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This study aims to utilize abundant glycerol because the production is more than the
consumption. The use of glycerol is carried out through a carbonylation reaction
between glycerol and urea to obtain glycerol carbonate. In the carbonylation reaction,
variations in the use of CaO catalysts were carried out at 130°C and 160°C and the use of
ZnO catalysts at 160°C. The results of product testing using GC-MS showed that the
desired glycerol carbonate was not detected, but 1,3-dioxol-2-one was detected as the
reaction result in the largest amount. The carbonylation reaction using catalyst CaO 1
mol% with a temperature of 160°C and constant stirring for 3 hours resulted in a
conversion of 92.86% and a 1.3-dioxol-2-one yield of 64.80%. The carbonylation
reaction using ZnO 1 catalyst mol% at 160°C and constant stirring for 3 hours can
produce a conversion of 94.88% and a 1,3-dioxol-2-one yield of 30.06%.
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Penelitian ini bertujuan untuk memanfaatkan gliserol yang jumlahnya berlimpah
karena produksinya lebih banyak daripada konsumsinya. Pemanfaatan gliserol
dilakukan melalui reaksi karbonilasi antara gliserol dan urea untuk memperoleh gliserol
karbonat. Pada reaksi karbonilasi dilakukan variasi penggunaan katalis CaO yang
dilakukan pada suhu 130°C dan 160°C dan penggunaan katalis ZnO pada suhu 160°C.
Hasil pengujian produk menggunakan GC-MS memperlihatkan bahwa gliserol karbonat
yang diinginkan tidak terdeteksi, namun 1,3-dioxol-2-one yang terdeteksi sebagai hasil
reaksi dalam jumlah terbesar. Reaksi karbonilasi yang menggunakan katalis CaO 1% mol
dengan suhu 160°C dan pengadukan konstan selama 3 jam menghasilkan konversi
sebesar 92,86% dan rendemen 1,3-dioxol-2-one sebesar 64,80%. Reaksi karbonilasi
yang menggunakan katalis ZnO 1% mol pada suhu 160°C dan pengadukan konstan
selama 3 jam dapat menghasilkan konversi sebesar 94,88% dan rendemen 1,3-dioxol-
2-one sebesar 30,06%.

1. Pendahuluan

Produksi biodiesel

yang semakin meningkat

Sebenarnya sudah ada beberapa cara untuk
memanfaatkannya yaitu diolah sebagai bahan baku pada
industri pangan, kosmetik, farmasi, tekstil dan bahan

menghasilkan produk samping berupa gliserol dalam
jumlah besar, hal ini merupakan penyebab utama
melimpahnya gliserol serta mengakibatkan harganya
dipasaran semakin turun. Gliserol yang ada saat ini
cenderung belum termanfaatkan, karena kebutuhan
pemakaian jauh lebih kecil dan tidak sebanding dengan
jumlah produksinya yang terakumulasi setiap tahunnya
[1].

bakar alternatif. Selain itu ada cara lain di mana diolah
menjadi turunannya sebagai bahan baku dalam
pembuatan hidrogen dan gas sintetis menggunakan
proses reformasi [2].

Walaupun demikian ternyata masih banyak sisanya
yang belum terolah, sehingga ada kesempatan untuk
meningkatkan potensi dari bahan tersebut dengan
memanfaatkannya sebagai bahan baku pada sintesis
gliserol karbonat. Gliserol karbonat dapat dikembangkan
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menjadi gliserol karbonat ester yang mampu
diaplikasikan sebagai pelarut ramah lingkungan maupun
sebagai pelumas bio[1].

Saat ini Gliserol karbonat banyak digunakan sebagai
pelarut pada industri kosmetik atau farmasi, selain itu
juga sedang dikembangkan sebagai bahan baku pada
pembuatan poliuretan dan pelumas bio. Gliserol karbonat
memiliki Kkarakteristik berfasa cair, toksisitas rendah,
reaktifitas lebih rendah dibandingkan gliserol, stabilitas
oksidasi lebih baik dari pada gliserol, titik didih tinggi dan
biodegradabilitas yang baik.

Gliserol karbonat dapat dihasilkan melalui reaksi
karbonilasi gliserol yang dilakukan menggunakan
beberapa jenis bahan baku yang berbeda. Dengan
menggunakan bahan baku yang berbeda akan ditemui
nama reaksi yang berbeda antara lain reaksi phosgenasi
antara gliserol dan phosgen di mana reaksi ini memiliki
bahaya karena menggunakan bahan baku yang beracun.
Selanjutnya adalah reaksi karbonilasi langsung antara
gliserol dengan karbon dioksida yang dioperasikan pada
tekanan tinggi menggunakan katalis yang berbasis timah
(Sn) tetapi menghasilkan yield yang relatif kecil.

Reaksi lainnya adalah reaksi karbonilasi oksidatif
antara gliserol dengan gas karbon monoksida dan
oksigen menggunakan katalis logam, memiliki bahaya
karena menggunakan bahan baku yang beracun dan
mudah terbakar.

Cara berikutnya adalah reaksi karbonilasi
menggunakan gliserol dan urea, reaksi ini dapat
menghasilkan yield yang relatif tinggi tetapi memiliki
bahaya yang berasal dari produk samping berupa gas
ammonia [3].

Cara terakhir adalah reaksi transesterifikasi dengan
karbonat organik seperti dimetil karbonat atau etilen
karbonat. Meskipun reaksi transesterifikasi relatif aman
dan dapat menghasilkan yield tinggi, bahan baku yang
mahal dan sulit didapatkan juga menjadi pertimbangan
tersendiri jika ingin mengaplikasikan reaksi ini [4].

Reaksi gliserolisis urea memiliki keunggulan
dibandingkan reaksi lainnya dalam mensintesa gliserol
karbonat. Bahan baku yang tidak beracun, murah dan
mudah didapatkan serta kondisi operasi yang tidak
terlalu ekstrim menghasilkan yield yang reatif tinggi
merupakan kelebihan dari reaksi gliserolisis urea.
Keberadaan produk samping berupa gas ammonia dapat
dikendalikan, yaitu dengan membuangnya dari sistem
reaksi menggunakan pompa vakum sehingga resiko
bahaya keracunan dapat dihilangkan.

Beberapa katalis yang pernah dipakai untuk reaksi
gliserolisis urea adalah jenis katalis logam oksida, garam
logam, dan logam transisi. Penelitian yang dilakukan oleh
Aresta dkk. [5] menggunakan Kkatalis y-ZrP yang
dikalsinasi memberikan yield sebesar 80%. Pada
penelitian yang dilakukan oleh Wang dkk. [6], katalis
La;0; yang dikalsinasi pada suhu 600°C memberikan
hasil yield tertingi sebesar 90,8%. Selanjutnya di tahun
2012 pada penelitian yang terpisah, Fujita dkk. [7] dan
Park dkk. [8] menemukan bahwa katalis ZnCl dapat
menghasilkan yield sebesar 80%.

Katalis yang pernah dipakai untuk reaksi gliserolisis
urea pada beberapa penelitian sebelumnya yaitu y-ZrP,
La,0; dan ZnCl bukan hanya mahal tetapi
ketersediaannya juga masih sulit didapatkan. Penelitian
ini akan menggunakan katalis lain yang lebih
memungkinkan baik dari segi harga, ketersediaannya
maupun kemampuan dalam meningkatkan laju reaksi.

Ada beberapa pilihan lain yang dapat digunakan
sebagai katalis untuk reaksi gliserolisis urea yaitu katalis
logam, katalis asam atau basa yang disisip ke dalam
zeolit, katalis heterogen asam atau basa dan katalis
lipase. Untuk memudahkan pemisahan Kkatalis dari
produk maka pertimbangan menggunakan Kkatalis
heterogen dapat dijadikan pilihan.

Ca0 merupakan katalis basa vyang sangat
memungkinkan untuk digunakan pada reaksi karbonilasi
gliserol karena merupakan katalis heterogen yang mudah
dipisahkan dari produk sehingga tidak memberikan sifat
korosif terhadap produk. Selain itu katalis CaO juga
memiliki kelebihan lainnya yaitu mampu beroperasi pada
temperatur tinggi, mengandung sedikit pengotor, tidak
perlu dipreparasi sebelum pemakaian, sudah diproduksi
secara komersil sehingga lebih murah dan lebih mudah
didapatkan, densitas lebih rendah sehingga melayang
pada fasa cair saat bereaksi menyebabkan bidang kontak
yang lebih besar jika dibandingkan dengan katalis zeolit
atau katalis logam [9].

Dengan anggapan Gliserol karbonat dapat dihasilkan
pada skala lab melalui reaksi karbonilasi gliserol dengan
memanfaatkan gliserol. katalis CaO efektif untuk reaksi
gliserolisis urea, kondisi operasi reaksi gliserolisis urea
yang efektif dalam mensintesa gliserol karbonat adalah
pada suhu antara 140C sampai 160°C selama 2 sampai 4
jam

Maka yang dilakukan pada penelitian ini adalah
reaksi karbonilasi antara gliserol dengan urea
menggunakan katalis CaO pada suhu 130°C dan 160°C dan
menggunakan katalis ZnO pada suhu 160°C dengan
variasi waktu 1 jam, 3 jam dan 5 jam. Untuk menentukan
karakteristik produk dilakukan beberapa pengujian di
antaranya tampilan fisik, densitas, viskositas serta GC-
MS.

2. Metode penelitian

2.1. Reaksi karbonilasi gliserol

0
OH o L

EOH + N —— o0 +
OH HoN© “NH | .

/
HOH,C

Prosedur kerja untuk reaksi karbonilasi gliserol
sebagai berikut menimbang gliserol 92,09 gram (1 mol),
urea 60 gram (1 mol) dan katalis CaO 0,56 gram (0,01
mol). Menyusun peralatan sesuai gambar rangkaian alat
percobaan di ruang asam (Gambar 1.) Memasukkan
gliserol dan urea ke dalam labu kaca sambil dilakukan
pengadukan sampai suhu 130°C. Setelah mencapai suhu
130°C masukkan katalis CaO. Menjaga suhu pada 130°C
serta kecepatan pengadukan pada level 3 selama waktu
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reaksi yang ditentukan. Setelah waktu reaksi selesai hasil
reaksi dipisahkan dari katalis mengunakan kertas saring.
Melakukan analisis terhadap produk reaksi karbonilasi
gliserol

(B OO \==0O

Gambar 1. Skema alat percobaan

Keterangan gambar

Alat suntik gas dan tee
Bubble soap flow meter

1. Hot plate magnetic stirrer
2. Labukaca

3. Termometer

4. Karet sumbat

5.

6.

2.2. Tampilan produk

Analisis yang dilakukan terhadap tampilan produk
terkait fasa, warna, bau serta perubahannya akibat variasi
jenis katalis dan waktu reaksi

2.3. Pengukuran densitas
Pengukuran densitas menggunakan piknometer.
2.4. Pengukuran viskositas

Penentuan viskositas berdasarkan ASTM D-445
menggunakan viskometer Oswald [10]

2.5. Menghitung konversi

Mengukur laju alir gas ammonia mengguakan bubble
soap flow meter. Mengukur konsentrasi gas ammonia
dengan Gas Chromatography atau menggunakan titrasi
asam basa. Menhitung jumlah gas ammonia terbentuk
selama reaksi. Dari data gas ammonia terbentuk
kemudian dihitung jumlah gliserol terkonversi dengan
perhitungan stoikiometri

2.6. Analisis GC-MS

Hasil reaksi karbonilasi gliserol dianlisis
menggunakan GC-MS (Gas Chromatograph - Mass
Spectrometer). Untuk mendapatkan data gliserol karboat,
analisa mulai dilakukan dari suhu 150°C sampai 500°C
dengan memvariasikan kenaikan suhu 2, 3 dan 5°C tiap
menit.

3. Hasil dan diskusi

Penelitian tentang reaksi karbonilasi antara gliserol
dengan urea dari beberapa variasi yang dilakukan
menghasilakan produk dengan tampilan dan
karakteristik yang berbeda. Untuk mengetahui pengaruh
variasi jenis katalis dan waktu reaksi maka pada
penelitian ini dilakukan karakterisasi tampilan fisik,
densitas, viskositas, perhitungan konversi serta analisa
GC-MS terhadap produk yang dihasilakan dari reaksi
karbonilasi antara gliserol dengan urea. Hasil dari
pengujian tersebut dipaparkan sebagai berikut:

3.1. Tampilan produk

Tampilan produk dari reaksi karbonilasi gliserol
dengan katalis CaO pada suhu 130°C dengan waktu reaksi
1jam, 3 jam dan 5 jam diperlihatkan pada gambar 2:

T
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Gambar 2. Tampilan produk reaksi karbonilasi gliserol
dengan katalis CaO suhu 130°C variasi waktu reaksi1, 3 &
5 jam

Tidak terjadi perubahan warna pada produk yang
didapatkan dari reaksi selama satu jam, tampilan produk
ini berupa cairan bening yang lebih encer daripada
gliserol. Hal ini terjadi karena urea larut pada suhu 80°C
reaksi sehingga volumenya bertambah menyebabkan
produk menjadi lebih encer jika dibandingkan dengan
gliserol. Selain itu gliserol telah bereaksi dengan urea
yang larut tersebut sehingga tidak membentuk kristal
saat dikembalikan ke suhu ruang.

Pada produk yang direaksikan selama 3 jam terjadi
perubahan warna dari bening menjadi kuning tanpa
adanya perubahan bau. Produk ini juga lebih encer
daripada gliserol menunjukkan semakin banyak jumlah
bahan baku yang bereaksi. Jika tidak terjadi reaksi maka
urea yang larut di dalam gliserol akan kembali ke bentuk
awal menjadi kristal menyebabkan gliserol terperangkap
di dalam urea.

Pada reaksi 5 jam tampilan produk berubah menjadi
cairan berwarna oranye transparan. Produk ini juga tidak
kental seperti gliserol karena hanya sedikit bahan baku
yang menguap. Seluruh produk pada kondisi operasi ini
berbau seperti gas ammonia karena mengandung
ammonia terlarut pada produk.

Selanjutnya, tampilan produk dari reaksi karbonilasi
gliserol dengan katalis CaO pada suhu 160°C dengan
waktureaksi1jam, 3 jam dan 5 jam disajikan pada gambar
3:
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Gambar 3. Tampilan produk reaksi karbonilasi gliserol
dengan katalis CaO suhu 160°C variasi waktu reaksi1, 3 &
5jam

Pada reaksi 1 jam produk berwarna kuning seulas
sedangkan pada reaksi 3 jam produk berwarna oranye
transparan, keduanya memiliki bau menyengat seperti
gas ammonia. Produk ini lebih kental dibandingkan
produk dengan katalis CaO pada suhu 130 °C tetapi tidak
kental seperti gliserol, alasannya suhu yang tinggi
menyebabkan cukup banyak bahan baku yang bereaksi
dan sebagian menguap.

Pada reaksi 5 jam produk memiliki tampilan cairan
berwarna kuning kecokelatan dan berbau tengik, hal ini
sangat mungkin terjadi karena disebabkan oleh bahan
yang terpapar panas cukup lama sepanjang reaksi
berlangsung.

Reaksi karbonilasi gliserol yang menggunakan
katalis ZnO memiliki tampilan produk yang kental seperti
gliserol, hal ini sangat berbeda dari tampilan produk yang
menggunakan katalis CaO. Tampilan produk gliserolisis
urea dengan katalis ZnO pada suhu 160°C dengan waktu
reaksi 1 jam, 3 jam dan 5 jam diperlihatkan pada gambar

Gambar 4 .Tampilan produk reaksi karbonilasi gliserol
dengan katalis ZnO suhu 160°C variasi waktu reaksi 1, 3 &
5 jam

Pada reaksi 1 jam menghasilkan produk berwarna
oranye transparan dan berbau menyengat seperti gas
ammonia. Pada reaksi 3 jam produk berwarna kuning
kecokelatan dan pada reaksi 5 jam berwarna coklat,
keduanya berbau tengik.

3.2. Hasil pengukuran densitas

Secara umum, hasil pengukuran menunjukkan
terjadinya peningkatan nilai densitas produk yang
dipengaruhi oleh bertambahnya waktu reaksi. Dari hasil
pengukuran densitas produk pada suhu 40°C ditampilkan
pada gambar 5:
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Gambar 5. Pengaruh waktu reaksi terhadap densitas
produk

Pada reaksi karbonilasi gliserol dengan katalis CaO
suhu 130°C belum ada perubahan berarti terhadap nilai
densitas produk, hal ini menunjukkan belum banyak
gliserol yang terkonversi menjadi gliserol karbonat dan
produk samping lainnya. Sedangkan pada reaksi
karbonilasi gliserol dengan katalis CaO suhu 160°C
menunjukkan perubahan signifikan tetapi hanya
mencapai densitas 1,35 g/mL karena sebagian besar
gliserol sudah terkonversi sehingga densitas campuran
tersebut tidak mencapai 1,4 g/mL.

Produk dari reaksi karbonilasi gliserol yang
menggunakan katalis ZnO pada suhu 160°C memiliki
denitas yang tinggi dan perubahan nilai densitasnya
hanya sedikit dipengaruhi oleh waktu reaksi. Hal tersebut
disebabkan karena beberapa alasan di antaranya hanya
sedikit gliserol yang terkonversi menjadi gliserol
karbonat, gliserol terkonversi menjadi produk lain yang
memiliki densitas yang hampir sama nilainya, katalis
ZnO tidak dapat dipisahkan dari produk dan katalis ZnO
tidak ikut menguap bersama komponen ringan lainnya.

3.3. Hasil pengukuran viskositas

Hasil pengukuran viskositas produk dari reaksi
karbonilasi gliserol yang menggunakan katalis CaO
menunjukkan terjadinya penurunan nilai viskositas,
sedangkan pada penggunaan katalis ZnO viskositasnya
cenderung semakin meningkat terhadap pertambahan
waktu reaksi. Gambar 6 yang menunjukkan data hasil
pengukuran viskositas produk pada suhu 40°C:

300

50

248
; 202
Siiii 192
150 W a0 130
112 :
103 96 ;
|
o Ca0 160
WZn0 160
76 73 66 o
50
0
1 2 3 4 5 5

0

Viskositas {cSt)

‘Waktu reaksi (Jam)
Gambar 6. Pengaruh waktu reaksi terhadap viskositas
produk

Hasil dari pengukuran viskositas menunjukkan
bahwa produk dari reaksi karbonilasi gliserol dengan
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katalis CaO pada suhu 130°C memiliki nilai paling rendah.
Viskositas produk yang rendah terjadi bukan karena
gliserol telah terkonversi menjadi gliserol karbonat,
tetapi karena volume gliserol menjadi meningkat
disebabkan keberadaan urea, suhu reaksi yang rendah,
urea yang larut sudah bereaksi sebagian sehingga tidak
kembali membentuk kristal.

Produk dari reaksi karbonilasi gliserol dengan katalis
Ca0 pada suhu 160°C menampilkan kecenderungan
menurunnya nilai viskositas, hal ini menandakan bahwa
waktu reaksi mempengaruhi jumlah gliserol yang
terkonversi menjadi gliserol karbonat.

Viskositas produk ini cukup rendah akan tetapi tidak
serendah viskositas gliserol karbonat murni, di mana hal
tersebut disebabkan karena produk ini merupakan
campuran dari gliserol sisa, gliserol karbonat dan
komponen lainnya yang terbentuk selama reaksi.

Pada produk dari reaksi karbonilasi gliserol yang
menggunakan katalis ZnO pada suhu 160°C memiliki
viskositas yang sangat tinggi dan viskositasnya
cenderung meningkat seiring bertambahnya waktu
reaksi. Hal ini disebabkan oleh gliserol yang terkonversi
menjadi glycidol dan katalis ZnO tidak dapat dipisahkan
dari produk.

Dari hasil pengukuran densitas dan viskositas,
didapatkan produk yang paling mendekati karakteristik
gliserol karbonat. produk tersebut berasal dari reaksi
gliserolisis urea yang menggunakan katalis CaO pada
suhu 160°C dengan waktu reaksi 5 jam, di mana nilai
densitasnya sebesar 1,35 g/mL dan viskostas sebesar 96
cSt.

Tetapi tampilan dari produk ini berwarna oranye dan
berbau tengik tidak sesuai dengan kriteria tampilan dari
gliserol karbonat yang merupakan cairan bening yang
tidak kental dan tidak berbau. dari informasi di atas maka
produk yang diprediksi mendekati karakteristik gliserol
karbonat adalah hasil dari reaksi karbonilasi gliserol yang
menggunakan katalis CaO pada suhu 160°C selama 3 jam.
Produk ini memiliki nilai densitas 1,28 g/mL dan
viskositas 103 ¢St dengan tampilan cair berwarna oranye
transparan dan tidak berbau.

3.4. Hasil analisis GC-MS

Hasil analisis GC-MS terhadap produk reaksi
karbonilasi gliserol yang ditampilkan pada tabel berikut
ini:

Tabel 1. Komposisi produk dari reaksi karbonilasi
gliserol pada kondisi operasi yang berbeda

Katalis Katalis Katalis
Nama Komponen Ca0130°C Ca0160°C  ZnO160°C
3jam (%)  3jam(%)  3jam (%)
Carbamic acid 63,27 - 16,61
Glycerol 22,15 - -
Urea 4,67 - 7,86
Glycidol YAV - 39,11
1,3-Dioxol-2-one 5,48 69,79 29,20
(R)-4- - 30,21 7,22

Hydroxymethyl
oxazolidin-2-one

Pembentukan komponen vyang terdeteksi pada
produk dari reaksi karbonilasi gliserol dijelaskan melalui
mekanisme reaksi pada gambar 7 di bawah.
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glycerol carbonate glycidol

Gambar 7 Skema reaksi karbonilasi gliserol dengan
katalis CaO

Mekanisme reaksi karbonilasi gliserol diawali dari
gliserol yang kontak dengan katalis CaO (tahap 1), di
mana salah satu gugus hidroksil primer pada gliserol
diserang oleh atom kalsium sehingga melepaskan satu
atom hidrogen. Atom hidrogen pada gliserol terikat pada
oksigen milik katalis CaO yang melepaskan satu
tangannya dari atom kalsium [11].

Selanjutnya katalis CaO yang terikat dengan senyawa
yang terbentuk pada tahap satu mengaktifkan gugus
karbonil pada urea menyebabkannya menjadi nukleofilik,
atom oksigen pada gugus hidroksil primer gliserol
menyerang atom karbon pada senyawa urea sehingga
melepas satu atom hidrogen dan satu tangan amina.
Selanjutnya membentuk senyawa antara gliserol-CaO-
karbamida dengan melepas gas ammonia (tahap 2).

Jika pada tahap 3 tidak terjadi kontak antara senyawa
gabungan gliserol-CaO-karbamida dengan senyawa
gliserol lainnya atau reaksi terhenti maka katalis CaO
akan terlepas dari senyawa gabungan gliserol-CaO-
karbamida dan membentuk senyawa gliserol karbamat
atau asam karbamat.

Pada tahap 3, jika terjadi kontak antara senyawa
gabungan gliserol-CaO-karbamida dengan senyawa
gliserol lainnya. Maka dari kontak tersebut karbamida
melepaskan satu tangan amina dan gliserol melepaskan
gas hidrogen dari gugus hidroksil primer.

Selanjutnya gugus hidroksil sekunder menyerang
atom karbon pada senyawa karbamat sehingga
membentuk senyawa siklik yaitu gliserol karbonat.
(tahap 4).

Laju reaksi pada tahap 2 lebih cepat dibandingkan
laju reaksi pada tahap 3, hal ini terjadi karena perubahan
struktur urea menjadi gliserol karbamat yang
menyebabkan urea tidak lagi membentuk padatan kristal
saat dikembalikan pada suhu ruangan.

Pada tahap ke 5 gliserol karbonat yang sudah
didapatkan memiliki kemungkinan untuk bereaksi
membentuk glikidol dengan melepaskan karbon
dioksida, reaksi ini disebut dekarbonilasi.

Jika pada tahap ke 3 senyawa gabungan gliserol-
CaO-karbamida kontak dengan senyawa gliserol lainnya
dengan melepaskan air dan tidak melepaskan gugus
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amida. Maka produk yang akan terbentuk adalah (R)-4-
Hydroxymethyloxazolidin-2-one [12].

3.5. Hasil perhitungan konversi, selektivitas dan yield
produk

Data hasil perhitungan konversi, selektivitas dan
yield ditampilkan pada tabel berikut:

Tabel 2. Nilai konversi, selektivitas dan yield dari reaksi
karbonilasi gliserol selama 3 jam dengan penggunaan

katalis berbeda
. Konversi Selektivitas Yield
No Katalis (%) (%) (%)
1 Ca0* 19,13 7,48 1,43
2 Ca0P® 92,86 69,79 64,80
ZnO 94,88 31,69 30,06

Keterangan: CaO @ adalah katalis CaO yang digunakan
pada reaksi dengan suhu 130°C, CaO ® adalah katalis CaO
yang digunakan pada reaksi dengan suhu 160°C, katalis
ZnO digunakan pada reaksi dengan suhu 160°C

Nilai selektivitas didapatkan dari jumlah 1,3-dioxol-
2-one yang terdapat pada produk cair dari masing-
masing sampel yang telah diuji menggunakan GC-MS.
Sampel yang digunakan adalah produk reaksi karbonilasi
gliserol dengan katalis CaO pada suhu 160°C selama 3 jam,
produk reaksi karbonilasi gliserol dengan katalis CaO
pada suhu 130°C selama 3 jam dan produk reaksi
karbonilasi gliserol dengan katalis ZnO pada suhu 160°C
selama 3 jam.

Katalis CaO vyang dioperasikan pada reaksi
gliserolisis urea dengan suhu 160°C selama 3 jam
merupakan kondisi operasi terbaik pada penelitian ini
karena mampu menghasilkan yield sebesar 64,8%.
Jumlah 1,3-dioxol-2-one yang terbentuk dipengaruhi
oleh suhu reaksi, waktu reaksi dan jenis katalis.

Katalis ZnO vyang dioperasikan pada reaksi
karbonilasi gliserol dengan suhu 160°C selama 3 jam
sebenarnya dapat menghasilkan produk gliserol
karbonat, tetapi reaksi yang berlangsung sudah melewati
produk gliserol karbonat dan menyebabkan terjadinya
reaksi dekarbonilasi terhadap 1,3-dioxol-2-one yang
sudah terbentuk. Sehingga jumlah 1,3-dioxol-2-one
berkurang dan terkonversi sebagian menjadi glikidol, hal
ini dikuatkan oleh meningkatnya viskositas pada produk
seperti dijelaskan sebelumnya pada hasil pengujian
viskositas [13].

Katalis CaO pada suhu 130 °C memberikan hasil yang
tidak signifikan karena sebagian besar gliserol
terkonversi menjadi asam karbamat dan hanya
memberikan yield sebesar 1%.

4. Kesimpulan

Dari variasi kondisi operasi yang dilakukan pada
reaksi karbonilasi gliserol, belum mampu menkonversi
gliserol menjadi gliserol karbonat. Produk yang
dihasilkan dari reaksi karbonilasi gliserol terdiri dari
beberapa komponen, 1,3-dioxol-2-one terdeteksi sebagai
komponen yang paling banyak jumlahnya. Komponen

lainnya adalah carbamic acid, glycidol dan (R)-4-
Hydroxymethyloxazolidin-2-one.

Jumlah gliserol yang terkonversi pada reaksi
karbonilasi gliserol dipengaruhi oleh waktu reaksi. Pada
penelitian ini jumah gliserol terkonversi sangat
signifikan diperlihatkan pada reaksi karbonilasi gliserol
yang dijalankan selama 3 jam, sedangkan pada reaksi
selama 5 jam hanya memberikan sedikit penambahan
jumlah gliserol terkonversi dibandingkan pada reaksi
selama 3 jam.

Waktu reaksi menyebabkan produk reaksi
karbonilasi gliserol dengan katalis CaO mengalami
peningkatan densitas dan penurunan viskositas karena
gliserol sudah terkonversi menjadi 1,3-dioxol-2-one,
tetapi pada produk reaksi karbonilasi gliserol dengan
katalis ZnO mengalami peningkatan densitas dan
viskositas juga ikut meningkat karena pembentukan
glycidol menyebabkan produk menjadi kental.
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