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ABSTRAK

PREPARASI KATALIS Ni/BENTONIT TERAKTIVASI BASA
DAN APLIKASINYA DALAM SIKLISASI SENYAWA SITRAL
Oleh:

Adeline Sekar Khasanah
20106030015

Pembimbing:
Priyagung Dhemi Widiakongko, M. Sc.

Penelitian ini mempelajari preparasi katalis Ni/Bentonit teraktivasi
basa dan aplikasinya dalam siklisasi senyawa sitral melalui reaksi
transfer hidrogen. Katalis disiapkan dengan melalui metode impregnasi
dengan pengembanan logam nikel pada bentonit teraktivasi basa
menggunakan larutan NaOH 2M. Analisis karakteristik katalis
dilakukan menggunakan FTIR dan XRD, sedangkan aktivitas katalitik
diuji melalui konversi sitral menjadi senyawa siklik dengan
menggunakan isopropanol sebagai pelarut dan asam format sebagai
reduktor.

Hasil penelitian menunjukkan bahwa katalis Ni/Bentonit
teraktivias basa mampu mengkonversi sitral menjadi senyawa siklik
dengan efisiensi yang cukup signifikan dengan senyawa 1,5,8-p-
Menthatrien yang tersorot dalam hasil reaksi ke-1 dan ke-2. Presentase
senyawa 1,5,8-p-Menthatrien yang dihasilkan pada reaksi ke-1 adalah
sebesar 1,07%, sedangkan pada reaksi ke-2 adalah sebesar 3,88%.
Reaksi berjalan dengan baik karena adanya peran isopropanol sebagai
pelarut serta asam format sebagai reduktor. Kondisi reaksi tersebut
menunjukkan selektivitas yang cukup baik terhadap produk target.

Kata Kunci: Bentonit, Sitral, Impregnasi, Transfer Hidrogen, Siklisasi
Senyawa Organik

Xiv



ABSTRACT

PREPARATION OF Ni/BENTONITE BASE ACTIVATED AND
ITS APPLICATION IN CYCLIZATION OF CITRAL
COMPOUNDS

By:
Adeline Sekar Khasanah
20106030015

Supervisor:
Priyagung Dhemi Widiakongko, M. Sc.

This research examines the preparation of base-activated
Ni/Bentonite catalysts and their application in the cyclization of citral
compounds through hydrogen transfer reactions. The catalysts were
prepared using the impregnation method by incorporating nickel metal
onto base-activated bentonite with a 2M NaOH solution. Catalyst
characterization was performed using FTIR and XRD, while catalytic
activity was evaluated through the conversion of citral into cyclic
compounds using isopropanol as a solvent and formic acid as a
reductant.

The results indicate that the base-activated Ni/Bentonite catalyst
efficiently converted citral into cyclic compounds, with the compound
1,5,8-p-Menthatriene prominently observed in the first and second
reactions. The percentage of 1,5,8-p-Menthatriene produced was 1.07%
in the first reaction and 3.88% in the second reaction. The reaction
proceeded effectively due to the role of isopropanol as the solvent and
formic acid as the reductant. These conditions demonstrated excellent
selectivity toward the target product.

Keywords: Bentonite, Citral, Impregnation, Hydrogen Transfer,
Cyclization of Organic Compounds
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BAB |
PENDAHULUAN
A. Latar Belakang

Perkembangan ilmu Kkatalisis telah membawa perubahan
signifikan dalam industri kimia, terutama dalam peningkatan efisiensi
dan selektivitas reaksi. Salah satu bidang yang terus berkembang adalah
pemanfaatan material alami sebagai katalis yang ramah lingkungan dan
ekonomis. Bentonit merupakan salah satu material alami sejenis mineral
lempung yang secara alami memiliki sifat penyerapan yang tinggi dan
luas permukaan yang besar, sehingga mampu menyerap reaktan dengan
baik (Darmadinata et al., 2019).

Bentonit adalah lempung  jenis smektit yang komponen
utamanya montmorillonit, memiliki struktur berlapis dan mengembang
bila didispersikan ke dalam air, sehingga dapat dengan baik digunakan
sebagai adsorben untuk membantu meningkatkan luas permukaan
katalis, stabilitas, dan kemampuan mempertahankan struktur katalis.
Material ini diketahui dapat terpilarisasi dengan beberapa logam,
sehingga berpotensi menjadi katalis dalam berbagai reaksi kimia
(Nauva, 2015). Karakteristik tersebut menjadikan bentonit sebagai
katalis yang tidak hanya ekonomis, tetapi juga ramah lingkungan karena
ketersediaan nya yang melimpah dan potensi penggunaannya dalam
kondisi yang lebih hemat energi (Murray, 2006).

Bentonit sebagai mineral lempung dengan sifat menyerap dan
luas permukaan yang tinggi menjadi salah satu katalis heterogen yang
potensial dalam berbagai reaksi organik. Namun, bentonit alam

memiliki beberapa kekurangan, seperti luas permukaan yang kecil dan



kemampuannya dalam mengadsorpsi anion kurang efektif (Darmadinata
et al.,, 2019). Menurut Anwar et al. (2016), bentonit dalam bentuk
alaminya sering kali belum cukup reaktif atau selektif dalam reaksi
kimia tertentu, terutama dalam reaksi organik kompleks karena
permukaan dan pori-pori bentonit masih mengandung kotoran. Oleh
karena itu, teknik modifikasi seperti aktivasi bentonit dan pengembanan
logam tertentu dapat dilakukan untuk meningkatkan sifat-sifat katalitik
bentonit.

Proses aktivasi bentonit dapat dilakukan secara fisika dan kimia,
aktivasi secara kimia dapat dilakukan dengan menambahkan senyawa
asam seperti H.SO4, HNO3, dan HCI. Sedangkan aktivasi basa dapat
dilakukan dengan penambahan senyawa seperti NaOH, KOH, dan
Ca(OH). Setelah teraktivasi, bentonit akan menunjukkan karakteristik
yang lebih unggul karena ukuran porinya menjadi lebih besar
dibandingkan dengan sebelumnya (bentonit alami) (Nurhayati, 2010).

Pengaktivasian bentonit dengan reduktor basa seperti NaOH
juga dapat meningkatkan kinerja adsorpsi bentonit dan dapat menjadi
pilihan yang baik selain penggunaan aktivator asam yang sudah banyak
dilakukan sebelumnya. Dewi et al. (2015), telah mengemukakan
keberhasilannya dalam mengaktivasi bentonit dengan basa NaOH 2M.
Hasil penelitian menunjukkan bahwa bentonit teraktivasi oleh NaOH
memiliki luas permukaan dan jumlah situs aktif yang lebih tinggi yaitu
sebesar 22,1017 (m?/g) dan 32,8716 x 1020 atom/gram dibandingkan
dengan bentonit tanpa aktivasi yaitu sebesar 12,6602 (m?/g) dan 31,5847
x 1020 atom/gram.



Penggunaan katalis sangat berdampak pada jalannya reaksi
kimia. Pemilihan katalis yang tepat dapat meningkatkan efisiensi
konversi senyawa awal menjadi produk yang diinginkan. Terdapat
beberapa faktor dalam pemilihan katalis yang perlu diperhatikan, seperti
logam aktif, ukuran partikel logam, jenis bahan pendukung, dan
penerapan Kkatalis bimetal. Selain itu, terdapat beberapa pertimbangan
lain yang terkait dengan kondisi operasional, seperti pelarut yang
digunakan, parameter pengadukan, suhu dan tekanan operasional, seta
konsentrasi awal (Bailon-Garcia et al., 2013).

Huang et al. (2021), menyatakan keberhasilannya dalam
mensintesis sitronelal dari sitral dengan penggunaan katalis utama Ni
dan pengembannya cairan limbah perengkahan katalitik (Ni/wFCC)
dengan muatan Ni sebesar 20% menghasilkan tingkat konversi sitral
mencapai 98,5% dan selektivitas sitronelal sebesar 86,6%. Penelitian
lain terkait penggunaan katalis logam Ni telah dilakukan oleh Pratiwi
(2019), dengan mengembankan logam Ni ke dalam penyangga TiO>
melalui metode impregnasi. Katalis berbasis nikel telah menarik
perhatian besar karena kesebagunaannya, efektivitas biaya dan
potensinya dalam berbagai transformasi katalitik (Kour et al., 2020).
Keunggulan katalis berbasis logam nikel dibandingkan dengan logam
lainnya juga telah dibuktikan oleh (Kukushkin & Yeletsky, 2023), yang
mana katalis logam nikel memiliki efisiensi yang tinggi dalam reaksi
hidrogenasi dan hidrogenelosis karena memiliki orbital 3d yang tidak

penuh yang memungkinkan interaksi kuat dengan elektron hidrokarbon.



Dari beberapa sumber literatur mengenai penggunaan Katalis
logam nikel tersebut, dapat disimpulkan bahwasanya penggunaan logam
Ni sebagai komponen aktif katalis memiliki potensi untuk meningkatkan
luas permukaan katalis ketika diimpregnasikan ke dalam komponen
penyangga. Dengan adanya pendekatan modifikasi yang tepat, bentonit
dapat dioptimalkan untuk mencapai kinerja yang lebih baik dalam reaksi
organik yang kompleks, seperti konversi suatu senyawa menjadi
senyawa lainnya.

Sitral merupakan salah satu komponen minyak atsiri yang dapat
dijadikan prekursor dalam pembentukan senyawa siklik yang dapat
diperoleh dari ekstraksi tumbuhan serai dapur (Cymbopogon citratus).
Sitral merupakan senyawa aldehida monoterpen yang memiliki struktur
kimia yang memungkinkan terjadinya reaksi siklisasi (Julianto, 2016).
Dengan gugus fungsi alkena dan aldehida yang reaktif, sitral mudah
mengalami modifikasi kimia untuk menghasilkan berbagai senyawa
turunan yang memiliki nilai tambah (Firyanto et al., 2020).

Sitral (3,7-dimetil-2,6-oktadienal) terdiri dari dua buah isomer,
yaitu neral dan geranial. Sitral yang terkandung dalam minyak sereh
dapur sebesar 66,21% (Yunilawati et al., 2021). Sitral banyak digunakan
sebagai bahan baku dalam industri parfum dan farmasi karena memiliki
bau yang menyegarkan dan sifat kimia yang mudah diubah menjadi
beberapa senyawa penting lainnya. Salah satu modifikasi senyawa sitral
yang sering diteliti adalah pembentukan senyawa siklik melalui reaksi

siklisasi. Senyawa-senyawa siklik yang terbentuk dari sitral diketahui



memiliki aplikasi yang luas dalam bidang industri dan obat-obatan
(Herdiana et al., 2024).

Proses siklisasi sitral dapat dilakukan melalui reaksi transfer
hidrogen, yaitu suatu metode alternatif yang lebih aman dibandingkan
hidrogenasi konvensional, karena tidak memerlukan gas hidrogen
bertekanan tinggi (Puspitasari et al., 2016). Dalam metode ini, sitral
berperan sebagai substrat yang potensial untuk menghasilkan senyawa
siklik dengan bantuan katalis bentonit teraktivasi dengan agen pendonor
hidrogen seperti asam format dan isopropanol yang juga berperan
sebagai pelarut. Pemilihan sitral didasarkan pada ketersediannya yang
melimpah dari sumber alami dan sifat kimianya yang memungkinkan
pembentukan berbagai senyawa siklik dengan aplikasi luas di industri
parfum dan farmasi.

Reaksi transfer hidrogen memiliki peluang pengembangan
dalam proses sintesis, terlebih dalam reaksi konversi senyawa-senyawa
terpenoid. Sitral juga masuk ke dalam kategori senyawa yang berpotensi
menjadi bahan baku dalam proses hidrogenasi untuk menghasilkan
senyawa organik lainnya (Jhang et al., 2022). Menurut Nurfauzy (2017),
siklisasi senyawa organik melalui reaksi transfer hidrogen lebih efektif
dibandingkan dengan reaksi hidrogenasi yang membutuhkan gas
hidrogen dengan tekanan yang cukup tinggi dan beresiko tinggi pada
keselamatan peneliti. Reaksi transfer hidrogen dalam ekstraksi senyawa
esensial dianggap lebih baik karena reaksi ini dapat dilakukan pada suhu
dan tekanan yang lebih rendah serta dapat menggunakan katalis yang

lebih aman. Argumen tersebut menunjukkan bahwa reaksi transfer
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hidrogen memiliki potensi untuk menjadi suatu alternatif yang lebih
aman dan efisien dalam transformasi senyawa organik dibandingkan
dengan reaksi hidrogenasi konvensional.

Isopropanol dapat digunakan sebagai pelarut dan agen pendonor
hidrogen dalam reaksi transfer hidrogen. Isopropanol merupakan
senyawa organik yang mudah larut dalam air dan pelarut organik lainnya
seperti etanol dan aseton, selain itu isopropanol juga dapat digunakan
sebagai agen pendonor hidrogen karena kemampuannya untuk
mengalami oksidasi menjadi aseton dan hidrogen. Isopropanol juga
tidak selalu dapat menguap dalam suhu ruangan karena tiitik didihnya
yang cukup tinggi, yaitu sekitar 81-82 °C (Santoso & Azwar, 2020).

Penggunaan isopropanol sebagai agen pendonor hidrogen telah
dibuktikan dalam penelitian yang dilakukan oleh Yang et al. (2013),
dalam proses transfer hidrogen dengan katalis Ra-Ni untuk pembuatan
c-valerolakton (GVL) dari ethyl levulinate (EL) yang dilakukan pada
suhu ruangan dengan hasil produksi GVL yang lebih dari 99%.
Presentase hasil tersebut membuktikan bahwa penggunaan isopropanol
agen pendonor hidrogen cukup efektif dalam reaksi transfer hidrogen.
Selain itu, isopropanol juga dikonfirmasi sebagai donor hidrogen yang
efektif dalam proses transfer hidrogenasi katalis ZrO2 dan Ru/C.

Asam format (HCOOH) merupakan asam karboksilat sederhana
yang memiliki potensi besar dalam berbagai bidang seperti katalisis dan
agen penyimpan hidrogen. Asam format menjadi perhatian karena
kemampuannya dalam menyimpan hidrogen dalam bentuk yang lebih

padat dibandingkan dengan gas hidrogen itu sendiri. Densitas hidrogen
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dalam asam format adalah 53,4 g/L, jauh lebih tinggi dibandingkan
dengan gas hidrogen dengan densitas hanya 0,089 g/L pada suhu 0 °C
dan tekanan 1 atmosfer. Hal tersebut mengindikasikan bahwa asam
format dapat menyimpan lebih banyak hidrogen dalam volume yang
lebih kecil. Selain itu, titik didih asam format (100,75 °C) juga
memungkinkan penyimpanan yang lebih stabil dan aman dibandingkan
dengan hidrogen dalam bentuk gas yang mudah terbakar dan disimpan
dengan aman (Tomar et al., 2020).

Penambahan asam format sebagai reduktor sekaligus agen
pendonor hidrogen tambahan dalam reaksi transfer hidrogen dapat
memberikan kontribusi yang signifikan terhadap peningkatan efisiensi
reaksi. Asam format akan terdekomposisi menjadi hidrogen dan karbon
dioksida dalam sistem, yang mana hidrogen dari hasil dekomposisi
tersebut akan mendukung isopropanol untuk menyediakan hidrogen
dalam reaksi (Zoppas et al., 2018). Dalam mekanisme tersebut, asam
format menyediakan sumber hidrogen tambahan yang dapat berinteraksi
dengan katalis nikel dan mempercepat proses reduksi pada substrat
organik. Hidrogen yang dihasilkan dari isopropanol dan asam format
akan memastikan keterdediaan hidrogen yang memadai untuk reaksi
hidrogenasi, sehingga dapat menghasilkan produk dengan konversi
tinggi. Dengan demikian, kombinasi isopropanol dan asam format dapat
menciptakan sistem yang sinergis dalam transfer hidrogen, dan
menjadikannya lebih efisien dan optimal dibandingkan dengan

penggunaan satu agen pendonor hidrogen saja.



Berdasarkan uraian latar belakang di atas, akan dilakukan uji
selektivitas katalis termodifikasi terhadap reaksi siklisasi senyawa sitral
melalui reaksi transfer hidrogen. Reaksi akan dilakukan dengan bantuan
katalis Ni yang diembankan dengan bentonit teraktivasi basa melalui
metode impregnasi. Proses siklisasi dilakukan dengan reaksi transfer
hidrogen dengan agen pendonor hidrogen seperti asam format dan
isopropanol yang juga berperan sebagai pelarut. Penelitian ini bertujuan
untuk mengevaluasi efisiensi katalis termodifikasi (Ni/Bentonit
teraktivasi basa) dalam transformasi senyawa sitral melalui reaksi
transfer hidrogen, sehingga diharapkan dapat mengkonversi senyawa
sitral menjadi senyawa siklik dengan tingkat konversi yang tinggi.

B. Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini meliputi:

1. Material pengemban yang digunakan merupakan bentonit

2. Logam yang digunakan yaitu nikel (Ni) yang diembankan pada
bentonit teraktivasi basa dengan metode impregnasi

3. Analisis karakteristik katalis berupa struktur kristal, situs asam, dan
gugus fungsi katalis

4. Katalis Ni/Bentonit teraktivasi basa digunakan dalam proses
siklisasi senyawa sitral melalui reaksi transfer hidrogen

5. Sumber hidrogen dalam reaksi siklisasi senyawa sitral diperoleh dari
pelarut isopropanol dan reduktor asam format.

C. Rumusan Masalah

Rumusan masalah dalam penelitian ini meliputi:



1. Bagaimana Kkarakteristik katalis yang dihasilkan dari pengembanan
logam nikel ke dalam bentonit teraktivasi basa dengan analisis
instrumen FTIR dan XRD?

2. Bagaimana karakteristik dan mekanisme reaksi senyawa yang
dihasilkan dari siklisasi senyawa sitral melalui reaksi transfer
hidrogen menggunakan katalis Ni/Bentonit teraktivasi basa?

D. Tujuan Penelitian

Tujuan penelitian ditulis dalam bentuk rincian:

1. Menmpelajari  karakteristik katalis yang dihasilkan dari
pengembanan logam nikel ke dalam bentonit teraktivasi basa
melalui analisis instrumen FTIR dan XRD

2. Menganalisis karakteristik dan mekanisme reaksi senyawa yang
dihasilkan dari siklisasi senyawa sitral melalui reaksi transfer
hidrogen menggunakan katalis Ni/Bentonit teraktivasi basa.

E. Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi mengenai
transformasi sitral menjadi senyawa siklik melalui reaksi transfer
hidrogen terkatalisis Ni/Bentonit teraktivasi basa. Selain itu juga,
diharapkan penelitian ini dapat menjadi terobosan pembaharuan dalam
meningkatkan selektivitas dan efisiensi transformasi sitral menjadi
senyawa siklik melalui reaksi transfer hidrogen menggunakan katalis

Ni/Bentonit teraktivasi basa.



BAB V
PENUTUP
A. Kesimpulan
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan
bahwa:

1. Katalis Ni/Bentonit teraktivasi basa berhasil terbentuk berdasarkan
karakterisasi gugus fungsional menggunakan FTIR dan XRD yang
mengindikasikan keberadaan Ni dan NiO dalam bentonit yang
diembankan.

2. Katalis Ni/Bentonit teraktivasi basa berhasil menunjukkan aktivitas
katalitik yang baik dalam siklisasi senyawa sitral melalui reaksi
transfer hidrogen, menghasilkan 5 senyawa siklik pada reaski ke-1
dan 4 senyawa siklik pada reaksi ke-2 dengan 1,5,8-p-Menthatrien
sebagai senyawa yang tersorot dari hasil kedua reaksi. Presentase
senyawa 1,5,8-p-Menthatrien pada reaksi ke-1 adalah sebesar 1,07%
dan pada reaksi ke-2 sebesar 3,83% dengan tambahan pelarut
isopropanol dan reduktor asam format dalam reaksi.

B. Saran

Saran yang disampaikan dalam penelitian lebih lanjut adalah
sebagai berikut:

1. Melakukan optimasi bahan-bahan pendukung seperti isopropanol
dan asam format untuk meningkatkan konversi sitral dan
selektivitasnya terhadap senyawa siklik yang diinginkan.

2. Melakukan studi perbandingan katalis Ni/Bentonit teraktivasi basa
untuk menentukan pengaruhnya terhadap efisiensi dan selektivitas

reaksi siklisasi.
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3. Melakukan evaluasi terhadap pengaruh pelarut dan reduktor lainnya
(selain isopropanol dan asam format) untuk mengetahui

kemungkinan adanya pelarut atau reduktor yang lebih efisien.
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