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ABSTRAK

SINTESIS DAN KARAKTERISASI KATALIS NI/BENTONIT DAN
APLIKASINYA PADA KONVERSI SITRAL

Oleh :
Wahyu Rhamadoni
20106030023

Pembimbing:
Priyagung Dhemi Widiakongko, M.Sc.

Sintesis katalis Ni/Bentonit dan aplikasinya dalam konversi sitral telah
dilakukan. Tujuan dari penelitian ini adalah karakterisasi Ni/Bentonit berdasarkan
spektrofotometri FTIR dan difraksi sinar X dengan difraktogram XRD serta
menganalisis produk yang dihasilkan dalam sintesis. Aktivitas katalitik diuji dalam
kondisi refluks pada suhu 80°C dan 100°C tanpa tambahan pelarut dan donor
hidrogen. Katalis Ni/Bentonit disintesis dengan metode impregnasi basah dengan
gas hidrogen sebagai reduktor. Ni/Bentonit berhasil disintesis berdasarkan
identifikasi FTIR oleh adanya serapan pada panjang gelombang pada 1026 cm'!
yang mengindikasikan gugus Si-O dalam bentonit serta difratogram XRD
mengindikasikan_gugus A Si-O. _dalam  bentonit_serta, XRD mengindikasikan
keberadaan |Ni jpada jpuncak. serapan-20= 45° dan 20= 47,7°. Katalis tersebut
berhasil.mengkonversi' sitral menjadi 'senyawa siklik ‘sebanyak 51,1% dengan

produk utama kariofilen oksida.

Kata kunci: nikel, bentonit, katalis, sitral
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ABSTRACT

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF ACID-ACTIVATED
NI/BENTONITE CATALYST AND ITS APPLICATION IN CITRAL
CONVERSION

By :
Wahyu Rhamadoni
20106030023

Supervisor :
Priyagung Dhemi Widiakongko, M.Sc.

The synthesis of Ni/Bentonite catalyst and its application in citral
conversion has been carried out. The aim of this study was to characterize
Ni/Bentonite based on FTIR spectrophotometry and X-ray diffraction with XRD
diffractograms and analyse the products produced in the synthesis. The catalytic
activity was testes under reflux condition at 80°C and 100°C without additional
solvent and hydrogen donor. Ni/Bentonite catalyst was synthesized by wet
impregnation method. with hydrogen gas as reductant. Ni/Bentonite was
successfully synthesized based on FTIR identification by the presence of absorption
at wavelength of 1026 em™ indicating Si-Q grouips/in bentonite and XRD indicating
the presence of Niat absorption peaks. the catalyst successfully converted citral
into cyclic compounds as much as 51,1% with the main product being

caryophyllene oxide:

Keywords: nickel, bentonite, catalyst, citral
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BAB I
PENDAHULUAN
A. Latar Belakang

Katalis berperan penting dalam membantu reaksi kimia berjalan lebih cepat
tanpa ikut berubah secara permanen atau menyatu dengan produk pada hasil akhir
(Ramadhanti, 2023). Katalis bekerja menurunkan energi aktivasi reaksi. Tujuannya
adalah dapat menurunkan energi minimum yang diperlukan untuk terjadinya
tumbukan sehingga proses reaksi berlangsung dengan lebih cepat (Putra &
Iskandar, 2023). Katalis logam transisi umumnya sering digunakan dalam
eksplorasi berbagai jenis transformasi senyawa organik. Keunggulan ini terletak
pada kemampuannya dalam memfasilitasi jalur krusial dalam proses sintesis,
seperti hidrogenasi, siklisasi, polimerisasi, oksidasi, dan isomerisasi (Amrutkar et
al., 2022). Katalis logam transisi dapat membantu mengontrol reaktivitas substrat
lewat ikatan koordinasi yang terbentuk antara logam dan ligan atau senyawa yang

terlibat. (Zhang et al., 2024).

Salah satu proses penting dalam industri kimia adalah hidrogenasi. Hidrogenasi
adalah proses-reduksi atau penambahan hidrogen'pada ikatan-rangkap dari molekul
menghasilkan produk yang lebih jenuh dan stabil (Ansyari & Santoso, 2024).
Hidrogenasi umum dilakukan pada konversi senyawa-senyawa organik yang
tergolong ke dalam kelompok alkena dan alkuna (Ansyari & Santoso, 2024). logam
mulia seperti paladium, ruthenium, platina, dan rhodium biasanya dipilih sebagai
katalis karena mempunyai keaktifan yang besar pada reaksi hidrogenasi (Hudaya et

al.,2016). Logam mulia mempunyai harga yang mahal, sehingga memerlukan biaya



produksi tinggi dalam industri. Golongan logam transisi seperti nikel sering dipilih
sebagai alternatif pengganti katalis logam mulia karena mempunyai keunggulan
nilai ekonomis. Hal ini karena nikel terletak pada golongan yang sama dengan
paladium atau platinum, sehingga mempunyai potensi mekanisme reaksi yang sama

dengan katalis logam mulia.

Katalis nikel bekerja dengan cara membentuk ikatan koordinasi dengan
substrat. Proses ini memungkinkan nikel mengaktifkan ikatan n pada gugus ikatan
rangkap karbon. ketika ikatan m ini menjadi lebih lemah, ikatan tersebut rentan dan
lebih mudah diserang dan bergabung oleh gugus aktif lain yang dibawa oleh nikel
(Xiao et al., 2019). Penelitian Mualim & Permana, (2022) menunjukkan bahwa
katalis nikel dapat mereduksi ikatan rangkap pada furfural dengan asam format
sebagai sumber hidrogen. Dengan mekanisme yang serupa, katalis nikel juga
berpotensi digunakan dalam reaksi hidrogenasi senyawa organik tak jenuh seperti

sitral.

Sitral adalah senyawal organik yang termasuk dalam golongan monoterpenoid
aldehid. Sitral mempunyai struktur rantaikarbon panjang atau asiklik dengan rumus
kimia CioH150. Senyawa ini mempunyai aroma khas lémon yang kuat dan dapat
ditemukan dalam minyak atsiri tanaman secara alami seperti jeruk, lemon, tomat
dan sereh wangi (Rubiyanto & Fitriyah, 2016). Struktur sitral terdiri tiga ikatan
rangkap, yaitu ikatan rangkap karbon, ikatan rangkap terkonjugasi dan karbonil.
Ikatan rangkap karbon (C=C) lebih mudah mengalami hidrogenasi dibandingkan
dengan karbonil karena mempunyai energi ikatan yang lebih rendah. Sitral

mempunyai potensi besar untuk dikonversi menjadi senyawa terpenoid lainnya



yang bermanfaat bagi manusia. Contohnya adalah sitronelal, sitronelol dan 3,7-
dimetiloktanol. Senyawa terpenoid tersebut sangat dibutuhkan sebagai tambahan
pada bahan baku parfum, farmasi dan produk pengusir serangga (Aumo et al.,

2005).

Konversi sitral umumnya menggunakan katalis heterogen dan melewati proses
hidrogenasi yang menghasilkan produk utama berupa sitronelal (Midki-Arvela et al.,
2002). Jenis produk yang dihasilkan juga bergantung pada komponen yang terlibat
dalam reaksi. Katalis nikel raney pada penelitian Sudiyarmanto, et. al. (2017) dan
katalis nikel/zeolit pada penelitian Huang, Y., et. al. (2021) mampu mengkonversi
sitral menjadi produk utama sitronelal dan komponen kecil lainnya berupa geraniol

dan 1sopulegol.

Penelitian terbaru oleh Simakova, L., et. al. (2023) menunjukkan hasil konversi
sitral menjadi senyawa siklik berupa mentol dengan katalis nikel yang diembankan
pada campuran zeolit dan bentonit. Katalis heterogen memberikan keuntungan pada
industri kimiatkarena| kemudahan: dalam proses pemisahan antara katalis dan
produk yang dihasilkan. Katalis heterogen mudah untuk diregenerasi sehingga
dapat digunakan secara berulang dan lebih ramah lingkungan. Mineral padat
berbasis silika-alumina seperti zeolit dan bentonit berpotensi digunakan sebagai

katalis heterogen(Fatimah et al., 2008).

Bentonit adalah mineral yang tersusun dari kristal alumino-silikat terhidrasi dan
mengandung kation alkali atau alkali tanah. Keberadaan ion-ion logam tersebut

dapat ditukar dengan kation lain tanpa merusak struktur alami bentonit (Mahmudha



& Nugraha, 2016). Bentonit mempunyai luas permukaan yang besar, kemampuan
mengembang, sifat penukar ion dan mudah menyerap air. Karena sifat-sifat ini,
bentonit sangat ideal dimanfaatkan sebagai adsorben. Selain itu, adanya situs asam
dan bronsted pada permukaan bentonit menambah nilai guna material tersebut

karena dapat berfungsi sebagai katalis (Ruskandi et al., 2020).

Bentonit biasanya mengandung bahan-bahan pengotor dan mempunyai daya
adsorpsi yang tidak terlalu kuat. Langkah modifikasi bentonit perlu dilakukan untuk
menghilangkan zat-zat pengotor tersebut, sehingga dapat meningkatkan sifat
katalitiknya. Salah satu cara modifikasi bentonit adalah pelarutan asam anorganik
seperti HCl yang disertai oleh perlakuan termal. Aktivasi asam adalah cara
termudah dan ekonomis yang berfungsi untuk meningkatkan porositas, situs aktif
katalis dan kapasitas adsorpsi (Ursu et al., 2011). Aktivasi asam dapat situs-situs
asam bronsted dan lewis baru pada permukaan bentonit, sehingga berpotensi
mempermudah jalannya reaksi siklisasi senyawa organik. Hal ini didukung oleh
penelitian Mahmudha & Nugraha, (2016) menunjukkan adanya peningkatan

jumlah isopulegol dengan katalis bentonit.

Berdasarkan' pemaparan diatas, dapat disimpulkan bahwa bentonit yang
diaktivasi asam mempunyai keasaman tinggi dan luas permukaan yang besar
sehingga mendorong reaksi siklisasi senyawa organik. Di sisi lain, katalis nikel
terbukti mempunyai kemampuan reduksi tinggi, sehingga efektif digunakan dalam
hidrogenasi (Aditya, 2021). Dengan memanfaatkan sifat masing-masing material
ini, kombinasi kedua material tersebut berpotensi melakukan transformasi sitral

secara simultan melalui mekanisme hidrogenasi dan siklisasi dengan efisien. Untuk

4



mengetahui keberhasilan sintesis katalis Ni/Bentonit, dilakukan tahap karakterisasi
dengan beberapa teknik instrumental. Analisis XRD digunakan untuk identifikasi
fase kristalin dan memastikan adanya penambahan nikel pada permukaan bentonit
(Filayati & Rusmini, 2012). Pola difraksi yang terbentuk dapat memberikan
gambaran perubahan struktur kristalin bentonit setelah aktivasi maupun impregnasi
logam nikel. Selain itu, analisis FTIR juga dilakukan untuk mengamati perubahan

gugus fungsi aktif yang ada pada katalis (Twilana et al., 2012).

Penelitian ini berpokus pada pengembangan katalis heterogen berbasis
Ni/Bentonit yang tidak memerlukan pelarut tambahan ataupun donor hidrogen. hal
ini tidak hanya dapat menyederhanakan proses, tetapi juga dapat meminimalkan
limbah yang dihasilkan dan menurunkan biaya operasional produksi. Penelitian ini
diharapkan dapat menambah wawasan baru tentang mekanisme siklisasi dan
hidrogenasi senyawa organik menggunakan katalis heterogen berbasis Ni/Bentonit.
penelitian ini juga diharapkan memberikan kontribusi yang positif pada
pengembangan proses industri menghasilkan senyawa siklik yang efisien dan

ramah lingkungan.

B. Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini meliputi :

1. Katalis nikel diimpregnasi pada bentonit dan direduksi dengan gas hidrogen.
2. Karakterisasi berupa gugus fungsi yang aktif dan mineral pada katalis
Ni/Bentonit.

3. Karakterisasi bentonit dan katalis Ni/Bentonit menggunakan XRD dan FTIR



4. Katalis Ni/Bentonit digunakan untuk mengkonversi sitral menjadi turunannya
dengan metode refluks

5. Proses refluks tidak disertai pelarut

C. Rumusan Masalah

Rumusan masalah dalam penelitian ini meliputi :

1. Bagaimana karakterisasi katalis Ni/Bentonit dengan instrumen XRD dan FTIR?
2. Bagaimana karakterisasi produk dan rendemen yang dihasilkan dari transformasi

sitral dengan katalis Ni/Bentonit?

D. Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini meliputi:

1. Karakterisasi katalis Ni/Bentonit dengan instrumen XRD dan FTIR.
2. Analisis produk dan rendemen hasil transformasi sitral dengan Kkatalis

Ni/Bentonit.

E. Manfaat Penelitian

Penelitian~ini diharapkan dapat™ memberikan ‘tambahan “wawasan terkait
reaktivitas gugus fungsi, mekanisme, dan alur reaksi konversi sitral menjadi
senyawa turunannya. Selain itu, penelitian ini juga mempelajari aktivitas katalis
Ni/Bentonit yang dapat menjembatani jalannya reaksi. Penelitian ini diharapkan
memberikan kontribusi pada pengembangan metode sintesis yang efisien dan

ramah lingkungan



BAB V
PENUTUP

A. Kesimpulan

Berdasarkan pemaparan penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan

bahwa:

1. Katalis Ni/Bentonit yang disintesis menggunakan reduktor gas hidrogen
berhasil terbentuk. Karakterisasi FTIR menunjukkan adanya perubahan pada
gugus bentonit. Selain itu, hasil XRD mengkonfrmasi keberadaan NiO dalam
struktur bentonit pada 20 = 45° dan 20 = 47,7°.

2. Katalis Ni/Bentonit dengan reduktor gas hidrogen dapat mengkonversi sitral
menjadi 20 senyawa siklik dengan kadar 51,1% pada reaksi 1 dan 15 senyawa
siklik pada reaksi 2 dengan kadar meningkat 52,63%. Senyawa terbesar yang
terbentuk adalah (-)-caryophyllene oxide dengan kadar 15,76% pada reaksi 1

dan 15,21% pada reaksi 2.

B. Saran

Saran-yang-dapat dilakukan untuk penelitian lebih lanjut dan mendalam adalah:

1. Variasi lebih lanjut pada parameter sintesis, seperti konsentrasi nikel, suhu

reaksi, dan waktu impregnasi untuk meningkatkan distribusi nikel dalam
bentonit.

2. Selain XRD dan FTIR, disarankan melakukan karakterisasi SEM untuk

mengetahui perubahan luas permukaan dan porositas pada katalis.
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