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ABSTRAK

Sintesis Mentol dari Sitronelal Isolat Minyak Sereh melalui One-Pot System
Berpelarut Isopropanol dengan Katalis Ni/Bentonit yang Direduksi Ekstrak
Kulit Buah Naga: Pengaruh Waktu Reaksi dan Jumlah Reaktan

Oleh:
Reshinta Ayu Herawati
NIM. 20106030047

Pembimbing:
Prof. Dr. Susy Yunita Prabawati, M.Si.
NIP. 19760621 199903 2 005

Sintesis mentol dari sitronelal isolat minyak sereh telah dilakukan
menggunakan metode one-pot system untuk meningkatkan efisiensi proses.
Penelitian ini bertujuan untuk mengkaji pengaruh jumlah sitronelal (20 mL dan 30
mL) serta waktu reaksi (5 jam dan 6 jam) terhadap rendemen mentol.

Reaksi dilakukan dalam sistem refluks pada suhu 80°C dengan pelarut
isopropanol dan katalis Ni/bentonit yang telah teraktivasi asam serta direduksi
menggunakan ekstrak kulit buah naga. Karakterisasi produk dilakukan dengan
Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) dan Gas Chromatography-Mass
Spectrometry (GC-MS) untuk mengonfirmasi keberadaan mentol.

Hasil penelitian menunjukkan bahwa rendemen mentol meningkat seiring
bertambahnya waktu reaksi, dengan hasil optimal sebesar 21,94% pada jumlah
sitronelal 20 mL dan waktu reaksi 6 jam. Namun, peningkatan jumlah sitronelal
menjadi 30 mL tidak memberikan peningkatan signifikan dalam rendemen. Dengan
optimasi lebih lanjut, metode ini berpotensi diterapkan dalam sintesis mentol secara
lebih efisien.

Kata Kunci: sintesis mentol, one-pot system, sitronelal, isopropanol, refluks,
katalis Ni/bentonit, GC-MS, FTIR.
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ABSTRACT

The Synthesis of Menthol from Citronellal Isolated from Lemongrass Oil
through an Isopropanol-Solubilized One-Pot System with Ni/Bentonite
Catalyst Reduced by Dragon Fruit Peel Extract: Effect of Reaction Time and
Reactant Amount

By:
Reshinta Ayu Herawati
NIM. 20106030047

Adviser:
Prof. Dr. Susy Yunita Prabawati, M.Si.
NIP. 19760621 199903 2 005

The synthesis of menthol from citronellal of lemongrass oil isolate has been
carried out using a one-pot system method in order to improve the efficiency of the
process. This study aims to investigate the effect of amount of citronellal (20 mL
and 30 mL) and reaction time (5 hours and 6 hours) on menthol yield.

Reaction was conducted in a reflux system at 80°C with isopropanol solvent
and acid activated Ni/bentonite catalyst and reduced with dragonfruit peel extract.
The product was characterized by Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR)
and gas chromatography-mass spectrometry (GC-MS). The presence of menthol
was confirmed.

The results showed that menthol yield increased with increasing reaction
time, with an optimum yield of 21.94% at 20 mL citronellal and 6 hours reaction
time. However, increasing the amount of citronellal to 30 mL did not result in a
significant increase in yield. With further optimization, this method could
potentially be used more efficiently in the synthesis of menthol.

Keywords: menthol synthesis, one-pot system, citronellal, isopropanol, reflux,
Ni/bentonite catalyst, GC-MS, FTIR.
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BAB |
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Minyak sereh merupakan minyak atsiri yang didapatkan dari daun
tanaman sereh (Cymbopogon winterianus). Tiga komponen utama penyusun
minyak sereh yaitu senyawa sitronelal, sitronelol, dan geraniol (Burdock, 2016).
Sitronelal merupakan salah satu komponen utama dari minyak sereh. yang
memiliki tergolong senyawa aldehida. Senyawa sitronelal murni berwujud
cairan dengan aroma yang menyegarkan, seperti balsam mint. Sitronelal dapat
dinaikan nilai ekonominya dengan cara dikonversi menjadi senyawa lain seperti
isopulegol. Isopulegol merupakan suatu senyawa yang digunakan dalam
industri pembuatan mentol (C10H200) yang mempunyai karakter bau dan rasa
sejuk. Konversi sitronelal menjadi senyawa isopulegol yang pernah dilakukan
salah satunya melalui reaksi siklisasi (Imachi et al., 2007).

Menurut Sastrohamidjojo (2017) sitronelal dapat dikonversikan
menjadi isopulegol karena adanya pengaruh asam dan apabila dihidrogenasi
akan diperoleh mentol. Mentol merupakan senyawa organik alami yang
termasuk dalam kelompok monoterpen, senyawa yang mudah menguap
(volatil), dan memiliki aroma serta rasa khas. Mentol banyak dimanfaatkan
sebagai bahan pemberi aroma dan rasa pada berbagai produk komersial, seperti
kosmetik, obat-obatan, pewangi, dan makanan (Kamatou et al., 2013).

Saat ini, mentol alami diperoleh dari ekstraksi minyak esensial
tanaman peppermint, yang mana prosesnya terbilang rumit dan mahal (Kazemi
etal., 2023). Ketika mentol alami menjadi langka, bahan sintetis akan memiliki
harga yang tinggi dan proses produksi yang sebelumnya kurang efisien secara
ekonomi menjadi menarik untuk dipertimbangkan (Pybus & Sell, 1999). Saat
ini permintaan mentol yang tinggi juga tidak diimbangi dengan ketersediaan
mentol alami yang memadai. Hal tersebut menunjukkan bahwa terdapat
kesenjangan antara kebutuhan dan pasokan mentol di alam (Lothe et al., 2021).
Oleh karena konsumsi dan kebutuhan dunia yang sangat besar akan mentol,
isolasi saja tidak cukup sehingga teknologi sintesis atau konversi dari bahan

alam (I. Fatimah et al., 2013). Sehingga adapun upaya yang dilakukan yaitu



mensintesis mentol dari sitronelal yang berasal dari bahan baku yang diperoleh
(Virtanen et al., 2009).

Sintesis mentol secara sintetis dapat dilakukan melalui berbagai
metode, salah satunya adalah proses satu tahap (one-pot synthesis) yang
melibatkan hidrogenasi dan siklisasi dari prekursor seperti sitronelal (Simakova
et al., 2022). Metode untuk mempermudah proses sintesis, terdapat alternatif
rute yang lebih efisien, yaitu menggunakan one-pot system dengan katalis
heterogen (Negoi et al., 2010). Pendekatan one-pot system dalam penelitian ini
melibatkan pencampuran semua bahan reaktan dalam satu wadah. Keuntungan
utama metode ini adalah peningkatan efisiensi dan kemudahan, karena
prosesnya berlangsung dalam satu tahap. Hal ini menghemat waktu, energi, dan
bahan kimia, menjadikannya alternatif yang lebih ramah lingkungan dan
ekonomis. Metode tersebut terbukti efektif dalam menghasilkan mentol dari
sitronelal dengan tingkat hasil yang tinggi (Cortés et al., 2011).

Menurut Sastrohamidjojo (2017), sintesis mentol dari sitronelal
umumnya dilakukan melalui dua tahap reaksi. Pada tahap pertama, sitronelal
mengalami siklisasi untuk menghasilkan isopulegol. Tahap kedua kemudian
melanjutkan dengan hidrogenasi isopulegol menjadi mentol. Penelitian
Marhayuni (2023), juga menyatakan hal yang sama dengan melakukan sintesis
mentol dari sitonelal melalui dua tahap reaksi dalam satu wadah (one pot
system). Tahap pertama yaitu siklisasi sitronelal menjadi isopulegol, kemudian
dilanjutkan hidrogenasi isopulegol menjadi mentol.

Reaksi one-pot menggunakan katalis heterogen berbasis logam telah
menjadi strategi yang banyak dikembangkan untuk meningkatkan efisiensi dan
mengurangi limbah dalam sintesis senyawa organik kompleks. Sintesis mentol
dari sitronelal telah banyak diteliti menggunakan katalis berbasis logam transisi
seperti Ni dan Co, serta logam mulia yang didukung seperti Pt dan Pd
(Simakova et al., 2022). Studi sebelumnya menunjukkan bahwa katalis berbasis
Ni, Pd, dan Pt mampu menggabungkan beberapa tahap reaksi dalam satu sistem,
meningkatkan efisiensi atom, dan mengurangi langkah pemurnian produk
antara (Romanazzi et al., 2021). Di antara katalis tersebut, Ni menjadi pilihan

menarik karena ketersediaannya yang melimpah, biaya yang lebih rendah



dibandingkan logam mulia, serta aktivitasnya yang baik dalam reaksi
hidrogenasi selektif, termasuk konversi sitronelal menjadi mentol. Katalis
berbahan dasar nikel banyak digunakan dalam berbagai reaksi hidrogenasi
karena aktivitas katalitiknya yang tinggi dan biayanya yang rendah (Chen et al.,
2020). Logam Ni memiliki orbital d yang belum penuh sehingga efektif
menerima pasangan elektron dari reaktan, tetapi luas permukaannya kecil dan
mudah teraglomerasi. Akibatnya, kontak antara pusat aktif logam dan reaktan
berkurang, menurunkan efektivitas reaksi (Trisunaryati, 2018; Utami, 2019).
Untuk mengatasi hal ini, Ni perlu terdispersi dalam material berpori guna
meningkatkan kinerja katalis .

Salah satu material yang banyak digunakan adalah bentonit, mineral
lempung berpori dengan keasaman permukaan serta kemampuan pertukaran ion
yang baik. Namun, bentonit alam sering mengandung zat pengotor seperti kalsit
dan kation yang menutupi pori-porinya, sehingga mengurangi efektivitasnya
sebagai pengemban katalis. Oleh karena itu, diperlukan aktivasi asam untuk
membuka pori-pori, meningkatkan luas permukaan, dan memaksimalkan
distribusi logam nikel pada material ini (Ruskandi et al., 2020; Trisunaryati,
2018). Bentonit teraktivasi asam dapat dijadikan sebagai pengemban yang baik
dalam mendispersikan logam nikel ke dalam pori-pori bentonit melalui proses
impregnasi basah (Cagli & Ayas, 2022). Bentonit memiliki struktur berlapis dan
porositas tinggi, menjadikannya material pendukung yang efektif untuk katalis
logam transisi seperti nikel. Studi sebelumnya menunjukkan bahwa metode
impregnasi basah memungkinkan distribusi optimal partikel Ni di dalam pori-
pori bentonit, sehingga meningkatkan aktivitas katalis dalam reaksi
hidrogenasi. Selain itu, interaksi antara NiO dan permukaan bentonit yang telah
teraktivasi memperkuat kestabilan katalis serta meningkatkan jumlah situs aktif
yang tersedia untuk reaksi (Jiang et al., 2016).

Dalam pengembangannya, strategi modifikasi katalis tidak hanya
difokuskan pada pemilihan material pendukung, tetapi juga pada metode
reduksi yang lebih ramah lingkungan. Salah satu alternatif yang telah dikaji
adalah penggunaan reduktor alami seperti ekstrak kulit buah naga, yang dapat

menggantikan reduktor kimia seperti gas hidrogen atau NaBH4 (Qomariyah &



Khoirul Hakim, 2024). Ekstrak kulit buah naga telah dikaji sebagai reduktor
alami dalam sintesis logam karena kandungan senyawa fenolik dan
karboksilatnya. Senyawa ini berperan sebagai donor elektron yang mampu
mereduksi ion logam, seperti Cu?** menjadi Cu°, melalui mekanisme transfer
elektron dan pembentukan kompleks dengan gugus hidroksil yang bersifat
nukleofilik (Qomariyah & Badi’ah, 2024; Qomariyah & Khoirul Hakim, 2024).
Salah satu penelitian yang menjanjikan adalah penggunaan ekstrak kulit buah
naga sebagai reduktor alami. Rahmawita & Ulianas (2021) berhasil mensintesis
nanopartikel NiFe2Os menggunakan ekstrak kulit buah naga sebagai reduktor,
menunjukkan efektivitasnya dalam mereduksi ion logam. Selain itu, Marhayuni
(2023) melaporkan bahwa katalis Ni/Bentonit yang teraktivasi asam dengan
reduktor ekstrak kulit buah naga mampu mengkonversi sitronelal menjadi
mentol dalam sistem one-pot, menegaskan potensi reduktor alami ini dalam
aplikasi katalitik.

Tidak hanya reduktor alami, pemilihan pelarut yang tepat juga
berperan krusial dalam menentukan efisiensi reaksi katalitik. Pelarut tidak
hanya bertindak sebagai media reaksi, tetapi juga dapat berkontribusi dalam
mekanisme transfer hidrogen, yang sangat penting dalam reaksi hidrogenasi.
Isopropanol, misalnya, telah dikenal sebagai pelarut yang mampu
meningkatkan laju transfer hidrogen dengan memberikan donor transfer -H
yang optimal. Selain itu, isopropanol juga membantu menjaga stabilitas
kompleks reaksi dan menstabilkan bentuk perantara reaktan yang terbentuk
selama proses katalitik (Fatimah, 2019).

Sintesis mentol dari sitronelal merupakan proses kompleks yang
dipengaruhi oleh berbagai faktor untuk mencapai hasil yang optimal.
Keberhasilan reaksi tidak hanya bergantung pada pemilihan katalis yang tepat,
tetapi juga pada kondisi reaksi yang dapat mempengaruhi rendemen dan
selektivitas produk. Oleh karena itu, terdapat beberapa faktor utama yang
berperan dalam sintesis mentol, seperti perbandingan mol reaktan, waktu reaksi,
suhu reaksi, jenis pelarut, serta jumlah katalis yang digunakan. . Waktu reaksi
dan jumlah reaktan merupakan faktor penting dalam sintesis senyawa berbasis

mentol. Studi sebelumnya menunjukkan bahwa waktu reaksi yang terlalu



singkat dapat menyebabkan reaksi belum berlangsung optimal, sementara
waktu yang terlalu lama berisiko menyebabkan degradasi produk akibat reaksi
balik. Sebagaimana Sawamura (2010) dalam penelitiannya bahwa semakin
lama waktu raksi maka akan meningkatkan rendemen hasil hingga pada titik
maksimal senyawa kimia yang terdapat didalamnya habis dan tidak dapat
terekstrak lagi. Perbandingan mol reaktan juga berperan dalam meningkatkan
rendemen sintesis, di mana jumlah reaktan yang lebih besar dapat meningkatkan
hasil reaksi hingga titik keseimbangan tertentu sebelum terjadi kejenuhan
(Purwaningsih et al., 2022).

Faktor-faktor seperti waktu reaksi dan jumlah reaktan masih perlu
dioptimalkan untuk meningkatkan rendemen dan selektivitas terhadap mentol.
Pemilihan waktu reaksi yang tepat sangat penting karena waktu yang terlalu
singkat dapat menghambat konversi sitronelal, sedangkan waktu yang terlalu
lama dapat menyebabkan reaksi sampingan yang tidak diinginkan. Demikian
pula, rasio molar reaktan yang tidak sesuai dapat menurunkan efisiensi reaksi
serta mempengaruhi distribusi produk akhir. Oleh karena itu, penelitian ini
dilakukan untuk mengevaluasi pengaruh waktu reaksi dan jumlah reaktan dalam
sintesis mentol dengan metode one-pot system menggunakan katalis Ni/bentonit
yang telah teraktivasi asam dan pelarut isopropanol.

. Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini meliputi:

1. Material pengemban yang digunakan berupa bentonit alam

2. Nikel (Ni) merupakan logam yang diembankan pada bentonit alam melalui
metode impregnasi dengan memanfaatkan ekstrak kulit buah naga sebagai
prekursor.

3. Karakterisasi katalis dilakukan dengan FTIR dan XRD serta mentol dengan
FTIR danGC-MS.

4. Katalis Ni/Bentonit teraktivasi asam mensintesis mentol dari sitronelal
melalui reaksi one-pot system.

5. lIsopropanol digunakan sebagai pelarut.



C. Rumusan Masalah

Rumusan masalah dalam penelitian ini meliputi:

1.

Bagaimana prosedur preparasi katalis Ni/bentonit menggunakan metode
impregnasi dan reduksi dengan ekstrak kulit buah naga?

Bagaimana karakteristik katalis Ni/bentonit yang telah disintesis
berdasarkan analisis struktur, morfologi, dan distribusi nikel?

Bagaimana pengaruh variasi konsentrasi reaktan terhadap rendemen dan
selektivitas mentol dalam sintesis menggunakan katalis Ni/bentonit?
Bagaimana pengaruh variasi waktu reaksi terhadap konversi sitronelal dan
distribusi produk dalam sintesis mentol?

D. Tujuan Penelitian

Tujuan dalam penelitian ini meliputi:

1.

Melakukan preparasi katalis Ni/bentonit menggunakan metode impregnasi
dan reduksi dengan ekstrak kulit buah naga.

Melakukan karakterisasi katalis Ni/bentonit untuk memastikan keberhasilan
impregnasi dan aktivasi katalis.

Menganalisis aplikasi katalis Ni/bentonit dalam sintesis mentol dengan
meninjau pengaruh variasi konsentrasi reaktan terhadap rendemen dan
selektivitas produk.

Mengevaluasi kinerja katalis Ni/bentonit dalam sintesis mentol berdasarkan
pengaruh variasi waktu reaksi terhadap konversi sitronelal dan produk yang
dihasilkan.

E. Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi mengenai sintesis

mentol dengan metode one-pot system, khususnya terkait pengaruh variasi

waktu reaksi dan jumlah reaktan terhadap rendemen dan selektivitas produk.

Selain itu, penelitian ini juga membahas penggunaan katalis Ni/bentonit yang

direduksi dengan ekstrak kulit buah naga, sehingga dapat menjadi referensi

dalam pengembangan metode sintesis mentol yang lebih sederhana dan efisien.



BAB V
PENUTUP

A. Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian dan analisis yang telah dilakukan, dapat disimpulkan

bahwa:

1. Katalis Ni/Bentonit berhasil dipreparasi menggunakan metode impregnasi
dengan prekursor Ni(NOs): dan direduksi menggunakan ekstrak kulit buah
naga. Proses reduksi ini menghasilkan logam Ni® yang berperan sebagai situs
aktif dalam reaksi hidrogenasi sitronelal menjadi mentol. Analisis XRD
mengonfirmasi keberadaan fase Ni° setelah reduksi pada 20 = 43,24° dan
50,11°, yang membuktikan bahwa nikel berhasil direduksi dan tersedia sebagai
situs aktif untuk katalisis.

2. Penggunan jumlah sitronelal menunjukkan bahwa 20 mL sitronelal
menghasilkan rendemen mentol lebih tinggi dibandingkan dengan 30 mL
sitronelal. Sampel B (20 mL sitronelal, 6 jam) memiliki rendemen tertinggi
sebesar 21,94%, sedangkan sampel D (30 mL sitronelal, 6 jam) hanya mencapai
20,49%. Hal ini menunjukkan bahwa peningkatan volume reaktan tidak selalu
meningkatkan rendemen produk karena keterbatasan jumlah katalis dan situs
aktif yang tersedia dalam sistem reaksi.

3. Peningkatan waktu reaksi dari 5 jam menjadi 6 jam meningkatkan rendemen
mentol, tetapi perbedaannya tidak signifikan. Pada sampel A (5 jam) dan B (6
jam) dengan 20 mL sitronelal, rendemen meningkat dari 20,05% menjadi
21,94%, sedangkan pada sampel C (5 jam) dan D (6 jam) dengan 30 mL
sitronelal, rendemen naik dari 19,54% menjadi 20,49%. Hasil ini menunjukkan
bahwa meskipun waktu reaksi lebih lama dapat meningkatkan konversi,
efektivitasnya terbatas karena sistem mungkin telah mencapai kesetimbangan

atau terjadi degradasi produk.

B. Saran
Berdasarkan hasil penelitian ini, terdapat beberapa saran yang dapat diberikan
untuk penelitian selanjutnya:
1. Melakukan variasi rasio reaktan (sitronelal) terhadap katalis untuk menghindari

kelebihan reaktan yang dapat menghambat akses ke situs aktif katalis.
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2. Melakukan variasi katalis dan konsentrasinya untuk meningkatkan selektivitas
mentol, serta mengevaluasinya dengan GC-MS.

3. Penggunaan sumber hidrogen alternatif selain isopropanol yang dapat
meningkatkan efisiensi reduksi sitronelal menjadi mentol, sehingga diperoleh
hasil yang lebih optimal.

Dengan adanya penelitian lanjutan, diharapkan sintesis mentol dari sitronelal dapat

lebih dioptimalkan baik dari segi efisiensi maupun selektivitas produk yang

dihasilkan.
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