru, Pt yang
diembankan pada bahan asam (Cortes, et al., 2011). Akan tetapi, Katalis logam
tunggal memiliki kestabilan termal yang rendah, dapat membentuk logam pejal
yang akan memperkecil luas permukaan serta mudah terdeaktivasi. Sehingga
katalis logam perlu terdispersi ke dalam material pengemban yang berpori, stabil
terhadap panas dan memiliki luas permukaan yang besar. Logam dapat terdispersi
secara merata di seluruh sistem pori pengemban sehingga dihasilkan permukaan
logam yang aktif (Trisunaryanti, 2018).

Sintesis mentol dari sitronelal dengan dua tahap reaksi yang terpisah
membutuhkan katalis yang berbeda dalam setiap tahapannya, serta membutuhkan
waktu yang cukup lama. Untuk menyederhanakan langkah sintesis, terdapat rute
sintesis yang lebih efisien yang dapat meminimalkan langkah sintesis yaitu sintesis
one pot system menggunakan Kkatalis heterogen. Reaksi one pot system

menggunakan katalis heterogen berupa pengembanan logam ke dalam material



berpori yang memiliki situs asam. Pengembanan katalis logam ke dalam suatu
padatan asam akan memberikan rasio permukaan-volume dan aktivitas katalitik
yang tinggi (Catita, et al., 2020). Maka katalis heterogen untuk sintesis one pot
system mentol dari sitronelal dapat dibentuk dengan membuat efek
bifungsionalitas asam dan logam (Cortes, et al., 2011).

Katalis heterogen dapat dibuat dengan mengembankan katalis logam ke
dalam material berpori yang memiliki situs asam (Trisunaryanti, 2018). Logam
nikel merupakan katalis logam yang dapat berfungsi sebagai sisi situs aktif katalis
karena belum penuhnya elektron pada orbital d sehingga efektif untuk menerima
pasangan elektron dari reaktan untuk mencapai suatu reaksi (Trisunaryanti, 2018).
Akan tetapi, logam nikel mempunyai luas permukaan yang kecil, mudah terjadi
aglomerasi, sehingga ketika digunakan dalam suatu reaksi, reaksi tersebut menjadi
kurang efektif dan efisien karena kurangnya kontak yang terjadi antara pusat aktif
logam dengan reaktan (Utami, 2019). Oleh karena itu, logam nikel perlu terdispersi
ke dalam material berpori untuk meningkatkan Kinerja katalis.

Bentonit merupakan salah satu material berpori yang memiliki keasaman
permukaan terkait asam Bronsted dan asam Lewis sehingga berpotensi digunakan
sebagai katalis. Selain itu, bentonit memiliki sifat penukar ion (Ruskandi, et al.,
2020). Akan tetapi, bentonit alam memiliki pengotor berupa kalsit dan kation-
kation yang menutupi pori bentonit. Preparasi bentonit alam sangat diperlukan
untuk menghilangkan pengotor melalui proses aktivasi asam sehingga pori

bentonit menjadi terbuka dan memiliki luas permukaan yang besar. Luas



permukaan yang besar digunakan sebagai tempat untuk mendistribusikan logam
(Trisunaryanti, 2018).

Proses reduksi Ni(Il) menjadi Ni(0) dalam pembuatan katalis heterogen
biasanya menggunakan gas H sebagai sumber hidrogen (Adilina, et al., 2015). Gas
H> memiliki kekurangan yaitu harganya relatif mahal serta sangat berbahaya jika
terkena oksigen. Sebagai solusi atas masalah tersebut, beberapa penelitian telah
dilakukan dalam memanfaatkan berbagai sistem hayati seperti bakteri, jamur dan
ekstrak tumbuhan sebagai alternatif reduktor katalis logam. Ekstrak kulit buah
naga dapat digunakan sebagai reduktor alami seperti yang telah dilakukan
Rahmawita & Ulianas, (2021). Dalam penelitiannya, nanopartikel NiFe2SO4
disintesis menggunakan reduktor ekstrak kulit buah naga. Ekstrak kulit buah naga
memiliki kandungan antioksidan berupa vitamin C, flavonoid, tannin, alkaloid,
steroid dan saponin yang berpotensi digunakan sebagai pereduksi dan penstabil
alami (Noor, et al., 2016). Akan tetapi, penelitian tersebut tidak melakukan uji
fitokimia untuk mengetahui keberadaan senyawa flavonoid sebagai sumber
reduktor.

Sumber hidrogen dalam sintesis one pot mentol dapat menggunakan bahan
alternatif yang lebih ramah lingkungan serta hemat biaya sebagai pengganti gas
H>. Salah satu sumber hidrogen yang umum digunakan yaitu kalium format. lon
format merupakan donor hidrogen yang sangat aktif jika dikontakan dengan logam
transisi (Zoran, et al., 1984).

Berdasarkan latar belakang di atas, konversi mentol dari sitronelal pada

penelitian ini akan dilakukan one pot system menggunakan katalis Ni/Bentonit



teraktivasi asam dengan tujuan untuk mengembangkan sistem Katalitik yang

mampu mensintesis mentol dari sitronelal dalam satu wadah. Metode tersebut

dapat meminimalkan langkah sintetik serta lebih ramah lingkungan. Selain itu,

dalam penelitian ini akan digunakan reduktor ekstrak kulit buah naga dan kalium

format sebagai sumber hidrogen untuk menghindari penggunaan bahan yang

berbahaya, ramah lingkungan serta hemat biaya.

B.

Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini meliputi:

Material pengembangan yang digunakan merupakan bentonit alam

Logam yang digunakan yaitu nikel yang diembankan pada bentonit alam
dengan metode impregnasi menggunakan ekstrak kulit buah naga sebagai
reduktor alami dan gas H. sebagai pembanding.

Analisis karakteristik katalis menggunakan FTIR, XRD dan uji keasaman
katalis.

Katalis Ni/Bentonit teraktivasi asam digunakan dalam reaksi one pot system
sitronelal menjadi mentol.

Sumber hidrogen dalam rekasi one pot system sitronelal menjadi mentol

merupakan kalium format.

Rumusan Masalah
Rumusan masalah dalam penelitian ini meliputi:
Bagaimana karakteristik serapan inframerah berdasarkan spektrofometri

FTIR dan karakteristik difraksi sinar X berdasarkan difraktogram XRD dari



katalis Ni/bentonit teraktivasi asam menggunakan reduktor ekstrak kulit buah
naga ?

2. Bagaimana produk yang dihasilkan dari sintesis one pot system mentol dari
sitronelal dengan katalis Ni/Bentonit teraktivasi asam ?

D. Tujuan Penelitian
Tujuan dalam penelitian ini meliputi:

1. Karakterisasi serapan inframerah berdasarkan spektrofotometri FTIR dan
karakterisasi difraksi sinar X berdasarkan difraktogram XRD dari katalis
Ni/Bentonit teraktivasi asam menggunakan reduktor ekstrak kulit buah naga.

2. Menganalisis produk yang dihasilkan dari sintesis one pot system mentol dari
sitronelal dengan katalis Ni/Bentonit teraktivasi asam.

E. Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi mengenai sintesis

mentol dari sitronelal melalui sintesis one pot system. Selain itu juga diharapkan

penelitian ini dapat meningkatkan rendemen produk yang dihasilkan dari reaksi

one pot system sitronelal menggunakan katalis Ni/Bentonit teraktivasi asam.
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BAB V

KESIMPULAN
Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan bahwa:
Katalis Ni/Bentonit teraktivasi asam menggunakan reduktor ekstrak kulit
buah naga berhasil terbentuk berdasarkan karakterisasi gugus fungsional
menggunakan FTIR dan XRD yang mengindikasikan adanya Ni & NiO
dalam bentonit yang diembankan.
Katalis Ni/Bentonit teraktivasi asam dengan menggunakan reduktor ekstrak
kulit buah naga dapat mengkonversi mentol dari sitronelal dalam one pot
system sebesar 0,77% tanpa penambahan sumber H berupa kalium format.
Saran
Saran yang disampaikan dalam penelitian lebih lanjut adalah sebagai berikut:
Melakukan optimasi massa nikel yang diembankan ke dalam bentonit
teraktivasi asam.
Melakukan optimasi waktu reaksi dalam sintesis one pot sytem mentol dari
sitronelal.
Melakukan reaksi one pot system mentol menggunakan katalis Ni/Bentonit

teraktivasi asam dengan sitronelal murni.
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