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STUDI PENGARUH WAKTU REAKSI ISOMERISASI
EUGENOL TERHADAP KADAR DAN KOMPONEN
ISOEUGENOL MENGGUNAKAN KATALIS BASA
HETEROGEN KF/AlLO;

ABSTRAK

Eugenol sebagai komponen utama minyak cengkeh dapat
digunakan sebagai bahan dasar pembuatan senyawa isoeugenol yang
dapat dimanfaatkan untuk vanili sintetis. Senyawa tersebut diperoleh
melalui reaksi isomerisasi eugenol. Penelitian ini bertujuan untuk
mengetahui pengaruh waktu reaksi terhadap kadar dan komponen
isoeugenol hasil isomerisasi eugenol. Reaksi isomerisasi eugenol
dilakukan menggunakan katalis basa heterogen KF/Al,O; dalam
pelarut dietilen glikol pada temperatur 180 °C. Penentuan waktu
optimum isomerisasi eugenol dilakukan dengan variasi waktu reaksi
selama 1.,5; 2; 2,5; dan 3 jam. Analisis hasil isomerisasi eugenol
menggunakan Kromatografi Gas-Spektrometer Massa (KG-SM).
Hasil analisis menunjukkan adanya puncak-puncak eugenol, trans-
isoeugenol dan cis-isoeugenol. Waktu optimum reaksi isomerisasi
eugenol adalah 2 jam dengan komposisi eugenol, trans-isoeugenol,
dan cis-isoeugenol berturut-turut sebesar 31,22 %, 61,78%, dan 6,99
%.

Kata kunci : isomerisasi eugenol, waktu reaksi, katalis heterogen



A STUDY ON THE INFLUENCE OF EUGENOL
ISOMERIZATION REACTION’S TIME TOWARDS
ISOEUGENOL YIELD AND ITS COMPONENTS BY USING
HETEROGENEOUS BASE CATALYST KF/ALO;

ABSTRACT

Eugenol as the major component of clove oil could be used as
raw material to form isoeugenol compound which is mainly used to
vanillin synthetic. This compound was obtained through the
isomerization of eugenol. Therefore, this research was purposed to
observe the influence of reaction time towards the isoeugenol yield
and its components which is resulted from the eugenol isomerization
process. Eugenol isomerization reaction was carried out using
heterogeneous base catalyst KF/Al,O; with dietilen glikol as a
solvent under the temperature of 180 °C. The optimum time of
eugenol isomerization was determined by variation of reaction time
1.5; 2; 2.5; and 3 hours. Product were analyzed by Gas
Chromatography-Mass Spectrometer (GC-MS). As a result showed
the presence of eugenol, frans-isoeugenol and cis-isoeugenol peaks.
The optimum reaction time of eugenol isomerization about 2 hours
with composition of eugenol, trans-isoeugenol, and cis-isoeugenol
was 31.22 %, 61.78 %, and 6.99 % respectively.

Keyword : eugenol isomerization, reaction’s time, heterogeneous
catalyst
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BABI
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Eugenol merupakan komponen utama minyak cengkeh dengan
kadar 70-95 % (Nurdjannah, 2004). Eugenol dapat diubah menjadi
bahan dasar pembuatan senyawa-senyawa yang lebih berdaya guna.
Salah satu turunan dari eugenol adalah isoeugenol. Isoeugenol
merupakan senyawa kimia yang banyak dimanfaatkan dalam industri
parfum dan industri pemberi rasa makanan, serta minuman (Hanum,
2008).

Loupy dan Thach (1993) menyatakan bahwa isoeugenol dapat
digunakan sebagai bahan baku vanili sintetis. Secara alami vanili
diperoleh melalui suatu proses penyimpanan buah vanila yang
membutuhkan waktu lama. Proses tersebut hanya menghasilkan 2-3
% vanili murni. Oleh karena itu perlu dicari suatu senyawa alternatif
untuk pembuatan vanili sintetis. Salah satu senyawa tersebut adalah
isoeugenol (Wibowo dkk., 2002).

Isoeugenol merupakan senyawa isomer dari eugenol. Salah
satu cara untuk menghasilkan isomer dari senyawa tertentu adalah
dengan cara reaksi isomerisasi. [somerisasi adalah proses penataan
ulang suatu molekul menjadi molekul baru dengan rumus empiris
tetap (Hanum, 2008). Penggunaan eugenol sebagai bahan awal untuk
vanili sintetis didasarkan atas dua tahapan reaksi, yaitu isomerisasi
eugenol menjadi isoeugenol dan oksidasi isoeugenol menjadi vanili
(Suwarso dkk., 2002). Isomerisasi eugenol merupakan reaksi dimana
ikatan rangkap (posisi terisolasi) yang terdapat pada gugus alkenil
bermigrasi ke posisi konjugasi (Kishore dan Kannan, 2004).
Mekanisme reaksi isomerisasi eugenol menjadi isoeugenol mirip
dengan mekanisme reaksi alilbenzena menjadi propenil benzena,
yaitu melalui pembentukan intermediet karbanion (Wheland, 1954).

Faktor-faktor yang berpengaruh terhadap reaksi isomerisasi
antara lain katalis, pelarut dan waktu reaksi (Sharma, et al., 2006).
Pada umumnya, katalis yang banyak digunakan dalam reaksi
isomerisasi eugenol adalah katalis basa homogen yaitu KOH,
sedangkan pelarutnya adalah etilen glikol yang dikondisikan pada
temperatur tinggi (Kishore dan Kannan, 2004). Eugenol direfluk
dengan basa KOH dalam pelarut etilen glikol pada temperatur 150
°C selama 6 jam menghasilkan isoeugenol dengan persentase hasil

1



trans-isoeugenol 70,96 % dan cis-isoeugenol 15,28 % (Kadarohman
dan Muchalal, 2009). Penggunaan basa KOH untuk isomerisasi
eugenol juga dilakukan oleh Firdaus (2010). Isomerisasi tersebut
dilakukan dalam pelarut dietilen glikol pada temperatur 150 °C
selama 6 jam menghasilkan isoeugenol dengan persentase hasil
trans-isoeugenol 76,19 % dan cis-isoeugenol 13,50 %. Proses
katalisis homogen telah terbukti dapat membantu reaksi isomerisasi
eugenol menjadi isoeugenol, akan tetapi proses pemisahan antara
katalis dengan produk sulit dilakukan karena keduanya mempunyai
fasa yang sama sehingga untuk memudahkan proses pemisahan,
maka dapat digunakan proses katalisis heterogen. Salah satu
keuntungan dalam menggunakan katalis heterogen yaitu pemisahan
antara katalis dengan produk menjadi lebih mudah. Hal ini
dikarenakan antara katalis dengan produk memiliki fasa yang
berbeda, yaitu katalis berfasa padat, sedangkan produk berfasa cair
(Andriayani, 2005).

Salah satu katalis heterogen yang digunakan dalam isomerisasi
ikatan rangkap yaitu KF/ALO; (Peng, et al., 2010). Beberapa
penelitian menunjukkan penggunaan katalis basa heterogen
KF/AlL,O; untuk isomerisasi eugenol, yaitu Radhakrisna et al. (1990)
melakukan isomerisasi eugenol dengan katalis basa KF/Al,O; dalam
etilen glikol pada temperatur 200 °C selama 1,5 jam menghasilkan
isoeugenol dengan persentase hasil total sebesar 78 %, sedangkan
Thi et al. (2009) juga melakukan isomerisasi eugenol dengan katalis
basa KF/Al,O; dalam etilen glikol pada temperatur 203 °C selama
1,3 jam menghasilkan trans-isoeugenol 67 % dan cis-isoeugenol 11
%. Hal tersebut menunjukkan alternatif penggunaan katalis heterogen
dalam reaksi isomerisasi eugenol dapat menghasilkan waktu yang
lebih cepat jika dibandingkan dengan reaksi isomerisasi
menggunakan katalis homogen.

Sharma et al. (2006) telah melakukan reaksi isomerisasi
eugenol dalam berbagai jenis pelarut. Jenis pelarut dibagi menjadi
tiga jenis, yaitu polar protik (etanol dan isopropanol), polar aprotik
(DMSO dan asetonitril) dan non polar (THF dan toluena). Reaksi
isomerisasi eugenol tersebut menggunakan katalis RuCl,(PPh;); dan
persentase isoeugenol maksimum (99,8 %) diperoleh dalam pelarut
polar protik. Perbedaan kepolaran pada pelarut polar protik
berpengaruh  terhadap produk reaksi isomerisasi eugenol.
Penggunaan pelarut dietilen glikol (polar protik) yang bersifat relatif
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kurang polar (¢ = 3,182) jika dibandingkan dengan etilen glikol (e =
41,4) menghasilkan produk isomerisasi yang lebih besar (Spoight,
1976). Selain itu, titik didih dietilen glikol relatif lebih tinggi (245,8
°C) jika dibandingkan dengan titik didih etilen glikol (198 °C)
sehingga pada saat reaksi isomerisasi eugenol berlangsung pada
temperatur yang tinggi pelarut dietilen glikol tidak akan menguap
(Sax dan Lewis, 1987).

Waktu reaksi berpengaruh terhadap reaksi isomerisasi (Leody,
1992). Waktu reaksi tersebut mempengaruhi laju pembentukan
produk isomerisasi. Semakin tinggi laju pembentukan produk, maka
waktu reaksi akan semakin cepat. Berdasarkan uraian tersebut, maka
menarik dilakukan penelitian mengenai pengaruh waktu reaksi
isomerisasi eugenol terhadap kadar dan komponen isoeugenol (hasil
isomerisasi) menggunakan katalis basa heterogen KF/Al,O; dalam
pelarut polar protik yaitu dietilen glikol.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan uraian latar belakang dapat dirumuskan beberapa
masalah yaitu:
1.Bagaimana pengaruh waktu reaksi isomerisasi eugenol
terhadap kadar dan komponen isoeugenol menggunakan
katalis basa heterogen KF/Al,O3?
2.Berapakah komposisi komponen hasil isomerisasi eugenol
pada waktu optimum?

1.3 Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah:

1.Eugenol yang digunakan sebagai reaktan berasal dari minyak
cengkeh yang diperoleh dari produksi rakyat Wlingi
Kabupaten Blitar

2.Reaksi isomerisasi eugenol menggunakan pelarut dietilen
glikol dilakukan pada waktu reaksi 1,5; 2; 2,5; dan 3 jam
pada temperatur 180 °C

3.Analisis komponen dan kadar hasil reaksi isomerisasi
eugenol menggunakan Kromatografi Gas-Spektrometer
Massa (KG-SM).



1.4 Tujuan Penelitian

1.5

Tujuan dari penelitian ini adalah:

1.Mengetahui pengaruh waktu reaksi isomerisasi eugenol
terhadap kadar dan komponen isoeugenol menggunakan
katalis basa heterogen KF/Al,O;

2.Mengetahui komposisi komponen hasil isomerisasi eugenol
pada waktu optimum.

Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah:

1.Memberikan informasi ilmiah mengenai pengaruh waktu
reaksi terhadap kadar dan komponen isoeugenol
menggunakan katalis basa heterogen KF/Al,O;

2.Isoeugenol sebagai hasil reaksi isomerisasi eugenol dapat
dimanfaatkan secara efisien untuk pembuatan senyawa
yang lebih berdaya guna, misalnya sebagai bahan dasar
pembuatan vanili.



BABII
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Eugenol

Eugenol merupakan senyawa penyusun utama minyak cengkeh
dengan kadar 70-95 %. Komponen lain dari minyak cengkeh yaitu 17
% eugenol asetat dan 12-15 % p-kariofilen (Nurdjannah, 2004).
Eugenol dikenal dengan nama IUPAC 1-hidroksi-2-metoksi-4-
alilbenzena atau 4-alil-2-metoksifenol. Eugenol merupakan suatu zat
berwujud minyak yang mudah menguap, berwarna kekuningan
(bening) dan apabila berinteraksi dengan udara, maka warnanya
menjadi coklat (Parker, 1984). Menurut Sax dan Lewis (1987)
eugenol beraroma pedas, mudah terbakar, larut dalam alkohol,
kloroform, eter, dan sedikit larut dalam air. Sifat fisik eugenol
disajikan pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1 Sifat fisik eugenol

No. Karakteristik Nilai
1. Berat Jenis (25 °C) 1,053-1,064
2. Indeks Bias (20 °C) 1,538-1,542
3. Titik Didih 250-255 °C
4. Titik Leleh -9,2 °C
5. Berat Molekul 164,20 g/mol

Eugenol digunakan sebagai bahan baku pembuatan senyawa
isoeugenol yang dapat dimanfaatkan untuk sintesis vanili (pemberi
rasa dan aroma). Selain itu, eugenol juga bersifat sebagai antiseptik,
anestetik lokal dan stimulan (Nurdjannah, 2004). Stuktur molekul
eugenol disajikan pada Gambar 4.1 (Bulan, 2004).

/\/ij(OH
= OCH,

H,C
Gambar 2.1 Struktur molekul eugenol

2.2 Isoeugenol

Isoeugenol merupakan senyawa turunan dari eugenol dan
dikenal dengan  nama IUPAC 1-hidroksi-2-metoksi-4-
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propenilbenzena  atau = 2-metoksi-4-propenilfenol.  Isoeugenol
merupakan suatu zat berwujud minyak, berwarna kuning pucat
(bening), mudah terbakar, dan mempunyai aroma pedas. Isoecugenol
dapat larut dalam alkohol, eter, pelarut organik lainnya, dan sedikit
larut dalam air (Sax dan Lewis, 1987). Sifat fisik isoeugenol
disajikan pada Tabel 2.2.

Tabel 2.2 Sifat fisik isoeugenol

No. Karakteristik Nilai
1. Berat Jenis (25 °C) 1,079-1,085
2. Indeks Bias (20 °C) 1,572-1,577
e Cis: 262-265 °C
3 Titik Didih Trans: 271-274 °C
4. Titik Leleh 19 °C
5. Berat Molekul 164,20 g/mol

Senyawa isoeugenol dapat dengan mudah diperoleh dari reaksi
isomerisasi eugenol dengan cara mereaksikan eugenol dan KOH
dalam etilen glikol (Purwono dkk., 2003). Reaksi katalisis
isomerisasi eugenol menjadi isoeugenol menghasilkan campuran
isomer cis dan isomer frans. Isomer frans lebih stabil dan terbentuk
pada temperatur rendah, sedangkan isomer cis kurang stabil dan
terbentuk pada temperatur yang lebih tinggi (Wibowo dkk., 2002).

Isoeugenol sebagai turunan eugenol dapat dimanfaatkan untuk
pembuatan parfum, vanili, dan pemberi rasa (Sax dan Lewis, 1987).
Stuktur molekul isoeugenol disajikan pada Gambar 2.2 (Khisore dan
Kannan, 2004).

OH OH

/\/Oi C
HyC X OCHs Y OCHs

a b

Gambear 2.2 Struktur molekul:
a. trans-isoeugenol
b. cis-isoeugenol

2.3 KF/ALO; Sebagai Katalis Basa

Katalis merupakan suatu senyawa selain reaktan dan produk,
yang ditambahkan pada suatu sistem reaksi sehingga reaksi lebih
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cepat mencapai keadaan kesetimbangan kimianya. Katalis dapat
mempercepat reaksi dengan memberikan suatu mekanisme alternatif
yang berbeda dengan mekanisme reaksi tanpa katalis (Hanum, 2008).

Efektivitas suatu katalis dapat dilihat dari beberapa parameter,
antara lain (Setyawan dan Handoko, 2003):

1.Aktivitas, yaitu kemampuan katalis untuk mengkonversi

reaktan menjadi produk yang diinginkan

2.Selektivitas, yaitu kemampuan katalis mempercepat satu

reaksi diantara beberapa reaksi yang terjadi, schingga
produk yang diinginkan dapat diperoleh dengan produk
samping seminimal mungkin

3.Kestabilan, yaitu lamanya katalis memiliki aktivitas dan

selektivitas seperti pada keadaan semula

4.Yield, yaitu jumlah produk tertentu yang terbentuk untuk

setiap satuan reaktan yang bereaksi

5.Kemudahan diregenerasi, yaitu proses mengembalikan

aktivitas dan selektivitas katalis seperti semula.

Berdasarkan fasanya, katalis dapat digolongkan menjadi katalis
homogen dan katalis heterogen. Katalis homogen adalah katalis yang
mempunyai fasa yang sama dengan substratnya, sedangkan katalis
heterogen adalah katalis yang mempunyai fasa yang berbeda dengan
substratnya (Soesanto, 2006). Katalis heterogen mempunyai
beberapa keuntungan, yaitu daya tahan yang tinggi terhadap
temperatur reaksi sehingga dapat dioperasikan pada berbagai kondisi,
tidak memerlukan proses yang panjang untuk memisahkan katalis
dari produk dan potensi hilangnya katalis rendah (Andriayani, 2005).

KF/Al,O; merupakan katalis heterogen yang digunakan dalam
reaksi isomerisasi ikatan rangkap (Peng, et al., 2010). Kalium
fluorida yang direaksikan dengan alumina dapat digunakan sebagai
pereaksi atau reagen basa (Clark, et al., 1992). Analisis
menggunakan Difraksi Sinar-X menunjukkan adanya K3;AlFs dan
KOH dalam katalis KF/AL,O;. Hasil tersebut menunjukkan bahwa
KF bereaksi dengan Al,O; dan H,O untuk membentuk K;AlFs dan
KOH (Ono dan Baba, 1997). Reaksi disajikan pada persamaan 2.1.

12KF + ALO; + 3 Hy0 — 2K;AlIF, + 6 KOH @1

Menurut Peng ef al. (2010), untuk mengetahui spesi aktif (K;AlFg
atau KOH) dalam katalis KF/Al,O; adalah dengan cara senyawa
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K;AlFs murni digunakan sebagai katalis untuk mensintesis dietil
karbonat. Hasil penelitian menunjukkan bahwa aktivitas katalis
K;AlF murni sangat rendah sehingga K;AlF bukan merupakan spesi
aktif utama dalam katalis KF/ALOs;. Selanjutnya, untuk mengetahui
apakah KOH merupakan spesi aktif dalam katalis KF/Al,O; adalah
dengan cara senyawa KOH didukung pada Al,O; dan digunakan
sebagai katalis untuk mensintesis dietil karbonat. Hasil penelitian
menunjukkan bahwa aktivitas katalis KOH/AI,O; sangat tinggi jika
dibandingkan dengan K;AlFs murni sehingga senyawa KOH
dimungkinkan merupakan spesi aktif dalam katalis KF/Al,Os.

Proses pembuatan katalis basa heterogen KF/Al,O; meliputi
empat tahap. Tahap pertama kalium fluorida dan alumina masing-
masing dilarutkan dalam aquades dan diaduk menggunakan
pengaduk magnet selama 5 menit. Tahap kedua larutan kalium
fluorida dituang ke dalam larutan alumina dan diaduk selama 30-45
menit. Tahap ketiga larutan campuran dibekukan dalam pendingin.
Tahap keempat penghilangan aquades dari larutan campuran dengan
cara dimasukkan ke dalam pengering beku (freeze dryer) selama 3
hari. Selanjutnya padatan yang telah kering disimpan dalam desikator
vakum (Wipf, 2005).

Proses pengeringan beku (freeze drying) merupakan proses
pengeringan air dari suatu produk yang telah dibekukan terlebih
dahulu. Proses tersebut melalui sublimasi dimana air diuapkan dari
fasa padat menuju fasa gas tanpa melalui fasa cair (Labconco, 2010).
Pengeringan terjadi pada tekanan yang rendah, yaitu 6,1 milibar dan
pada temperatur dibawah titik tripel air, yaitu 0°C. Proses
pengeringan terdiri dari 3 proses utama, yaitu proses pembekuan,
pengeringan primer dan pengeringan sekunder. Sampel yang akan
dikeringkan harus dalam keadaan cukup beku karena air dalam
sampel tersebut akan diubah dari fasa padat menuju fasa gas. Proses
selanjutnya adalah sublimasi atau pengeringan primer. Pengeringan
primer merupakan proses perubahan zat dari fasa padat menuju fasa
gas. Proses tersebut disajikan pada Gambar 2.3. Pada proses
pengeringan  primer diperlukan  persediaan panas secara
berkelanjutan. Energi panas yang dibutuhkan untuk perubahan zat
dari fasa padat menuju fasa gas adalah 2840 kJ/kg. Energi panas
sebagai media sublimasi diperoleh dengan menggunakan pemanas
elektrik, pemanas microwave dan panas matahari. Proses selanjutnya
adalah pengeringan sekunder. Proses tersebut merupakan tahap akhir
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dari proses pengeringan beku (freeze dryer) dimana kandungan air
yang tersisa pada celah-celah es kristal (fasa padat) tersublimasi.
Proses pendukung lainnya adalah proses penangkapan uap air yang
bertujuan agar gas yang mengandung uap air tidak masuk ke dalam
pompa vakum yang dapat menyebabkan kerusakan pada pompa
vakum (Yulianto dkk., 2010)

oy LKAAD -
E] 4
1
<
o

Gambar 2.3 Diagram fasa tekanan terhadap temperatur

2.4 Reaksi Isomerisasi Eugenol menjadi Isoeugenol

Isomerisasi adalah proses penataan ulang suatu molekul
menjadi molekul baru dengan rumus empiris yang tetap (Hanum,
2008). Secara umum reaksi isomerisasi dapat digunakan untuk
mengubah senyawa alilbenzena, seperti eugenol menjadi bentuk
senyawa isomer propenilbenzena. Reaksi isomerisasi alilbenzena
biasanya melibatkan pemanasan alilbenzena dan katalis, baik
homogen maupun heterogen menggunakan metode refluk dengan
atau tanpa menggunakan pelarut. Setelah reaksi isomerisasi berakhir,
maka katalis (heterogen) dapat dipisahkan dengan menggunakan
proses filtrasi, sedangkan pelarut diuapkan menggunakan rotari
evaporator penurun tekanan dan residu didistilasi untuk memisahkan
dan memurnikan propenilbenzena dari alilbenzena yang tidak
bereaksi. Reaksi isomerisasi alilbenzena selalu membentuk campuran
isomer cis- dan trans-propenilbenzena dengan perbandingan 30:70.
Trans-propenilbenzena lebih stabil daripada cis-propenilbenzena.
Pada pembentukan isomer propenilbenzena, jika perbandingan waktu
reaksi isomerisasi semakin lama maka pembentukan isomer trans-
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propenilbenzena akan meningkat jika dibandingkan dengan isomer
cis-propenilbenzena (Anonymous', 2010). Menurut Sharma et al.
(2006), pembentukan isomer dalam reaksi isomerisasi dipengaruhi
oleh katalis, pelarut dan temperatur.

Pada umumnya, isomerisasi eugenol terjadi dalam media
homogen menggunakan KOH dan pelarut etilen glikol yang
dikondisikan pada temperatur tinggi (Khisore dan Kannan, 2004).
Eugenol direfluk dengan basa KOH dalam pelarut etilen glikol pada
temperatur 150 °C selama 6 jam menghasilkan trans-isoeugenol
70,96 % dan cis-isoeugenol 15,28 % (Kadarohman dan Muchalal
2010). Reaksi isomerisasi menggunakan basa kuat (KOH) disertai
pemanasan disajikan pada Gambar 2.4

:OH {07 K :OH

OCH3 OCHjg OCHjg

" & 5 E— + KCI

X AN

Eugenol Ton K-Isoeugenolat Isoeugenol

Gambar 2.4 Reaksi isomerisasi eugenol dengan basa KOH

Penggunaan basa KOH untuk isomerisasi eugenol juga dilakukan
oleh Firdaus (2010). Isomerisasi tersebut dilakukan dalam pelarut
dietilen glikol pada temperatur 150 °C selama 6 jam menghasilkan
isoeugenol dengan persentase hasil frans-isoeugenol 76,19 % dan
cis-isoeugenol 13,50 %.

Pelarut dalam reaksi isomerisasi eugenol berfungsi sebagai
media reaksi antara eugenol dan katalis basa. Sharma et al. (2006)
telah melakukan reaksi isomerisasi eugenol dalam berbagai jenis
pelarut. Jenis pelarut dibagi menjadi tiga jenis, yaitu polar protik
(etanol dan isopropanol), polar aprotik (DMSO dan asetonitril) dan
non polar (THF dan toluena). Reaksi isomerisasi eugenol tersebut
menggunakan katalis RuCl,(PPh;); dan persentase isoeugenol
maksimum (99,8 %) diperoleh dalam pelarut polar protik.

Perbedaan kepolaran pada pelarut polar protik berpengaruh
terhadap produk reaksi isomerisasi eugenol. Penggunaan pelarut
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dietilen glikol (polar protik) yang bersifat relatif kurang polar (¢ =
3,182) jika dibandingkan dengan etilen glikol (¢ = 41,4)
menghasilkan produk isomerisasi yang lebih besar (Spoight, 1976).
Hal ini dikarenakan dietilen glikol dapat menghomogenkan eugenol
(e = 9,55) dengan mudah. Selain itu, titik didih dietilen glikol relatif
lebih tinggi (245,8 °C) jika dibandingkan dengan titik didih etilen
glikol (198 °C) sehingga pada saat reaksi isomerisasi eugenol
berlangsung pada temperatur yang tinggi pelarut dietilen glikol tidak
akan menguap (Sax dan Lewis, 1987).

Proses katalisis homogen telah terbukti dapat membantu reaksi
isomerisasi eugenol menjadi isoeugenol, akan tetapi proses
pemisahan antara katalis dengan produk sulit dilakukan karena
keduanya mempunyai fasa yang sama sehingga untuk memudahkan
proses pemisahan, maka dapat digunakan proses katalisis heterogen.
(Andriayani, 2005). Beberapa penelitian lain menunjukkan
penggunaan katalis heterogen untuk isomerisasi eugenol, yaitu
Cerveny et al. (1987) melakukan proses isomerisasi eugenol dengan
menggunakan perbandingan mol katalis rhodium triklorida (RhCls)
dan eugenol sebesar 5 mikromol : 10 milimol. Reaksi ini
menggunakan pemanasan refluks selama 7 jam pada suhu 143 °C
menghasilkan persentase hasil isoeugenol sebesar 98 %. Radhakrisna
et al. (1990) melakukan isomerisasi eugenol dengan katalis basa
heterogen KF/AL,O; dalam etilen glikol pada temperatur 200 °C
selama 1,5 jam menghasilkan isoeugenol sebesar 78 %, sedangkan
Thi et al. (2009) juga melakukan isomerisasi eugenol dengan katalis
basa heterogen KF/Al,O; dalam etilen glikol pada temperatur 203 °C
selama 1,3 jam menghasilkan trans-isoeugenol 67 % dan cis-
isoeugenol 11 %.

Laju suatu reaksi kimia bertambah dengan naiknya temperatur.
Kenaikan 10 °C akan melipatgandakan dua atau tiga laju suatu
reaksi. Hal ini dikarenakan persentase tabrakan yang mengakibatkan
reaksi kimia menjadi lebih besar sehingga molekul-molekul akan
memiliki kecepatan yang besar dan mempunyai energi yang cukup
untuk bereaksi sehingga waktu reaksi akan menjadi lebih cepat
(Keenan dkk., 1984).

Penelitian yang dilakukan oleh Kadarohman dan Muchalal
(2009) menunjukkan bahwa adanya H,O pada jumlah tertentu dalam
campuran reaksi isomerisasi eugenol akan menurunkan persentase
produk isomerisasi eugenol. Isomerisasi eugenol tersebut dilakukan

11



dengan merefluk eugenol dengan katalis basa KOH dalam pelarut
etilen glikol pada temperatur 150 °C selama 6 jam menghasilkan
bahwa adanya 2 mL H,O dalam reaksi isomerisasi eugenol
menghasilkan produk trans-isoeugenol 59,04 % dan eugenol sebesar
19,48 %, sedangkan produk hasil isomerisasi eugenol dengan adanya
H,O kurang dari 2 mL menghasilkan trans-isoeugenol 73,37 % dan
eugenol 1,95 %.

Reaksi isomerisasi eugenol menjadi isoeugenol mirip dengan
eaksi alilbenzena menjadi propenil benzena (Wheland, 1954). Reaksi
tersebut disajikan pada Gambar 2.5.

OH OH
H4CO. H3CO
KOH
_
(CH,0H),
CH—C==CH, HC=——C——CHs
Eugenol Isoeugenol
Q CZHSOH Q
CHy—C==CH, HC—C—CH3
Alilbenzena Propenilbenzena

Gambar 2.5 Reaksi isomerisasi eugenol dan alilbenzena

Cram dan Ela (1966) mengemukakan bahwa mekanisme reaksi
isomerisasi alilbenzena dengan KO-tBu dalam HO-tBu pada suhu 25
°C melalui zat antara karbanion. Tolakan ruang =zat antara
(intermediet) karbanion frans yang lebih rendah dibandingkan
dengan karbanion cis sehingga menyebabkan frans-propenilbenzena
yang dihasilkan lebih banyak daripada cis-propenilbenzena.
Mekanisme reaksi isomerisasi pada alilbenzena menghasilkan
beberapa tipe isomer, salah satu diantaranya adalah karena
perpindahan ikatan rangkap ke rantai alil bagian dalam. Menurut
Norman (1978) dan Sykes (1986), perpindahan ikatan rangkap
tersebut dapat terjadi jika senyawa alilbenzena direaksikan dengan
basa kuat disertai pemanasan. Basa (OH’) akan menyerang atom H,
yang terikat pada atom C,. Hal ini menyebabkan atom C, kelebihan
elektron dan membentuk karbanion yang selanjutnya akan berusaha
mencapai bentuk yang stabil, yaitu beresonansi ke posisi ikatan
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rangkap terkonjugasi. Kesetimbangan reaksi akan bergeser ke kanan,
karena produk dengan sistem terkonjugasi bersifat lebih stabil
dibandingkan dengan senyawa asal (posisi ikatan rangkap terisolasi).
Mekanisme reaksi isomerisasi alilbenzena dalam suasana basa
disajikan pada Gambar 2.6.

: OH + i
" u + H:IiOH
H H
_/ |__/
H—C——= ¢ H—C——C=——C
| \ \
H H
+ “
OH_
Alilbenzena
H H

Propenilbenzena

Gambar 2.6 Mekanisme reaksi isomerisasi alilbenzena

Sastrohamidjojo (1981) lebih lanjut menuliskan mekanisme
reaksi isomerisasi eugenol seperti berikut:

OH o~
H;CO H4CO.
+ NaOH _150°C _ © MO <+ Na'
y ,CH—ﬁ=CHz H/CH—CH)=CH2
Eugenol
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H;CO H5CO. H,;CO.
- _150°C - 3

CH G=CH, HC—G=CH HC=C—CH
2 O_
HsCO. HsCO
+ H—OH + OH
HC—C—CHQ HC:S_CHs

lon isoeugenolat

Gambar 2.7 Mekanisme reaksi isomerisasi eugenol

Proses abstraksi atom H oleh ion OH" dipengaruhi oleh tingkat
keasaman atom H tersebut. Apabila atom H semakin asam, maka ion
OH" akan semakin mudah untuk mengabstraksi atom H. Derajat
keasaman hidrogen pada C, alilbenzena, eugenol dan ion eugenolat
yang tersaji pada Gambar 2.8 adalah H' > H>, H® > H', H’ >>> H?,
H® >>> H*. Dengan demikian urutan keasaman H® > H' > H* > H*
(Kadarohman dan Muchalal, 2009).

HaCO i HsCO i

CH—C==CH, CH—C—CHZ CH—C—CHZ
1/ H H H
H
Alilbenzena Eugenol lon isoeugenolat

Gambar 2.8 Derajat keasaman hidrogen pada C,

Menurut Kadarohman dan Muchalal (2009), terdapat dua
sumber yang dapat memberikan atom hidrogen yang relatif
bermuatan positif yaitu H,O yang terbentuk pada saat reaksi antara
cugenol dengan basa dan etilen glikol yang berfungsi sebagai pelarut.
Mekanisme tersebut disajikan pada Gambar 2.9.
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H3CO. :(L H3CO. i

HC=Cc— CHp

:0” 0
H,CO H_OH H,CO OH
atau N atau
O/\/o\/\OH 70/\/0\/\OH

HC—C—CHZ ==l

Gambar 2.9 Mekanisme pemberian atom H dari H,O dan pelarut
etilen glikol

2.5 Kromatografi Gas-Spektrometri Massa

Kromatografi gas-spektrometer massa merupakan gabungan
antara dua komponen yaitu kromatografi gas (KG) dan spektrometer
massa (SM). Kromatografi gas berfungsi sebagai alat pemisah
berbagai komponen campuran dalam sampel, sedangkan
spektrometer massa berfungsi sebagai detektor yang efektif untuk
menganalisis masing-masing komponen yang telah dipisahkan pada
sistem kromatografi gas (Willard, ef al., 1988).

Prinsip pemisahan dengan menggunakan kromatografi gas
adalah pemisahan suatu senyawa atau komponen yang dibawa oleh
gas pembawa (fasa gerak) berdasarkan perbedaan distribusi molekul-
molekul komponen tersebut diantara dua fasa yaitu fasa gerak dan
fasa diam di dalam kolom kromatografi (Hendayana, 2006). Fasa
diam akan menahan komponen secara selektif berdasarkan perbedaan
koefisien distribusinya (Mc. Nair dan Bonelli, 1988). Komponen
dalam sampel terdeteksi sebagai kromatogram oleh detektor, yaitu
grafik dengan sumbu-x adalah waktu retensi dan sumbu-y adalah
respon detektor. Informasi yang diberikan oleh kromatogram
menunjukkan waktu keluar dari masing-masing senyawa dari kolom
kromatografi dengan luas puncak kromatogram (Gritter ef al., 1991).
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Pemilihan sistem dalam KG didasarkan pada beberapa hal,
yakni gas pembawa, jenis detektor, jenis kolom dan fase diam, serta
kondisi temperatur untuk proses pemisahan (Gritter et al., 1991). Gas
N,, H, dan He merupakan gas pembawa yang bersifat inert dan biasa
digunakan dalam KG. Berdasarkan karakteristik ketiga gas tersebut,
gas H, (35 cm/detik) dan He (25 cm/detik) memberikan efisiensi dan
resolusi yang baik pada kecepatan alir yang tinggi dibandingkan N,
(10 cm/detik), namun gas H, mudah meledak jika kontak dengan
udara schingga gas He lebih banyak digunakan. Pemilihan gas
didasarkan pada cuplikan yang dianalisis dan jenis detektor yang
digunakan. Detektor berfungsi sebagai pendeteksi komponen-
komponen yang telah dipisahkan dari kolom secara terus-menerus,
cepat, akurat, dan dapat dilakukan pada temperatur yang lebih tinggi.
Fungsi umumnya mengubah sifat-sifat molekul dari senyawa organik
menjadi arus listrik kemudian arus listrik tersebut diteruskan ke
rekorder untuk menghasilkan kromatogram. Detektor dipilih
berdasarkan sifat dasar komponen yang akan dipisahkan. Jenis
detektor KG meliputi detektor daya hantar panas, ionisasi nyala,
penangkap elektron, fotometri nyala, nyala alkali, dan spektroskopi
massa (Mc. Nair dan Bonelli, 1988).

Kolom merupakan tempat berlangsungnya proses pemisahan
komponen yang terkandung dalam sampel. Apabila molekul-molekul
komponen berinteraksi secara lemah dengan fasa diam maka
komponen tersebut akan bergerak lebih cepat meninggalkan fasa
diam. Di dalam kolom terdapat fasa diam berupa cairan, wax, atau
padatan dengan titik didih rendah. Jenis kolom yang sering
digunakan dalam KG yaitu kolom pak (packed column) dan kolom
terbuka (turbular column). Kolom pak terbuat dari stainlees steel
atau gelas dengan garis tengah 3-6 mm dan panjang 1-5 m. Kolom
jenis ini lebih sering digunakan untuk tujuan preparatif karena dapat
menampung jumlah cuplikan yang banyak. Kolom terbuka sering
disebut sebagai kolom kapiler dengan diameter antara 0,1-0,7 mm
dan panjangnya berkisar antara 15-100 m. Semakin panjang suatu
kolom maka efisiensinya semakin besar dan perbedaan waktu retensi
antara komponen satu dengan komponen lainnya semakin besar pula
sehingga meningkatkan selektivitas (Hendayana, 2006).

Pengukuran dengan kromatografi gas dapat dilakukan
dengan dua mode operasional, yaitu mode isotermal dan mode
program temperatur. Pada mode isotermal, temperatur dijaga tetap
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selama pengukuran., sedangkan dengan mode program temperatur,
temperatur dapat diprogram, misalnya pada awal kondisi temperatur
40 °C dan di akhir temperaturnya 150 °C dengan kenaikan
temperatur 5 °C per menit (Hendayana, 2006).

Spektrometri massa didasarkan pada penguraian suatu senyawa
organik dan perekaman pola fragmentasi berdasarkan perbandingan
massanya (Silverstein, et al., 2005). Molekul-molekul organik
ditembak dengan berkas elektron berenergi tinggi dan diubah
menjadi ion-ion bermuatan positif (ion molekul atau ion induk), yang
dapat terfragmentasi menjadi ion-ion yang lebih kecil (ion-ion
pecahan atau ion-ion anak). Lepasnya elektron dari molekul
menghasilkan radikal kation (M — M"). Ion molekul terfragmentasi
menjadi sepasang pecahan atau fragmen berupa radikal dan ion, atau
molekul kecil netral dan radikal kation (Silverstein, dkk., 1986).
Fragmentasi ion molekuler dapat terjadi apabila energi yang
digunakan untuk menumbuk besar yaitu 70 eV (Sastrohamidjojo,
1991). Pecahnya suatu molekul atau ion induk menjadi fragmen-
fragmen akan bergantung pada kerangka karbon dan gugus
fungsional yang terdapat dalam molekul tersebut (Fessenden dan
Fessenden, 1986).

Spektrum massa merupakan data keluaran dari spektrometer
massa dalam bentuk grafik grafik hubungan antara massa fragmen
ion yang bermuatan positif dan kelimpahan relatif fragmen ion
tersebut yang diperoleh dari tembakan elektron berenergi tinggi
terhadap suatu molekul (Sastrohamidjojo, 1991). Spektrum massa
terdiri atas puncak-puncak yang menyatakan suatu fragmen molekul
dari senyawa tertentu. Intensitas puncak akan sebanding dengan
kelimpahan relatif fragmen-fragmen tersebut. Puncak tertinggi dalam
spektrum disebut puncak dasar dan diberi nilai intensitas sebesar
100% (Silverstein, et al., 2005). Karakterisasi komponen dilakukan
dengan membandingkan spektra massa senyawa yang diperoleh
dengan spektra massa yang terdapat dalam pustaka yang disimpan
dalam komputer di spektrometer massa (Sastrohamidjojo, 2004).

Pola fragmentasi pada setiap senyawa adalah spesifik dan khas.
Pola fragmentasi untuk beberapa senyawa adalah (Silverstein, et al.,
2005) :

1.Eter aromatik

Puncak ion molekular pada eter aromatik tampak sangat
jelas. Pemutusan utama terjadi pada ikatan [ terhadap

17



cincin benzena. lon yang terbentuk pertama kali dapat
terdekomposisi lebih lanjut menjadi fragmen-fragmen.
Misalnya fragmentasi yang terjadi pada senyawa anisol
(C;HgO). Pemutusan radikal —-CH; menghasilkan m/z 93
dan pemutusan —CO lebih lanjut menghasilkan m/z 65.
Puncak karakteristik dari aromatik dimungkinkan muncul
pada m/z 78 dan 77 (Silverstein, et al., 2005)

OOl =

m/z = 108 m/z =93 miz =

7=l =

m/z =108 m/z=78 m/z=T77

Gambar 2.10 Pola fragmentasi untuk senyawa eter aromatik

2.Hidrokarbon aromatik

Spektra massa dari senyawa hidrokarbon aromatik
menunjukkan puncak ion molekular yang sangat kuat.
Fragmentasi suatu gugus alkil yang terikat pada cincin
benzena akan terjadi pada posisi benzilik untuk
membentuk ion fragmen dengan rumus C-H," (m/z 91).
Pada spektra massa senyawa toluena, kehilangan sebuah
atom hidrogen dari ion molekular akan menghasilkan
puncak yang kuat pada m/z 91 (karbokation benzilik).
Karbokation benzilik tersebut akan mengalami penataan
ulang untuk membentuk ion tropilium. Puncak yang sering
teramati adalah pada m/z 65 yang dihasilkan dari eliminasi
molekul asetilen netral dari ion tropilium (Pavia, et al.,
1992).

HedO=g

m/z=92 miz = 91 m/z =91 m/z = 65

Gambar 2.11 Pola fragmentasi untuk senyawa toluena



2.6 Hipotesis

Senyawa isoeugenol dapat disintesis dari bahan dasar eugenol,
katalis basa heterogen KF/Al,O; dan pelarut dietilen glikol melalui
reaksi isomerisasi dimana semakin lama waktu reaksi, maka semakin
banyak isoeugenol yang terbentuk, akan tetapi waktu reaksi akan
mencapai optimum pada waktu tertentu.
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BAB III
METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian dilaksanakan mulai bulan Juni 2010 sampai
Desember 2010. Isomerisasi eugenol dilaksanakan di Laboratorium
Kimia Organik Jurusan Kimia Universitas Brawijaya Malang,
analisis komponen dan kadar hasil reaksi isomerisasi eugenol
menggunakan Kromatografi Gas-Spektrometer Massa dilaksanakan
di Laboratorium Instrumen Jurusan Kimia Universitas Brawijaya
Malang dan proses penguapan air dari katalis KF/ALO;
menggunakan alat pengering beku (Freeze Dryer) dilaksanakan di
Laboratorium Nutrisi dan Makanan Ternak Jurusan Nutrisi dan
Makanan Ternak Universitas Brawijaya Malang.

3.2 Alat dan Bahan Penelitian
3.2.1 Alat penelitian

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini antara lain
seperangkat alat KG-SM GCMS-QP 2010 SHIMADZU, seperangkat
alat pengering beku (Freeze Dryer) LEYBOLD, pH meter CG-820,
seperangkat alat refluk, penangas minyak, gelas kimia 100 mL dan
250 mL, batang pengaduk, termometer 200 °C, corong pisah 500
mL, pipet ukur 1 mL. dan 10 mL, corong gelas, pipet tetes, corong
tetes 100 mL, labu ukur 100 mL, gelas ukur 100 mL, gelas arloji,
mortar, cawan porselain, piknometer 1 mL, desikator, oven, neraca
analitik, botol sampel 3 mL dan 5 mL, kertas saring, pengaduk
magnet, dan alumunium foil.

3.2.2 Bahan sampel

Bahan sampel untuk penelitian ini adalah eugenol dari minyak
cengkeh yang diperoleh dari produksi rakyat Wlingi Kabupaten
Blitar.

3.2.3 Bahan penelitian

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain
eugenol, padatan kalium fluorida p.a, padatan alumina, asam klorida
37 % p.a, toluen p.a, magnesium sulfat heptahidrat p.a, dietilen glikol
p-a, aquades dan aquadem.

20



3.3 Tahapan Penelitian

Tahapan dalam penelitian ini adalah sebagai berikut :

1.Preparasi alat dan bahan penelitian

2.Preparasi MgSO, anhidrat dari MgSO,.7H,0

3.Pembebasan molekul H,O pada eugenol menggunakan
MgSO, anhidrat

4.Penentuan berat jenis eugenol

5.Pembuatan katalis heterogen KF/Al,O3

6.Analisis kadar dan komponen eugenol menggunakan
Kromatografi Gas-Spektrometer Massa (KG-SM)

7.Analisis kadar dan komponen isoeugenol standar
menggunakan Kromatografi Gas-Spektrometer Massa
(KG-SM)

8.Isomerisasi eugenol menjadi isoeugenol

9.Analisis kadar dan komponen hasil reaksi isomerisasi
eugenol menggunakan Kromatografi Gas-Spektrometer
Massa (KG-SM).

3.4 Prosedur Penelitian
3.4.1 Preparasi MgSO, anhidrat dari MgSO,.7H,0

Preparasi MgSO, anhidrat dari MgSO,.7H,0 dilakukan
melalui penggerusan MgS0O,.7H,O sebanyak 20 g menggunakan
mortar hingga berbentuk serbuk halus. MgS0O,.7H,0O yang berbentuk
serbuk halus tersebut dipindahkan ke dalam cawan porselain dan
ditimbang massanya, kemudian dipanaskan dalam oven pada
temperatur 120 °C selama 24 jam. Selanjutnya, cawan porselain yang
berisi MgS0O,.7H,0 dikeluarkan dan dimasukkan ke dalam desikator
terlebih dahulu sebelum dilakukan penimbangan. Berdasarkan hasil
penimbangan, diketahui perubahan massa MgSO,.7H,O. Cawan
porselain yang berisi MgS0O,.7H,O dimasukkan kembali ke dalam
oven selama 1 jam atau sampai perubahan massa MgSO,.7H,O
konstan saat penimbangan. Selanjutnya, MgSO, anhidrat disimpan
dalam desikator.

3.4.2 Pembebasan molekul H,O pada eugenol menggunakan
MgSO, anhidrat

Eugenol sebanyak 10 mL dimasukkan ke dalam gelas kimia
kapasitas 250 mL, kemudian MgSQO, anhidrat ditambahkan ke dalam
eugenol tersebut dengan cara sedikit demi sedikit sambil diamati
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kumpulan serbuk MgSO, hidrat. Penambahan MgSO, anhidrat
dilakukan sampai tidak terbentuk kumpulan serbuk MgSO, hidrat
pada eugenol. Hal ini menunjukkan bahwa sudah tidak terdapat
molekul H,O pada eugenol.

3.4.3 Penentuan berat jenis eugenol

Penentuan berat jenis eugenol dilakukan dengan menggunakan
piknometer kapasitas 1 mL melalui penimbangan. Piknometer
kosong mula-mula ditimbang, kemudian eugenol bebas H,O
dimasukkan ke dalam piknometer, dikeringkan bagian luar
piknometer dan ditimbang kembali sebagai massa piknometer dan
eugenol. Massa eugenol diperoleh dari selisih massa piknometer dan
eugenol dengan massa piknometer awal, sedangkan berat jenis
eugenol diperoleh dengan membagi massa eugenol dengan volume
eugenol dalam piknometer yaitu 1 mL. Persamaan untuk mencari
berat jenis yaitu :

~ Massa Eugenol

Bl =
Volume Eugenol

3.4.4 Preparasi katalis heterogen KF/Al,O;

Kalium fluorida (KF) sebanyak 3,48 g (0,06 mol) dilarutkan
dalam 25 mL aquadem, sedangkan alumina (Al,Os) sebanyak 0,5202
g (0,0051 mol) ditambah 10 mL aquadem dan diaduk dengan
pengaduk magnet selama 5 menit. Selanjutnya, larutan KF dituang ke
dalam larutan ALO; dan diaduk menggunakan pegaduk magnet
selama 30-45 menit. Campuran antara KF dan Al,O; dibekukan
dalam pendingin kemudian aquadem diuapkan dari campuran dengan
cara dimasukkan ke dalam pengering beku (freeze dryer). Padatan
yang telah kering disimpan dalam desikator vakum.

3.4.5 Analisis komponen dan Kkadar eugenol menggunakan
Kromatografi Gas-Spektrometer Massa (KG-SM)

Eugenol sebanyak 0,2 pL diinjeksikan masing-masing dengan
menggunakan syringe mikro melalui septum pada instrumen KG-SM
GCMS-QP 2010 SHIMADZU dengan kondisi operasional sebagai
berikut :

Jenis Kolom : Rtx-Wax (fasa diam : 100
% polietilen glikol)
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Panjang Kolom : 30 meter

Temperatur Kolom : 125-250 °C (5 °C/menit)
Temperatur Injektor :250°C

Temperatur Detektor 1250 °C

Gas Pembawa : Helium

Aliran Gas : 1,2 mL/menit

Waktu awal : 2 menit

Waktu akhir : 40 menit

Data berupa kromatrogram ionik total KG-SM dan spektrum
massa eugenol reaktan disertai dengan data pustaka WILEY7.LIB
yang berisi tabulasi kemungkinan struktur senyawa tersebut.
Selanjutnya adalah interpretasi spektrum massa melalui fragmentasi
yang mungkin dialami oleh masing-masing senyawa penyusun
eugenol dengan pendekatan kesamaan pola fragmentasi yang paling
mendekati data pustaka WILEY7.LIB.

3.4.6 Analisis komponen dan kadar isoeugenol standar
menggunakan Kromatografi Gas-Spektrometer Massa
(KG-SM)

Isoeugenol standar sebanyak 0,2 pL diinjeksikan masing-
masing dengan menggunakan syringe mikro melalui septum pada

instrumen KG-SM GCMS-QP 2010 SHIMADZU dengan kondisi
operasional sebagai berikut :

Jenis Kolom : Rtx-Wax (fasa diam : 100
% polietilen glikol)

Panjang Kolom : 30 meter

Temperatur Kolom : 125-250 °C (5 °C/menit)

Temperatur Injektor :250°C

Temperatur Detektor 1250 °C

Gas Pembawa : Helium

Aliran Gas : 1,2 mL/menit

Waktu awal : 2 menit

Waktu akhir : 40 menit

Data berupa kromatrogram ionik total KG-SM dan spektrum
massa isoeugenol standar disertai dengan data pustaka WILEY7.LIB
yang berisi tabulasi kemungkinan struktur senyawa tersebut.
Selanjutnya adalah interpretasi spektrum massa melalui fragmentasi
yang mungkin dialami oleh masing-masing senyawa penyusun
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isoeugenol standar dengan pendekatan kesamaan pola fragmentasi
yang paling mendekati data pustaka WILEY7.LIB.

3.4.7 Isomerisasi eugenol menjadi isoeugenol

Katalis KF/Al,O; sebanyak 4,26 g (0,0297 mol) dan 40 mL
dietilen glikol (0,4207 mol) dimasukkan ke dalam labu alas bulat
leher tiga kapasitas 100 mL yang telah dilengkapi dengan pengaduk
magnet, termometer 200 °C, kondensor dan penangas minyak,
kemudian dilakukan pengadukan. Selanjutnya, eugenol sebanyak
1,28 g (0,0099 mol) dimasukkan ke dalam campuran dengan cara
tetes demi tetes melalui corong tetes kapasitas 100 mL dan direfluk
pada temperatur 180 °C dengan waktu reaksi selama 1,5; 2; 2,5; dan
3 jam. Perhitungan waktu dimulai saat eugenol diteteskan ke dalam
campuran antara pelarut dietilen glikol dan katalis basa heterogen
KF/AlL,O; pada temperatur 180 °C. Campuran didinginkan, disaring
dan filtrat ditampung menggunakan gelas kimia kapasitas 250 mL.
Filtrat ditambah 50 mL aquades, kemudian ditambah larutan HCI 10
% dengan cara sedikit demi sedikit hingga pH 7. Selanjutnya,
campuran diekstraksi dengan 15 mL toluen menggunakan corong
pisah kapasitas 500 mL sebanyak tiga kali dan dipisahkan fasa
organiknya. Fasa organik dicuci dengan aquades hingga fasa airnya
bersifat netral dan dikeringkan dengan MgSQO, anhidrat. Sisa toluen
yang terdapat pada fasa organik diuapkan dengan gas N, dan
ditimbang hingga masanya konstan.

3.4.8 Analisis komponen dan kadar hasil isomerisasi eugenol
menggunakan Kromatografi Gas-Spektrometer Massa
(KG-SM)

Sampel hasil isomerisasi sebanyak 0,2 pL selama 1,5;2;2,5;
dan 3 jam masing-masing diinjeksikan dengan menggunakan syringe
mikro melalui septum pada instrumen KG-SM GCMS-QP 2010
SHIMADZU dengan kondisi operasional sebagai berikut :

Jenis Kolom : Rtx-Wax (fasa diam : 100
% polietilen glikol)

Panjang Kolom : 30 meter

Temperatur Kolom : 125-250 °C (5 °C/menit)

Temperatur Injektor :250°C

Temperatur Detektor 1250 °C

Gas Pembawa : Helium
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Aliran Gas : 1,2 mL/menit
Waktu awal : 2 menit
Waktu akhir : 40 menit

Data berupa kromatrogram ionik total KG-SM dan spektrum
massa hasil isomerisasi eugenol disertai dengan data pustaka
WILEY7.LIB yang berisi tabulasi kemungkinan struktur senyawa
tersebut. Selanjutnya adalah interpretasi spektrum massa melalui
fragmentasi yang mungkin dialami oleh masing-masing senyawa
penyusun hasil isomerisasi eugenol dengan pendekatan kesamaan
pola fragmentasi yang paling mendekati data pustaka WILEY7.LIB.

3.5 Analisis Data

Hasil analisis Kromatografi Gas-Spektrometer Massa (KG-
SM) digunakan untuk mengetahui kadar dan komponen hasil
isomerisasi eugenol, sedangkan pengaruh waktu reaksi terhadap
kadar isoeugenol (hasil isomerisasi eugenol) dapat diketahui melalui
grafik hubungan antara waktu reaksi terhadap % area (kadar) yang
diperoleh dari kromatogram ionik total hasil analisis menggunakan
Kromatografi Gas-Spektrometer Massa (KG-SM).
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Reaksi Isomerisasi Eugenol dengan Katalis Basa Heterogen
KF/ALL,O3; Menggunakan Pelarut Dietilen Glikol

Eugenol merupakan senyawa penyusun utama minyak cengkeh
dengan kadar 70-95 %. Eugenol dapat diubah menjadi senyawa yang
lebih berdaya guna, yaitu isoeugenol yang dapat dimanfaatkan
sebagai bahan baku pembuatan vanili sintetis. Senyawa tersebut
diperoleh melalui reaksi isomerisasi eugenol. Untuk mengetahui
profil dan pengaruh waktu reaksi terhadap kadar isoeugenol yang
dihasilkan dari reaksi isomerisasi eugenol maka dilakukan variasi
waktu reaksi isomerisasi. Hasil isomerisasi eugenol dengan waktu
reaksi selama 1,5; 2; 2,5; dan 3 jam berupa cairan kental yang
berwarna coklat tua pekat. Hasil tersebut menunjukkan perbedaan
warna jika dibandingkan dengan warna eugenol sebelum isomerisasi
(kuning pucat). Gambar eugenol sebelum isomerisasi dan hasil
isomerisasi eugenol disajikan pada Lampiran L.20.2.

Pada proses reaksi isomerisasi eugenol, katalis basa heterogen
KF/AlL,O; dan dietilen glikol dipanaskan dan diaduk menggunakan
pengaduk magnet. Dietilen glikol (¢ = 3,182) merupakan pelarut
polar protik yang bersifat relatif kurang polar terhadap eugenol (g =
9,55) sehingga dietilen glikol dapat menghomogenkan eugenol
dengan mudah. Oleh karena itu, dietilen glikol berperan sebagai
media reaksi antara eugenol dan katalis basa heterogen KF/ALOs;.
Selain itu, dietilen glikol memiliki titik didih yang tinggi yaitu 245,8
°C sehingga pada saat reaksi isomerisasi berlangsung tidak akan
menguap. Hal ini dikarenakan temperatur yang digunakan pada
reaksi isomerisasi eugenol cukup tinggi yaitu 180 °C. Pemilihan
temperatur reaksi isomerisasi eugenol sebesar 180 °C didasarkan
atas penelitian yang dilakukan oleh Radhakrisna ez. al (1990)
mengenai isomerisasi eugenol dengan menggunakan katalis
heterogen KF/Al,O; pada temperatur 200 °C. Penggunaan temperatur
200 °C menimbulkan masalah, yaitu temperaturnya tidak tetap
sehingga temperatur diturunkan menjadi 180 °C. Hal ini dikarenakan
pada reaksi isomerisasi eugenol menjadi isoeugenol dibutuhkan
kondisi temperatur yang tetap. Selanjutnya, eugenol diteteskan
dengan cara sedikit demi sedikit ke dalam campuran (katalis basa
heterogen KF/Al,O; dan dietilen glikol) dan direfluk dengan waktu
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reaksi selama 1,5; 2; 2,5; dan 3 jam pada temperatur 180 °C.
Perhitungan waktu dimulai pada saat eugenol diteteskan ke dalam
campuran antara pelarut dietilen glikol dan katalis basa heterogen
KF/ALO; pada 180 °C. Proses refluk dimaksudkan untuk memberi
kesempatan cairan refluk dan atau uvap refluk untuk mengadakan
kontak ulang dalam kolom refluk (kondensor). Selain itu, proses
refluk dilakukan untuk menyempurnakan reaksi isomerisasi dan
menaikkan probabilitas tumbukan antar molekul sehingga dapat
meningkatkan pembentukan produk.

Hasil refluk didinginkan pada temperatur ruang dan disaring
menggunakan kertas saring. Penyaringan dilakukan untuk
memisahkan hasil refluk dari katalis basa heterogen KF/AlLO;.
Selanjutnya, hasil refluk ditambah aquades dan diukur pH
larutannya, serta dilakukan penambahan larutan HCl 10 % dengan
cara sedikit demi sedikit sampai pH 7. Penambahan larutan HCI 10
% berfungsi untuk menghidrolisis isoeugenolat menjadi isoeugenol
dan garam KCIl. Penambahan larutan HCl 10 % sampai pH 7
dikarenakan pada pH tersebut semua ion K" sudah dilepaskan dari
isoeugenolat sehingga ion K" bereaksi dengan ion Cl" membentuk
garam KCI yang bersifat netral. Pemisahan isoeugenolat dari ion K
dapat meningkat karena adanya ion H" dalam larutan yang kemudian
diabstraksi oleh isoeugenolat untuk membentuk senyawa isoeugenol.
Selanjutnya campuran diekstraksi dengan toluen sebanyak tiga kali
dan dipisahkan fasa organiknya. Proses ini dilakukan untuk
memisahkan fasa organik (isoeugenol) dengan garam KCl yang
terbentuk pada saat reaksi hidrolisis. Fasa organik diektraksi dengan
aquades hingga fasa airnya bersifat netral. Proses ini bertujuan untuk
menghilangkan sisa asam dalam larutan. Selanjutnya fasa organik
ditambah MgSO, anhidrat hasil dari preparasi MgSO,.7H,O
(perhitungan terlampir pada Lampiran L.3). MgSO, anhidrat
berfungsi untuk mengikat molekul air yang terdapat dalam fasa
organik. MgSO, anhidrat digunakan karena senyawa tersebut bersifat
inert, netral, dan mempunyai kapasitas hidrat yang tinggi karena
mampu mengikat hingga 7 molekul hidrat yang terdapat dalam
sampel. MgSO, anhidrat diperoleh dari pemanasan MgSO,.7H,0O
pada temperatur 120 °C selama 24 jam, kemudian dilakukan
pemanasan berulang pada temperatur 120 °C selama 1 jam, hingga
diperoleh massa tetap. MgSO, anhidrat ditambahkan ke dalam fasa
organik hingga tidak terbentuk kumpulan serbuk MgSQO, hidrat. Hal
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tersebut merupakan indikasi telah terikatnya semua molekul air yang
terdapat dalam fasa organik. Selanjutnya residu MgSO, hidrat
dipisahkan dari fasa organik dengan proses penyaringan. Fasa
organik yang telah terbebas dari air dialiri gas N, untuk menguapkan
seluruh pelarut (toluen) hingga massa larutan konstan. Gas N, dapat
menguapkan pelarut toluen dikarenakan gas tersebut mempunyai
temperatur yang rendah yaitu -195,8 °C sechingga tekanan uapnya
juga rendah. Jika fasa organik yang mengandung pelarut toluen
dialiri gas N,, maka tekanan uap dalam fasa organik tersebut lebih
rendah jika dibandingkan dengan tekanan udara luar, akibatnya
toluen dapat menguap. Proses penguapan terjadi jika tekanan di
dalam sistem lebih rendah atau sama dengan tekanan lingkungan.
Setelah dilakukan reaksi isomerisasi terhadap eugenol minyak
cengkeh, perubahan komponen penyusun eugenol secara kualitatif
dan kuantitatif dapat diketahui melalui analisis hasil isomerisasi
eugenol menggunakan Kromatografi Gas-Spektrometer Massa (KG-
SM).

Pada proses reaksi isomerisasi eugenol, katalis yang digunakan
adalah KF/ALL,O; yang merupakan katalis basa heterogen.
Penggunaan katalis heterogen pada reaksi isomerisasi eugenol
memberikan proses pemisahan yang lebih mudah antara produk
dengan katalis jika dibandingkan dengan katalis homogen. Hal ini
dikarenakan antara produk dengan katalis mempunyai fasa yang
berbeda, katalis berfasa padat, sedangkan produk berfasa cair.
Kalium fluorida jika direaksikan dengan alumina dan H,O akan
menghasilkan senyawa K;AlFs dan KOH. Reaksi tersebut disajikan
pada persamaa 4.1.

I2KF + ALO; + 3Hy0 —= 2K;AlFg + 6KOH |y
AL O3 berfungsi untuk menghasilkan basa KOH. Senyawa KOH yang
dihasilkan dari reaksi antara KF dengan Al,O; dan H,O bertindak
sebagai basa kuat yang kemudian tersolvasi dalam pelarut dietilen
glikol. Dietilen glikol merupakan pelarut polar protik yang dapat
melepas proton sehingga mudah mensolvasi basa KOH. Selain itu,
dietilen glikol juga berperan sebagai media reaksi antara eugenol dan
KOH. KOH tersolvasi dalam pelarut dietilen glikol (Gambar 4.1)
sehingga dihasilkan ion OH sebagai basa dalam mekanisme reaksi
isomerisasi eugenol.
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Gambar 4.1 Reaksi KOH dan dietilen glikol

Mekanisme reaksi isomerisasi eugenol menjadi isoeugenol
menggunakan basa KOH yang dihasilkan dari reaksi antara KF
dengan Al,O; dan H,0, serta pelarut dietilen glikol diduga oleh
Sastrohamidjojo (1981) sesuai dengan persamaan 1 sampai 4 yang
disajikan pada Gambar 4.2 dan Gambar 4.3.

: K
H,CO HyCO.
K OH (1 )
OH/\/OV\OH

CH G=CH, CH Grehe
Eugenol Kalium Eugenolat
= +
. K
: O~ K+ : 3
H,CO )
= (2)
SH—C= HC—C&HZ HC—C—CHZ

Gambar 4.2 Tahap pertama dan kedua mekanisme reaksi isomerisasi
eugenol dengan basa KOH

Atom H yang terikat pada atom O diserang oleh ion OH
sebagai basa kuat yang dihasilkan dari proses solvasi KOH dalam
pelarut dietilen glikol. Serangan ion OH™ pada atom H dipengaruhi
oleh tingkat keasaman atom H tersebut. Apabila atom H semakin
asam, maka ion OH" akan semakin mudah untuk mengabstraksi atom
H. Pada gugus fenil eugenol, atom O yang mengikat atom H bersifat
sangat elektronegatif sehingga tingkat keasaman pada atom H juga
relatif tinggi (Gambar 2.7). Pada tahap pertama ini dihasilkan kalium
cugenolat. Selain itu, ion OH dari KOH juga menyerang atom H
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yang terikat pada atom C, sehingga menyebabkan atom C, kelebihan
elektron dan membentuk karbanion yang tidak stabil. Karbanion
yang tidak stabil tersebut akan berusaha mencapai bentuk yang stabil,
yaitu dengan beresonansi membentuk posisi ikatan rangkap
terkonjugasi. Pada proses resonansi, elektron pada atom C, akan
berpindah ke atom C tetangga yaitu atom Cg sehingga membentuk
ikatan rangkap, sedangkan ikatan rangkap pada Cg dan C, terputus
membentuk ikatan tunggal dan sepasang elektron berpindah ke atom
C,. Akibatnya atom C, kelebihan elektron sehingga bermuatan
negatif. Pada tahap kedua ini dihasilkan karbanion yang stabil.

H3CO. H3CO
+ H—OH ®)

Hc—c—CH2 Loy S
Kalium Isoeugenolat

:OH

H;CO HyCO

+ KCl (4)
HC=—C—CHj HC==C—CHj,
H H

Kalium Isoeugenolat Isoeugenol

Gambar 4.3 Tahap ketiga dan keempat mekanisme reaksi isomerisasi
eugenol dengan basa KOH

Pada tahap ketiga, atom C, yang bermuatan negatif akan
mengabstraksi atom H yang berasal dari H,O (terbentuk pada saat
reaksi antara eugenol dengan ion OH" ) sehingga terbentuk kalium
isoeugenolat. Pada tahap akhir reaksi isomerisasi eugenol, atom O
yang terikat pada benzena mengabstraksi atom H dari HCI sehingga
menghasilkan senyawa isoeugenol dan garam KCI.
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4.2 Analisis Komponen Hasil Isomerisasi  Eugenol
Menggunakan Kromatografi Gas-Spektrometer Massa
(KG-SM)

Hasil isomerisasi eugenol minyak cengkeh dianalisis
menggunakan KG-SM untuk mengetahui kadar dan komponennya.
Hasil analisis KG-SM menghasilkan kromatogram berupa TIC (Total
lonic Chromatogram) dan spektrum massa. TIC digunakan untuk
menentukan profil komponen hasil isomerisasi eugenol, sedangkan
spektrum massa digunakan untuk menentukan struktur senyawa
penyusun hasil isomerisasi eugenol. Analisis KG-SM ini
menggunakan kolom Rtx-Wax yang mengandung fasa diam 100 %
polietilen glikol yang bersifat polar (Restek, 2010).

Masing-masing puncak pada kromatogram ionik total KG-SM
hasil isomerisasi eugenol dipindai sehingga dihasilkan spektrum
massa dan diinterpretasi pola fragmentasinya. Spektrum massa
merupakan data keluaran dari spektrometer massa dalam bentuk
grafik hubungan antara massa fragmen ion yang bermuatan positif
dan kelimpahan relatif fragmen ion tersebut (Sastrohamidjojo, 1991).
Kelimpahan menunjukkan jumlah relatif fragmen ion dalam senyawa
serta kestabilan relatif fragmen ion tersebut dalam ruang pengion
spektrometer massa. Fragmen ion yang kurang stabil dengan segera
akan mengalami pemecahan pada ruang pengion dan kemungkinan
terdeteksi pada detektor semakin kecil sehingga kelimpahannya pada
spektrum massa menjadi kecil.
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Gambar 4.4 Kromatogram ionik total KG-SM hasil reaksi
isomerisasi eugenol dengan waktu reaksi 1,5 jam
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Gambar 4.5 Kromatogram ionik total KG-SM hasil reaksi
isomerisasi eugenol dengan waktu reaksi 2 jam
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Gambar 4.6 Kromatogram ionik total KG-SM hasil reaksi
isomerisasi eugenol dengan waktu reaksi 2,5 jam
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Gambar 4.7 Kromatogram ionik total KG-SM hasil reaksi
isomerisasi eugenol dengan waktu reaksi 3 jam

Hasil analisis menggunakan KG-SM dengan kolom Rtx-Wax
menunjukkan kromatogram ionik total dengan tiga puncak senyawa
terbesar dalam sampel hasil isomerisasi eugenol (% area > 1).
Kromatogram KG-SM hasil isomerisasi eugenol dengan waktu reaksi
1,5; 2; 2,5; dan 3 jam disajikan pada Gambar 4.4, Gambar 4.5,
Gambar 4.6 dan Gambar 4.7.
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Tabel 4.1 Data % area dan waktu retensi komponen hasil isomerisasi
eugenol dengan variasi waktu reaksi 1,5; 2; 2,5; dan 3 jam
menggunakan KG-SM

p Waktu
No. Wakt.u Eeait] Puncak Retensi % Area
(jam) (menit)
1 16,677 37,55
1. 1,5 2 18,377 6,96
3 20,080 55,49
1 16,675 31,22
2 2 2 18,383 6,99
3 18,383 61,78
1 16,691 62,37
3 2,5 2 18,387 3,64
3 20,079 33,63
1 16,706 86,29
4. 3 2 18,387 1,18
3 20,079 12,53

Urutan puncak komponen pada kromatogram ionik total
dipengaruhi oleh interaksi komponen tersebut dengan fasa diam yang
terdapat dalam kolom kromatografi gas. Kolom Rtx-Wax
mempunyai fasa diam yang bersifat polar (Restek, 2010), sehingga
komponen hasil reaksi isomerisasi eugenol yang bersifat polar akan
tertahan pada kolom karena interaksinya yang sangat kuat dengan
fasa diam, sedangkan komponen yang bersifat non polar akan keluar
terlebih dahulu dari kolom karena interaksinya yang lemah dengan
fasa diam (Hendayana, 2006). Menurut Sax dan Lewis (1987), titik
didih eugenol 250-255 °C, titik didih cis-isoeugenol 262-265 °C,
sedangkan titik didih trams-isoeugenol 271-274 °C. Titik didih
eugenol<cis-isoeugenol<trams-isoeugenol sehingga senyawa yang
mempunyai titik didih tinggi, yaitu frans-isoeugenol akan semakin
lama terelusi dalam kolom dan menghasilkan waktu retensi yang
semakin lama pula. Berdasarkan Gambar 4.4, Gambar 4.5, Gambar
4.6 dan Gambar 4.7, puncak 1, 2, dan 3 diduga berturut-turut adalah
senyawa eugenol, cis-isoeugenol, dan trans-isoeugenol. Kadar (%
area) komponen hasil isomerisasi eugenol dengan waktu reaksi
selama 1,5; 2; 2,5; dan 3 jam disajikan pada Tabel 4.1. Kadar
tertinggi dari senyawa yang diduga trans-isoeugenol dan cis-
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isoeugenol diperoleh pada waktu reaksi selama 2 jam berturut-turut
sebesar 61,78 % dan 6,99 %.

Pada rangkaian alat instrumen KG-SM, spektrometer massa
bertindak sebagai detektor yang mendeteksi lebih lanjut senyawa
hasil isomerisasi eugenol yang terelusi dari kolom kromatografi gas.
Masing-masing puncak pada kromatogram ionik total KG-SM hasil
isomerisasi eugenol dipindai sehingga dihasilkan spektrum massa
dan diinterpretasi pola fragmentasinya.

Hasil analisis spektrometer massa terhadap hasil isomerisasi
eugenol pada waktu reaksi selama 2 jam dengan waktu retensi
16,675 menit (Tabel 4.1) menghasilkan spektrum massa pada
Gambar 4.8.

Kelimpahan (%)

Massa/muatan (m/z)

Gambar 4.8 Spektrum massa komponen hasil isomerisasi eugenol
dengan waktu retensi 16,675 menit
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Gambar 4.9 Pola fragmentasi yang disarankan untuk eugenol

Spektrum massa pada Gambar 4.8 menunjukkan adanya
puncak 51, 65, 77, 91, 103, 121, 131, 149, dan 164. Puncak m/z 134
dihasilkan dari pelesasan —OCH, pada puncak ion m/z 164,
kemudian terjadi pelepasan —H sehingga dihasilkan puncak m/z 133.
Puncak m/z 133 terjadi pelepasan secara berturut-turut, yaitu
pelepasan —OH, -C,H;, dan —CH, sehingga dihasilkan puncak m/z 77
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yang kemudian terurai lebih lanjut menghasilkan puncak m/z 51.
Puncak m/z 91 yang dihasilkan dari pelepasan —C,H; beresonansi
membentuk ion tropilium. Puncak m/z 65 dihasilkan dari pelepasan —
C,H, pada ion trolipium. Puncak m/z 149 dihasilkan dari pelepasan —
CH; pada puncak ion m/z 164, kemudian terjadi pelepasan —CO
sehingga dihasilkan puncak m/z 121. Selain itu, puncak 149 terjadi
pelepasan secara berturut-turut, yaitu pemutusan —OH dan —CO
sehingga dihasilkan puncak m/z 103. Puncak m/z 103 terurai lebih
lanjut menghasilkan puncak m/z 55. Data pustaka WILEY7.LIB
menunjukkan bahwa senyawa tersebut mempunyai kemiripan dengan
pola fragmentasi senyawa eugenol (Lampiran L.19.1). Pola
fragmentasi yang disarankan dari senyawa tersebut disajikan pada
Gambar 4.9.

Hasil analisis spektrometer massa terhadap hasil isomerisasi
eugenol pada waktu reaksi selama 2 jam dengan waktu retensi
18,383 menit dan 20,075 menit (Tabel 4.1) menghasilkan spektrum
massa pada Gambar 4.10.

l pdl ki
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Kelimpahan (%) = .

Massa/muatan (m/z)

(a)

=
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I\}Iassa/muz-;tan (.;n/z)“
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Gambar 4.10 Spektrum massa:
a. Komponen hasil isomerisasi eugenol dengan waktu
retensi 18,383 menit
b.Komponen hasil isomerisasi eugenol dengan waktu
retensi 20,075 menit
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Gambar 4.11 Pola fragmentasi yang disarankan untuk isoeugenol

Spektrum massa pada Gambar 4.10 menunjukkan adanya
puncak 51, 65, 77, 91, 103, 121, 131, 149, dan 164. Puncak m/z 134
dihasilkan dari pelesasan —OCH, pada puncak ion m/z 164,
kemudian terjadi pelepasan —H sehingga dihasilkan puncak m/z 133.
Selain itu, puncak m/z 134 mengalami pelepasan —OH sehingga
dihasilkan puncak m/z 118. Puncak m/z 118 terjadi pelepasan secara
berturut-turut, yaitu pelepasan —CH; dan —C,H; sehingga dihasilkan
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puncak m/z 77. Puncak m/z 149 dihasilkan dari pelepasan —CH; pada
puncak ion m/z 164, kemudian pada puncak m/z 149 terjadi
pelepasan secara berturut-turut, yaitu pelepasan —CO dan —OH
sehingga dihasilkan puncak m/z 103. Puncak m/z 103 tersebut terurai
lebih lanjut menghasilkan puncak m/z 55. Puncak m/z 147 dihasilkan
dari pelepasan —OH pada puncak ion m/z 164, kemudian pada
puncak m/z 147 terjadi pelepasan secara berturut-turut, yaitu
pelepasan —C,H; dan —OCHj; sehingga dihasilkan puncak m/z 91.
Selanjutnya, puncak m/z 91 beresonansi membentuk ion tropilium.
Puncak m/z 65 dihasilkan dari pelepasan —C,H, pada ion tropilium.
Data pustaka WILEY7.LIB menunjukkan bahwa senyawa tersebut
mempunyai kemiripan dengan pola fragmentasi senyawa cis-
isoeugenol dan trans-isoeugenol (Lampiran L.19.2 dan L.19.3). Pola
fragmentasi yang disarankan dari senyawa tersebut disajikan pada
Gambar 4.11.

Identifikasi puncak kromatogram ionik total KG-SM hasil
isomerisasi eugenol juga dilakukan melalui analisis kualitatif, yaitu
dengan membandingkan spektrum massa hasil isomerisasi eugenol
dengan isoeugenol standar dan eugenol. Apabila kedua spektrum
massa tersebut identik, maka tiap-tiap puncak dapat diidentifikasi
pada kromatogram ionik total KG-SM hasil isomerisasi eugenol.
Spektrum massa eugenol dan hasil isomerisasi eugenol pada waktu
reaksi selama 2 jam disajikan pada Gambar 4.12.
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Gambar 4.12 Spektrum massa:
a. Eugenol dengan waktu retensi 16,579 menit
b.Hasil isomerisasi eugenol dengan waktu retensi
16,675 menit

Berdasarkan Gambar 4.12 dapat diketahui bahwa spektrum massa
hasil isomerisasi eugenol dengan waktu retensi 16,675 menit identik
dengan spektrum massa eugenol dengan waktu retensi 16,579 menit.
Dengan demikian dapat ditegaskan bahwa puncak dengan waktu
retensi 16,675 menit merupakan eugenol.

Spektrum massa isoeugenol standar dan hasil isomerisasi
eugenol pada waktu reaksi 2 jam disajikan pada Gambar 4.13.

Kelimpahan (%)
151
S

Massa/muatan (m/z)

(a)
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Gambar 4.13 Spektrum massa:
a. Isoeugenol standar dengan waktu retensi
18,211 menit
b.Hasil isomerisasi eugenol dengan waktu retensi
18,383 menit
c.Isoeugenol standar dengan waktu retensi 19,988
d.Hasil isomerisasi eugenol dengan waktu retensi
20,075 menit.

Berdasarkan Gambar 4.13 dapat diketahui bahwa spektrum massa
hasil isomerisasi eugenol pada waktu retensi 18,383 menit identik
dengan spektrum massa isoeugenol standar pada waktu retensi
18,211 menit, sedangkan spektrum massa hasil isomerisasi eugenol
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pada waktu 20,075 menit identik dengan spektrum massa isoeugenol
standar pada waktu retensi 19,988 menit. Dengan demikian dapat
ditegaskan bahwa hasil isomerisasi eugenol pada waktu retensi
18,383 menit dan 20,075 menit merupakan isoeugenol.

4.3 Penentuan Waktu Optimum Isomerisasi Eugenol

Penentuan waktu optimum isomerisasi eugenol dilakukan
berdasarkan analisis data kromatogram ionik total KG-SM hasil
isomerisasi eugenol pada berbagai waktu reaksi selama 1,5; 2; 2.5;
dan 3 jam. Profil kadar (% area) komponen hasil isomerisasi eugenol
pada tiap waktu reaksi ditunjukkan melalui grafik hubungan waktu
reaksi terhadap % area komponen hasil isomerisasi eugenol pada
temperatur 180 °C seperti yang disajikan pada Gambar 4.14 dan
Tabel 4.2.

Tabel 4.2 Data % area komponen hasil reaksi isomerisasi eugenol

Komponen Waktu Reaksi (jam)
No. Hasil Reaksi 1,5 2 2.5 3
Isomerisasi % Area | % Area | % Area | % Area
1. Eugenol 37,55 31,22 62,73 86,29
2. Cis-isoeugenol 6,96 6,99 3,64 1,18
3. Trans-isoeugenol 55,49 61,78 33,63 12,53

Grafik yang tersaji pada Gambar 4.14 menunjukkan adanya
pengaruh waktu reaksi terhadap kadar (% area) komponen hasil
isomerisasi eugenol pada temperatur 180 °C. Hal tersebut
ditunjukkan dengan profil kadar senyawa yang diduga trans-
isoeugenol dan cis-isoeugenol yang mula-mula mengalami kenaikan
kemudian mengalami penurunan, serta profil kadar eugenol yang
mula-mula mengalami penurunan kemudian mengalami kenaikan
seiring dengan bertambahnya waktu reaksi.
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Gambar 4.14 Grafik hubungan waktu reaksi terhadap % area
komponen hasil isomerisasi eugenol pada temperatur
180 °C

Berdasarkan grafik yang disajikan pada Gambar 4.14 dapat
diketahui bahwa pada waktu reaksi selama 1,5 dan 2 jam terjadi
kenaikan kadar senyawa trans-isoeugenol yaitu dari 55,49 % menjadi
61,78 % dan juga cis-isoeugenol yaitu dari 6,96 % menjadi 6,99 %,
sedangkan pada senyawa eugenol terjadi penurunan kadar yaitu dari
37,55 % menjadi 31,22 %. Namun, pada waktu reaksi selama 2,5 dan
3 jam terjadi penurunan kadar produk isomerisasi baik trans-
isoeugenol maupun cis-isoeugenol yang diikuti dengan kenaikan
kadar eugenol. Hal ini menunjukkan bahwa waktu reaksi optimum
dari reaksi isomerisasi eugenol menjadi isoeugenol adalah 2 jam.
Waktu reaksi 2 jam merupakan waktu optimum dimana energi
pemanasan dengan temperatur 180 °C dapat membantu reaksi
isomerisasi eugenol menjadi isoeugenol. Hal tersebut ditunjukkan
dengan meningkatnya kadar produk isomerisasi (trans-isoeugenol
dan cis-isoeugenol) seiring dengan berkurangnya kadar reaktan
(eugenol). Profil kadar senyawa frans-isoeugenol cenderung
meningkat kemudian mengalami penurunan, sedangkan profil kadar
senyawa cis-isoeugenol relatif konstan. Hal ini dikarenakan tolakan
ruang zat antara karbanion (gugus alil dan fenol) pada trans-
isoeugenol lebih rendah dibandingkan dengan karbanion cis-
isoeugenol sehingga menyebabkan frans-isoeugenol yang dihasilkan
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lebih banyak daripada cis-isoeugenol. Selain itu, bentuk geometri
trans-isoeugenol lebih stabil dibandingkan dengan bentuk cis-
isoeugenol. Sykes (1986) menyatakan bahwa di dalam reaksi kimia
akan cenderung menuju ke keadaan yang paling stabil.

Tolak menolak e S

./H [o] H
H— Hied H
H 3
c=c\/ H /c?'c\/
o e T
’.H/\ :
N, H
cis-isoeugenol trans-isoeugenol

Gambar 4.15 Kestabilan struktur cis-isoeugenol dan trans-isoeugenol

Pada umumnya, semakin lama waktu reaksi dengan
menggunakan metode refluk, maka produk yang terbentuk juga
semakin meningkat. Hal ini dikarenakan pemanasan refluk akan
meningkatkan tumbukan antar molekul reaktan sehingga probabilitas
pembentukan produk juga meningkat seperti yang terjadi pada waktu
reaksi selama 2 jam. Waktu reaksi selama 2 jam adalah waktu
optimum reaksi isomerisasi eugenol dimana pada waktu tersebut
merupakan titik puncak pembentukan isoeugenol. Namun, pada
waktu reaksi selama 2,5 dan 3 jam terjadi penurunan kadar produk
isomerisasi baik trams-isoeugenol maupun cis-isoeugenol. Hal ini
dikarenakan setelah produk terbentuk secara optimum, maka dengan
adanya pemanasan lebih lanjut menyebabkan tumbukan antar
molekul terjadi secara terus-menerus sehingga diduga produk trans-
isoeugenol dan cis-isoeugenol yang telah terbentuk menjadi tidak
stabil dan mengurai kembali menjadi eugenol. Oleh karena itu,
perpanjangan waktu reaksi selama 2,5 dan 3 jam tidak meningkatkan
pembentukan isoeugenol. Cerveny et al. (1987) menyatakan bahwa
semakin lama waktu pemanasan pada reaksi isomerisasi, maka
semakin banyak isoeugenol yang terbentuk, akan tetapi waktu
pemanasan akan mencapai optimum pada waktu pemanasan tertentu.

Reaksi isomerisasi eugenol menjadi isoeugenol merupakan
reaksi kesetimbangan atau reaksi dapat balik. Hal ini dapat dilihat
pada Gambar 4.14 dimana kadar eugenol mengalami kenaikan pada
waktu reaksi 2,5 jam dan 3 jam, yaitu dari 31,22 % menjadi 62,73 %
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dan 86,29 %. Peningkatan kadar eugenol diduga karena adanya H,O
dalam sistem reaksi isomerisasi eugenol. Adanya H,O pada jumlah
tertentu dalam campuran reaksi isomerisasi eugenol akan
menurunkan persentase produk isomerisasi eugenol. Berdasarkan
penelitian Kadarohman dan Muchalal (2009) mengenai pengaruh
H,O0 pada hasil reaksi isomerisasi eugenol menggunakan KOH dalam
pelarut etilen glikol pada temperatur 150 °C selama 6 jam
menyatakan bahwa adanya 2 mL H,O dalam reaksi isomerisasi
eugenol menghasilkan produk trans-isoeugenol 59,04 % dan eugenol
sebesar 19,48 %, sedangkan produk hasil isomerisasi eugenol dengan
adanya H,O kurang dari 2 mL menghasilkan trans-isoeugenol 73,37
% dan eugenol 1,95 %. Adanya H,O yang terdapat dalam sistem
reaksi isomerisasi eugenol menyebabkan lebih tertariknya ion OH"
yang berfungsi sebagai basa ke H,O daripada ke pelarut dietilen
glikol sehingga atom H yang terikat pada atom O pada gugus fenil
eugenol akan sulit untuk diabstraksi oleh ion OH akibatnya
persentase isoeugenol rendah.

Pada penelitian ini, temperatur yang digunakan untuk reaksi
isomerisasi eugenol sebesar 180 °C. Pada temperatur tersebut
diperoleh waktu optimum selama 2 jam, sedangkan temperatur yang
digunakan oleh Firdaus (2010) sebesar 150 °C dan diperoleh waktu
optimum selama 6 jam dalam pelarut yang sama, yaitu dietilen
glikol. Waktu optimum reaksi isomerisasi eugenol yang diperoleh
menggunakan temperatur 180 °C lebih cepat jika dibandingkan
dengan menggunakan temperatur 150 °C. Hal ini dikarenakan laju
suatu reaksi kimia bertambah dengan naiknya temperatur. Menurut
Keenan dkk. (1984), kenaikan 10 °C akan melipatgandakan dua atau
tiga laju suatu reaksi. Hal ini dikarenakan persentase tabrakan yang
mengakibatkan reaksi kimia menjadi lebih besar sehingga molekul-
molekul akan memiliki kecepatan yang besar dan mempunyai energi
yang cukup untuk bereaksi sehingga waktu reaksi akan menjadi lebih
cepat.
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BAB IV
KESIMPULAN DAN SARAN

4.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan
sebagai berikut:
1.Waktu reaksi yang digunakan dalam reaksi isomerisasi
eugenol berpengaruh terhadap kadar dan komponen
produknya, yaitu isoeugenol. Kadar optimum isoeugenol
diperoleh pada waktu reaksi selama 2 jam
2.Komposisi komponen hasil reaksi isomerisasi eugenol pada
waktu reaksi optimum yaitu eugenol, frans-isoeugenol, dan
cis-isoeugenol dengan kadar berturut-turut sebesar 31,22
%, 61,78 %, dan 6,99 %.
4.2 Saran

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai pengaruh
temperatur terhadap laju reaksi pembentukan isoeugenol dengan
menggunakan katalis basa heterogen KF/Al,O;,
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L.1

LAMPIRAN

Diagram Alir Tahapan Penelitian
Preparasi
Bahan penelitian Alat penelitian

| |
v

Preparasi MgSO, anhidrat dari MgS0,.7H,0

v

Pembebasan molekul H,O dalam eugenol
menggunakan MgS0O, anhidrat

v

Penentuan berat jenis eugenol

v

Pembuatan katalis heterogen KF/Al,O3

v

Analisis komponen dan kadar eugenol dan isoeugenol standar
menggunakan Kromatografi Gas-Spektrometer Massa

52

v

Isomerisasi eugenol menjadi isoeugenol

v

Analisis komponen dan kadar hasil reaksi isomerisasi
menggunakan Kromatografi Gas-Spektrometer Massa




L.2
L.2.1

L.2.2

Diagram Alir Penelitian
Preparasi MgSO, anhidrat dari MgSO,.7H,0

MgS0,.7H,0

A 4

dimasukkan ke dalam mortar sebanyak 20 g

digerus sampai berbentuk serbuk halus

dipindahkan ke dalam cawan porselain

dipanaskan dalam oven pada temperatur 120 °C selama
24 jam

dikeluarkan cawan porselain yang berisi MgSO,.7H,0
dan dimasukkan ke dalam desikator

ditimbang menggunakan neraca analitik

dimasukkan kembali ke dalam oven pada temperatur
120 °C selama 1 jam

dikeluarkan cawan porselain yang berisi MgSO,.7H,0
dan dimasukkan ke dalam desikator

ditimbang menggunakan neraca analitik

diulangi prosedur pemanasan serbuk MgSO,.7H,0O
selama 1 jam sampai diperoleh massa yang konstan
disimpan dalam desikator

MgSQO, anhidrat

Pembebasan molekul H,O pada eugenol menggunakan
MgSO, anhidrat

Eugenol

h 4

dimasukkan ke dalam gelas kimia kapasitas 250 mL
sebanyak 10 mL

ditambah MgSO, anhidrat sedikit demi sedikit hingga
tidak terjadi kumpulan serbuk

diamati terbentuknya kumpulan serbuk MgSO, pada
eugenol

didiamkan

disaring dengan kertas saring

Eugenol Bebas Molekul H,0
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L.2.3

L.24

Penentuan berat jenis eugenol

Piknometer kapasitas 1 mL

penuh

A 4

dicuci dan dikeringkan
ditimbang massanya
diisi dengan eugenol bebas H,O hingga

ditimbang massanya
dilakukan perhitungan berat jenis eugenol

Berat Jenis Eugenol (g/mL)

Pembuatan katalis heterogen KF/AlLO;

KF

Aleg

ditimbang dalam botol timbang
sebanyak 3,48 g dengan neraca
analitik

dimasukkan ke dalam gelas kimia
kapasitas 250 mL

ditambah 25 mL aquadem

diaduk dengan pengaduk magnet
selama 5 menit

54

A 4

Katalis heterogen KF/Al,O5

ditimbang sebanyak 0,5202 g dengan
neraca analitik

dimasukkan ke dalam gelas kimia
kapasitas 250 mL
ditambah 10 mL aquadem

diaduk dengan pengaduk magnet selama
5 menit

dituang larutan KF ke dalam larutan Al,0;
diaduk dengan pengaduk magnet selama 45 menit
dimasukkan ke dalam freeze dryer hingga kering
disimpan dalam desikator



L.2.5 Analisis komponen dan kadar eugenol menggunakan
Kromatografi Gas-Spektrometer Massa (KG-SM)

Eugenol

diambil sebanyak 0,2 pL
menggunakan syringe mikro
diinjeksikan ke dalam instrumen
KG-SM melalui septum

dianalisis menggunakan KG-SM

A 4

Kromatogram dan Spektrum
Massa Eugenol

L.2.6 Analisis komponen dan kadar isoeugenol standar
menggunakan Kromatografi Gas-Spektrometer Massa
(KG-SM)

Isoeugenol Standar

diambil sebanyak 0,2 pL
menggunakan syringe mikro
diinjeksikan ke dalam instrumen
KG-SM melalui septum

dianalisis menggunakan KG-SM

h 4

Kromatogram dan Spektrum
Massa Isoeugenol Standar
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L.2.7

KF/ALO;

Isomerisasi eugenol menggunakan katalis heterogen

4,26 g (0,0297 mol) KF/Al,04

1,28 g (0,0099 mol) eugenol bebas H,0

dimasukkan ke dalam labu alas bulat leher
tiga kapasitas 100 mL yang telah
dilengkapi dengan pengaduk magnet,
termometer 200 °C dan kondensor
ditambah 40 mL dietilen glikol (0,4207
mol) ke dalam labu leher tiga 100 mL
diaduk dan dipanaskan dengan penangas
minyak

+  dimasukkan ke dalam corong
tetes kapasitas 100 mL

+  diteteskan sedikit demi sedikit
ke dalam labu alas bulat leher
tiga yang berisi KF/AL,O; dan
dietilen glikol

y

A 4
Hasil Refluk

ditambah 50 mL aquades

dipisahkan kedua lapisan

diaduk dan dipanaskan menggunakan refluk dengan penangas
minyak pada temperatur 180 °C selama 1,5; 2; 2,5; dan 3 jam

didinginkan dan disaring dengan kertas saring
ditampung filtrat ke dalam gelas kimia kapasitas 250 mL

ditambah larutan HCI 10 % sampai pH 7
diektraksi dengan 15 mL toluen menggunakan corong pisah
kapasitas 500 mL sebanyak tiga kali

A 4

Fasa Organik

ekstraksi
+  dipisahkan kedua lapisan

A 4

Fasa Air

1  dimasukkan ke dalam corong pisah kapasitas 500 mL
+  diekstraksi dengan aquades sebanyak 10 mL untuk setiap kali proses

h 4

Fasa Organik

y

A 4
Fasa Air

dimasukkan ke dalam gelas kimia kapasitas 250 mL

ditambah MgSO, anhidrat

disaring dengan kertas saring
ditampung filtrat dalam botol sampel
dialiri gas N, hingga massanya konstan

Hasil Isomerisasi (Isoeugenol)
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L.2.8 Analisis komponen dan kadar kasil isomerisasi eugenol
menggunakan Kromatografi Gas-Spektrometer Massa

(KG-SM)

Hasil Isomerisasi Eugenol

A 4

diambil sebanyak
menggunakan syringe mikro
diinjeksikan ke dalam instrumen
KG-SM melalui septum

dianalisis menggunakan KG-SM

02 pL

Kromatogram dan Spektrum
Massa Hasil Isomerisasi Eugenol

L.3 Data Preparasi MgSQ, anhidrat
L.3.1 Tabel penimbangan MgSO,.(7-x)H,0 sampai diperoleh

massa konstan

No. Penimbangan ALty
®
1. | Awal 20
) Setelah dipanaskan 24 jam pada 1035
" | temperatur 120 °C y
3 Setelah dipanaskan 1 jam pada 10.14
" | temperatur 120 °C ’
Setelah dipanaskan 1 jam pada
s temperatur 120 °C y
5 Setelah dipanaskan 1 jam pada 10.14
" | temperatur 120 °C ’

L.3.2 Perhitungan molekul hidrat yang hilang setelah

preparasi
Reaksi :

MgSO47H20 — MgSO4(7-X)H20 + X HzO

dimana x = jumlah molekul hidrat yang hilang
Massa MgS0O,.7H,O =20g

Massa MgSO,.(7-x)H,O =10,14 g
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Massa xH,O = massa MgS0,.7H,0 — massa MgSO,.(7-x)H,O
=20g-10,14g=9,86 ¢
Mr MgSO, =120 g/mol
Mr xH,O = (x)18 g/mol
Massa MgSOa.(7 - x)H20

Mol MgSO4.(7-x)H,O =
Mr MgS04.(7 - x)H20

B 10,14¢g
120g / mol + (7 —x)18g / mol
Massa (x)H20 _ 9,86¢g

Mol xH,O =

Mr (x)H20 (x)18g / mol

~ Mol (x)H20
Mol MgSO04.(7-x)Hz0

9,86g 120+ (7 —x)18g / mol
= X
(x)18g / mol 10,14¢g
9,86(246—18
_ 986(246-18v)
182,52(x)
360 (x) = 2425,56

182,52(x) = 2425,56 - 177,48(x)

x=6,74 =7
Jadi, nilai x = 7, maka MgSQ, yang diperoleh, yaitu:

MgSO4(7-7) Hzo 3 MgSO4(7-7)H20
= MgSO, anhidrat
L.4 Perhitungan Berat Jenis Eugenol
Volume minyak cengkeh = 1 mL
Massa piknometer + eugenol = 6,46 ¢g
Massa piknometer = 5,16¢g

Massa eugenol 1,30 g
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Massa jenis eugenol = _Massa Eugenol

Volume Eugenol

_ 1,30 g
I mL
= 1,30 g/mL
L.S Perhitungan Mol Eugenol Minyak Cengkeh
Massa jenis eugenol = 1,30 g/mL
Volume eugenol =1,260 mL
Massa eugenol = Massa jenis eugenol X volume eugenol

X % area eugenol

= 1,30 g/mL X 1,260 mL X 97,10 %

1,6276 g
Mol eugenol oA PIR/Engeol
Mr Eugenol

_ 1L6276g
16420 g/mol

= 0,0099 mol
L.6 Perhitungan Mol Katalis KF/ALO;
Perbandingan mol eugenol : mol KF/Al,O;=1:3
Mol KF/Al,O4 = % x mol eugenol

% x 0,0099 mol

0,0297 mol

L.7 Perhitungan Massa KF dan ALQO; yang Diperlukan

dalam Pembuatan Katalis KF/ALO;

Reaksi :

12KF + ALO; + 3 H,0 — 2 K;AlIF, + 6 KOH
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e Perbandingan mol eugenol : katalis KF/Al,O3 =1: 3

_ 0.12mol
6

= (0,06 mol

Massa KF =mol KF x BM KF
= 0,06 mol x 58 g/mol
=348¢g

_ 0.01 mol

6
=(0,0051 mol
Massa A1203 = mol A1203 x BM A1203
=0,0051 mol x 102 g/mol
—0,5202 g

Mol KF yang dibutuhkan X 3

Mol Al,O; yang dibutuhkan x 3

_ 0.02 mol
6
= 0,01 mol
Massa K;AlF, = mol K;AlF; x BM K;AlF,
= 0,01 mol x 258 g/mol
=258¢g
_ 0.06 mol
6
= 0,03 mol
Massa KOH =mol KOH x BM KOH
= 0,03 mol x 56 g/mol
=1,68¢g
Jadi, untuk setiap pembuatan katalis KF/Al,O; diperlukan 3,48
g KF; dan 0,5202 g Al,O;

Mol K3A1F6 x 3

Mol KOH x3

L.8 Perhitungan Mol Dietilen glikol dalam Reaksi
Isomerisasi Eugenol

Massa jenis dietilen glikol = 1,115 g/mL

Volume dietilen glikol =40 mL
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Massa dietilen glikol = Massa jenis X Volume
=1,115 g/mL X 40 mL

=446 ¢g
Massa molekul dietilen glikol =106 g/mol
M dietilen glikol
Mol dietilen glikol - Yassadie ensTxo
Mr dietilen glikol
44,6 g
106 g/mol
=0,4207 mol
L.9. Perhitungan Volume Larutan HCI 10 % dari HCI 37
%
Cuci37%X Vhc137% = Cuci10%X VicL 10%

37 % X Vuci37%

10 % x 100 mL
10% x 100 mL

37%
27,03 mL

Jadi, HCl 37 % diambil sebanyak 27,03 mL menggunakan
gelas ukur kapasitas 100 mL dan dimasukkan ke dalam labu takar
kapasitas 100 mL, kemudian diencerkan dengan aquades hingga
tanda batas dan dikocok hingga homogen.

Vicr379 yang dibutuhkan
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L.10

Respon Detektor

L.11

Kromatogran Ionik Total KG-SM Eu

genol
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Kromatogram lIonik Total KG-SM Is
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L.12

L.12.1
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Kromatogram Ionik Total KG-SM Hasil Isomerisasi
Eugenol

Kromatogram ionik total KG-SM hasil isomerisasi
eugenol dengan waktu reaksi 1,5 jam
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L.12.2
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Respon Detektor
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Kromatogram ionik total KG-SM hasil isomerisasi
eugenol dengan waktu reaksi 2 jam
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L.12.3

eugenol dengan waktu reaksi 2,5 jam

Respon Detektor

I
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Kromatogram ionik total KG-SM hasil isomerisasi
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L.12.4 Kromatogram ionik total KG-SM hasil isomerisasi
eugenol dengan waktu reaksi 3 jam
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L.13 Spektrum Massa Eugenol dengan Waktu Retensi

16,579 menit

Kelimpahan (%)

Kelimpahan (%)

Massa/muatan (m/z)

L.14 Spektrum Massa Isoeugenol Standar

L.14.1  Spektrum massa komponen isoeugenol standar dengan
waktu retensi 18,211 menit

Massa/muatan (m/z)

L.14.2  Spektrum massa komponen isoeugenol standar dengan

waktu retensi 19,988 menit

Kelimpahan (%)
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L.15

L.151

Spektrum Massa Komponen Hasil Isomerisasi Eugenol
dengan Waktu Reaksi 1,5 Jam

Spektrum massa komponen hasil isomerisasi eugenol
dengan waktu retensi 16,677 menit

Kelimpahan (%)

L.15.2

i Kelimpahan (%)

L.15.3

__ Kelimpahan (%) B
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Massa/muatan (m/z)

Spektrum massa komponen hasil isomerisasi eugenol
dengan waktu retensi 18,377 menit
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M —_—
. [ I = I ¥ Y LAl
N ":HL"':L | "A'Jf"'"' Tﬁ*’l

Massa/muatan (m/z)

Spektrum massa komponen hasil isomerisasi eugenol
dengan waktu retensi 20,080 menit
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Massa/muatan (m/z)



L.16

L.16.1

Spektrum Massa Komponen Hasil Isomerisasi Eugenol
dengan Waktu Reaksi 2 Jam

Spektrum massa komponen hasil isomerisasi eugenol
dengan waktu retensi 16,675 menit

Kelimpahan (%)

L.16.2

Kelimpahan (%) -

L.16.3

—

Kelimpahan (%)

Massa/muatan (m/z)

Spektrum massa komponen hasil isomerisasi eugenol
dengan waktu retensi 18,383 menit

\ Il = i
i J By B B B A

0o Mok

Massa/muatan (m/z)

Spektrum massa komponen hasil isomerisasi eugenol
dengan waktu retensi 20,075 menit

ool oW e Lo W 1/ R /Y| (|

Massa/muatan (m/z)
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L.17

L1741

Kelimpahan (%) _: ]

]

L.17.2

__Kelimpahan (%) _ B

L.17.3

)

Spektrum Massa Komponen Hasil Isomerisasi Eugenol
dengan Waktu Reaksi 2,5 Jam

Spektrum massa komponen hasil isomerisasi eugenol
dengan waktu retensi 16,691 menit

1 il
i
k
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J_ r‘L moE o m R ME mE @
B B 0 Nl o e o -t
W wh ' wi ar uh wew als il -y - -l - dad el

Massa/muatan (m/z)

Spektrum massa komponen hasil isomerisasi eugenol
dengan waktu retensi 18,387 menit
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o ol J;--Li {4 F T R
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Massa/muatan (m/z)

Spektrum massa komponen hasil isomerisasi eugenol

dengan waktu retensi 20,079 menit

Kelimpahan (%
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L.18

Spektrum Massa Komponen Hasil Isomerisasi Eugenol
dengan Waktu Reaksi 3 Jam

L.18.1 Spektrum massa komponen hasil isomerisasi eugenol
dengan waktu retensi 16,706 menit
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Massa/muatan (m/z)

L.18.2 Spektrum massa komponen hasil isomerisasi eugenol
dengan waktu retensi 18,387 menit
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L.18.3

Kelimpahan (%)

180l L

Massa/muatan (m/z)

Spektrum massa komponen hasil isomerisasi eugenol
dengan waktu retensi 20,079 menit
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Massa/muatan (m/z)
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L.19 Pustaka Spektrum Massa Komponen Hasil Isomerisasi

Eugenol
L.19.1 Pustaka spektrum massa eugenol
.|.|'_ oy

.-:' F:=1

B ; 1oL m | - L. .

B = i il
,-..l.,.l..r|-l..-|lh.1-|-..4-|'.-.1T;..l-,-.,d-|....-I.....,1,..-.""1.......,...,.,.....,...,.,.........,
WoEW s I R R M Ny M M I

e

Berat molekul : 164

Rumus Molekul : CioH120,
Nama Komponen : eugenol
Pustaka : WILEY7.LIB

L.19.2 Pustaka spektrum massa cis-isoeugenol

Erebmpabean

WMo W W I mM un FooE I 0
Berat molekul 1164
Rumus Molekul . C10H1202
Nama Komponen : cis-isoeugenol
Pustaka : WILEY7.LIB
L.19.3 Pustaka spektrum massa frans-isoeugenol
Iy "
5 Ll (]
; ! n w
B Ll ol | I |I il | | !
M-S ol ool B I i et i et T
LR R N § VAN 1 O N SU T (A TR
Berat molekul : 164
Rumus Molekul . C10H1202
Nama Komponen : trans-isoeugenol
Pustaka : WILEY7.LIB
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L.20

Foto Penelitian

L.20.1  Proses refluk
Keterangan:
1. Kondensor
2. Corong tetes kapasitas 100 mL
3. Termometer
4. Labu alas bulat leher tiga kapasitas 100 mL
5. Penangas minyak
6. Pemanas
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L.20.2 Eugenol dan hasil isomerisasi eugenol

Keterangan:
1 : Eugenol sebelum reaksi isomerisasi
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