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Studi Perbandingan Aktivitas Katalis MgO/y-Al,O3; , MgO dan
v-Al,O; pada Reaksi Kondensasi Aldol antara Furfural dan
Aseton Menggunakan Metode Oil Batch Reactor Autoclave

ABSTRAK

Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui aktivitas dan selektivitas
katalis MgO/y-Al,03, MgO, dan y-Al,O; terhadap reaksi kondensasi
aldol antara furfural dan aseton dengan metode autoclave.
Karakterisasi katalis dilakukan dengan metode difraksi sinar-X
(DSX) dan mikroskop elektron pindai-dispersi energi sinar-X (SEM-
EDS). Uji aktivitas katalis dilakukan dengan perbandingan mol
furfural dan aseton 1:1. Katalis MgO menunjukkan aktivitas yang
lebih baik dibandingkan MgO/y-Al,O; dan y-Al,O; terhadap reaksi
kondensasi. Aktivitas katalis dihitung berdasarkan persen furfural
yang tersisa pada akhir reaksi, dianalisis dengan kromatografi cair-
spektra massa (KC-SM). Reaksi dengan katalis MgO dan pelarut air
pada waktu reaksi selama 2, 4, 6 dan 8 jam menghasilkan produk
kondensasi secara kuantitatif, yaitu 100%. Memperpanjang waktu
reaksi selama 10 dan 12 jam menurunkan jumlah produk kondensasi
yang terbentuk. Produk kondensasi yang teridentifikasi yaitu 4-
furanil-3-butena-2-on (P1) dalam bentuk isomer trans-4-furanil-3-
butena-2-on dan cis-4-furanil-3-butena-2-on. Pembentukan produk
1,5 difuranil-1,4-pentadiena-3-on (P2) dideteksi dengan analisis
spektrofotometri UV-Vis pada panjang gelombang 367 - 368 nm.
Katalis MgO menunjukkan selektivitas yang baik terhadap
pembentukan produk 4-furanil-3-butena-2-on (P1) pada waktu reaksi
2,4, 6 dan 8 jam.

Kata kunci: furfural, aseton, MgO/y-Al,Os, kondensasi aldol, Oil
batch reactor autoclave



Comparative Study of Catalysts Activity MgO/y-Al,O3z, MgO and
v-Al,O3 in the Aldol Condensation Reaction Between Acetone
Furfural Using Oil Batch Reactor Autoclave Method

ABSTRACT

The purpose of this research is to know about the catalytic activity
and selectivity of MgO/y-Al,0;, MgO and y-Al,O; in the aldol
condensation between furfural and acetone using reactor autoclave
method. Catalysts characterized by Scanning Electron Microscopy-
Energy Dispersive X-ray Spectrometer (SEM-EDX) and X-ray
Diffraction (XRD). Catalyst activity performed in condensation of
furfural and acetone with the mole ratio of 1: 1. The result showed
that MgO gave the higher activity than MgO/y-Al,O; and y-Al,O3
catalysts in aldol condensation. Catalyst activity was calculated
based on the percent remaining of furfural at aldol reaction by Liquid
Chromatograpy - Mass Spectrometry (LC-MS). Condensation
reactions with MgO catalysts using solvent water at 2, 4, 6 and 8
hour gave the product yield is 100%. At the longer reaction time for
10 and 12 hours result decreased yield of product formed. The
identified product is 4-furanyl-3-buten-2-on (P1) in the form of
trans-4-furanyl-3-butene-2-on and cis-4-furanyl-3-buten-2-one. The
formed of 1,5 difuranyl-1,4-pentadien-3-one (P2) detected by UV-
Vis spectrophotometry at wavelength of 367 - 368 nm. MgO show
good selectivity in formed 4-furanyl-3-buten-2-on (P1) at time
reaction 2, 4, 6 and 8 hour.

Key word: furfural, acetone, MgO/-Al,O3 aldol condensation,
reactor autoclave
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Salah satu permasalahan yang sedang dihadapi sebagian besar
negara saat ini adalah ketersediaan sumber energi yang kian menipis.
Salah satu penyebab krisis tersebut adalah meningkatnya kebutuhan
energi seiring dengan semakin pesatnya pertumbuhan industri dan
ekonomi di dunia. Sumber energi di dunia saat ini masih didominasi
oleh energi fosil seperti minyak bumi, batu bara dan gas alam yang
merupakan sumber energi tidak terbarukan [1]. Kesadaran akan
masalah tersebut mendorong berbagai riset untuk menemukan
sumber energi alternatif dari bahan yang melimpah yang bersifat
kontinu (dapat diperbaharui) dan ramah lingkungan.

Salah satu energi alternatif yang sedang berkembang saat ini
adalah biofuel. Biofuel merupakan bahan bakar baik padatan, cairan
ataupun gas yang dihasilkan dari konversi biomassa yang bersifat
dapat diperbaharui serta ramah lingkungan. Indonesia sebagai negara
agraris memiliki potensi untuk mengembangkan bahan bakar
berbasis biomassa ini. Limbah pertanian seperti tongkol jagung
merupakan sumber biomassa yang mengandung pentosan cukup
tinggi yaitu sekitar 30-32% yang berpotensi untuk dikonversi
menjadi bahan kimia furfural melalui proses hidrolisis [2].

Furfural merupakan zat cair tidak berwarna yang memiliki
rumus molekul CsH,O, dan sering digunakan sebagai bahan baku
pembuatan senyawa-senyawa furan, tetrahidrofuran serta bahan baku
dalam industri karet sintetik. Furfural dapat dijadikan sebagai sumber
biofuel dengan cara memperpanjang rantai karbon melalui reaksi
kondensasi aldol (Claisen-Schmidt reaction). Hasil reaksi kondensasi
akan memiliki rantai karbon antara Cg— Cy5 yang berpotensi menjadi
bahan bakar diesel [3]. Untuk mempercepat reaksi kondensasi dapat
digunakan katalis heterogen. Katalis heterogen memiliki beberapa
keunggulan jika dibandingkan dengan katalis homogen, diantaranya
adalah kemudahan untuk dapat dipisahkan dari campuran reaksinya
dan kestabilannya terhadap perlakuan suhu [4].

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan oleh Shen [5],
perpanjangan rantai melalui reaksi kondensasi aldol antara furfural
dan propanol dengan perbandingan 1:1 menggunakan pelarut
metanol/air 1:1 serta katalis MgO/ZrO, pada suhu 120 °C selama 16

1



jam, dialiri gas Helium hingga bertekanan 11,5 atm dengan metode
batch reactor diperoleh persentase konversi furfural sebesar 66%.
Penelitian lain oleh Faba [6] menyebutkan reaksi kondensasi aldol
antara furfural dengan aseton 1:1 suhu 50 °C selama 24 jam dengan
katalis MgO/6-Al,O3 tanpa mengunakan pelarut pada batch reactor
autoclave yang dialiri gas N, hingga bertekanan 9,8 atm
menghasilkan 31,3% senyawa FA (4-furanil-3-butena-2-on) dan
42,9% senyawa F,A (1,5-difuranil-1,4-pentadiena-3-on).

Berdasarkan penelitian-penelitian di atas, penggunaan katalis,
pelarut dan waktu reaksi berpengaruh terhadap hasil reaksi. Pada
penelitian ini dilakukan reaksi kondensasi aldol antara furfural dan
aseton 1:1 dengan katalis MgO/y-Al,O3 pada berbagai variasi pelarut
dan waktu reaksi menggunakan metode oil batch reactor autoclave.
Aktivitas katalis MgO/y-Al,O; juga akan dibandingkan dengan MgO
dan y-Al,Os. Karakterisasi katalis dilakukan dengan Difraksi Sinar-X
(DSX) dan Mikroskop Pemindai Elektron-Spektrometri-Energi
Dispersi Sinar-X (SEM-EDX). Sedangkan produk kondensasi akan
dikarakterisasi dengan Kromatografi Lapis Tipis (KLT), FT-IR, UV-
Vis, Kromatografi Cair-Spektrometer Massa (KC-SM).

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang di atas, maka dapat dirumuskan
masalah penelitian sebagai berikut:

1. Bagaimana aktivitas katalis MgO/y-Al,O3; dibandingkan
dengan katalis MgO dan y-Al,Oz; dalam reaksi kondensasi
aldol antara furfural dan aseton dengan metode oil batch
reactor autoclave?

2. Bagaimana selektivitas katalis MgO/y-Al,O3 dibandingkan
dengan katalis MgO dan y-Al,O; dalam pembentukan
produk kondensasi aldol?

1.3 Batasan Masalah
Berdasarkan perumusan masalah di atas, penelitian ini dibatasi
oleh variabel sebagai berikut:
1. Katalis yang digunakan adalah MgO/y-Al,0;, MgO dan
’Y-A|203
2. Karakterisasi katalis MgO/y-Al,O3 dan y-Al,0; dengan
menggunakan DSX dan SEM-EDX
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Karakterisasi senyawa produk hasil reaksi kondensasi
dilakukan dengan KLT, UV-Vis, FT-IR, KC-SM.

1.4 Tujuan Penelitian

1.

Adapun tujuan penelitian ini adalah sebagai berikut :
Mengetahui aktivitas katalis MgO/y-Al,O3 dibandingkan
dengan katalis MgO dan vy-Al,O; dalam reaksi
kondensasi aldol antara furfural dan aseton dengan
metode oil batch reactor autoclave.

Mengetahui selektivitas dari katalis MgO/y-Al,Os
dibandingkan dengan katalis MgO dan y-Al,O; dalam
pembentukan produk kondensasi aldol.

1.5 Manfaat Penelitian

1.

Manfaat dari penelitian ini adalah sebagai berikut:
Memberikan informasi tentang pengelolaan limbah
pertanian khususnya tongkol jagung yang dapat
dikonversi menjadi senyawa kimia furfural sebagai
bahan dasar pembuatan bioenergi.

Memberikan informasi ilmiah mengenai reaksi
perpanjangan rantai karbon furfural dengan kondensasi
aldol pada berbagai variasi waktu dan pelarut dengan
menggunakan katalis MgO/y-Al,03, MgO dan y-Al,O3



BAB 11
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Furfural

Furfural merupakan senyawa oganik yang terdiri dari cincin
furan heteroaromatik dan gugus fungsi aldehid dengan rumus
molekul CsH40,. Senyawa ini sering disebut dengan 2-
furankarboksaldehid,  furanaldehid,  2-furfuraldehid  dan
furaldehid. Furfural memilki fase cair berwarna kuning hingga
kecoklatan, titik didihnya 161,5 °C, berat molekul sebesar
96,086 g/mol, memiliki densitas 1,16 g/cm3 pada suhu 20 °C,
bersifat kurang larut dalam air namun larut dalam alkohol, eter
dan benzena [7]. Furfural diperoleh dari bahan lignoselulosa
limbah pertanian yang mengandung pentosan seperti tongkol
jagung, sekam padi, ampas tebu dan biji kapas [8]. Rumus
struktur furfural dapat dilihat pada Gambar 2.1 [7].

O
(0]

\ /

Gambar 2.1: Struktur senyawa furfural

Furfural diidentifikasi sebagai bahan kimia berbasis
biomassa yang bernilai tinggi. Pada umumnya furfural digunakan
sebagai pelarut selektif untuk pemurnian minyak pelumas, bahan
bakar diesel, bahan baku antara (intermediet) dalam pembuatan
pelarut tetrahidrofuran (THF), metil tetrahidrofuran (MeTHF),
furfuril alkohol, bahan pembuatan plastik dan bahan pembantu
dalam industri karet sintesik [9].

Produksi furfural secara komersial saat ini dilakukan dengan
metode hidrolisis asam secara konvensial ataupun dalam suatu
reaktor batch. Hidrolisis meliputi proses pemecahan polisakarida
di dalam biomassa lignoselulosa, yaitu selulosa dan hemiselulosa
menjadi monomer gula penyusunnya [10]. Katalis asam yang
umum digunakan dalam hidrolisis ini seperti asam sulfat (H,SO,)
dan asam Klorida (HCI). Hidrolisis dengan menggunakan H,SO4
mampu menghasilkan rendemen yang lebih besar dibandingkan
HCl [11]. Reaksi pembentukan furfural dapat dilihat pada
Gambar 2.2 [12].
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Gambar 2.2: Reaksi pembentukan furfural dari pentosan

2.2 Reaksi Kondensasi Aldol

Kondensasi aldol adalah reaksi antara dua molekul aldehida
atau 2 molekul keton membentuk senyawa aldol yang mengandung
gugus aldehida (karbonil) dan alkohol (OH) dan berlangsung dalam
suasana asam atau basa. Reaksi kondensasi aldol dapat terjadi terus-
menerus dimana dua molekul atau lebih bergabung menjadi satu
molekul yang lebih besar dengan atau tanpa hilangnya suatu molekul
kecil (seperti air). Reaksi kondensasi aldol hanya akan terrjadi jika
salah satu aldehid atau keton yang bereaksi mempunyai Ha [13].
Keasaman Ha akan semakin meningkat sebagai akibat penarikan
elektron oleh gugus karbonil sehingga kerapatan elektron pada atom
karbon a semakin berkurang dan ikatannya semakin lemah. Jika
dalam reaksi terdapat suatu katalis basa maka akan terjadi eliminasi
Ha menghasilkan ion enolat (Gambar 2.3). Sedangkan dengan
katalis asam akan menghasilkan ion enol [14].

Resonansi ion enolat
Gambar 2.3: Kesetimbangan keto-enol pada asetaldehida

Reaksi kondensasi aldol dengan menggunakan katalis basa
maupun asam ditunjukkan pada Gambar 2.4 [15]:

, O Hon §  OH 0
H)J\CHg > HJ\/kCH3 'H20> HJ\/\CH3
Produk aldol Karbonil o, tak jenuh

Gambar 2.4: Reaksi kondensasi aldol dengan katalis asam atau basa



Kondensasi aldol dibedakan menjadi beberapa jenis yaitu
kondensasi aldol sederhana, kondensasi aldol silang, dan kondensasi
Claisen Schmidt. Reaksi kondensasi aldol sederhana adalah
gabungan dari dua molekul yang sama (aldehid-aldehid atau keton-
keton) dengan adanya suatu katalis basa. Reaksi kondensai aldol
silang merupakan gabungan dari dua molekul karbonil yang berbeda.
Sedangkan reaksi kondensasi aldol Claisen-Schmidt merupakan
reaksi antara aldehida aromatis dan senyawa alkil keton atau aril
keton [17].

Furfural merupakan senyawa aldehid yang tidak mempunyai
H-a. Perpanjangan rantai karbon pada furfural dapat dilakukan
dengan prinsip reaksi kondensasi Claisen-Schmidt. Furfural
direaksikan dengan aseton yang mempunyai Hoa akan membentuk
turunan B-hidroksi karbonil yang kemudian diikuti dengan dehidrasi
menghasilkan B-karbonil tak jenuh [18]. Reaksi kondensasi aldol
antara furfural dan aseton ditunjukkan pada Gambar 2.5 [5]:

OH
H.O W ,(—_7/\/‘1\
\_/ MgO/ZrOz -H0

l o}
O o

O
S L@or—dngrpay
0\ \_/
Gambar 2.5: Reaksi kondensasi aldol antara furfural dan aseton
dengan katalis MgO/ZrO,

H

Berdasakan penelitian yang dilakukan oleh Shen [5], reaksi
kondensasi aldol antara furfural dan aseton dengan perbandingan mol
1:1 menggunakan pelarut air dan metanol (perbandingan volume
1:1). Reaksi kondensasi berlangsung dengan menggunakan 15 mg
katalis MgO/ZrO, pada suhu 120 °C selama 24 jam ditunjukkan pada
Tabel 2.1 [5].



Tabel 2.1: Reaksi kondensasi aldol antara furfural dan propanal (1:1)
mol dengan katalis MgO/ZrO,

Waktu Konversi Distribusi Produk
reaksi furfural (%)

(jam) (%) Monomer Dimer

2 11,4 85,9 14,1

4 20,4 81,8 18,2

6 24,9 76,7 23,4

10 30,9 69,6 30,1

2.3 Batch Reactor Autoclave

Reactor autoclave merupakan reaktor pemanas tertutup
untuk produksi berkapasitas kecil, misalnya dalam proses pelarutan
padatan, pencampuran produk, dan reaksi kimia dengan adanya
pengaruh tekanan dan temperatur pada keadaan vakum. Adanya
tekanan dan temperatur pada sistem autoclave menjadi faktor utama
perubahan bahan organik. Kelarutan senyawa organik akan semakin
besar seiring dengan meningkatnya temperatur dan tekanan [20].

Penelitian oleh Faba menyebutkan reaksi kondensasi aldol
antara furfural dengan aseton 1:1 pada suhu 50 °C selama 24 jam
dengan katalis MgO/0Al,0; dan MgO/ZrO, pada batch reactor
autoclave dan dialiri gas N, hingga bertekanan 9,8 atm yang
ditunjukkan pada Tabel 2.2 dan reaksinya yang ditunjukkan pada
Gambar 2.6 [6].

Tabel 2.2: Hasil kondensasi aldol furfural : aseton (1:1) dengan
katalis MgO/0A1,0; dan MgO/ZrO,
Selektivitas
C:8 Cl3
MgO/6A1,0; Katalis yang belum 31,3% 42,9%
pernah digunakan

Katalis

Katalis re-generasi 3,4% 0,6%
MgO/ZrO, Katalis yang belum  14,7% 61,5%

pernah digunakan

Katalis re-generasi 11,9% 2,9%




Furfural ~Aseton 4-furanil-3-butena- 2-keton 1,5-difuranil-1,4-pentadien-3-keton
(C8) (C13)

Gambar 2.6: Reaksi kondensasi aldol furfural dan aseton 1:1
dengan katalis MgO/ZrO, dan MgO/0Al,03

2.4 Katalis MgO/ y-Al,O3

Senyawa oksida y-Al,O3 merupakan jenis alumina aktif yang
banyak digunakan sebagai adsorben, katalis serta pendukung katalis
karena mempunyai luas permukaan yang besar (sekitar 200 sampai
350 m?/g), volume pori yang besar (0,5-1 cm®/g) dan relatif stabil
pada berbagai rentang suhu untuk reaksi katalitik.Sisi aktif y-Al,Os
berasal dari pelepasan molekul air permukaan alumina sebagaimana
disajikan dalam Gambar 2.7 [21].

sisi sisi

> basa
m r 4
asal sisi asam Bronsted

Lewis Lewis é]
H H
H_HH _H o~ \:
; _ H
0y 0 OHOH -HO0 HOH +1,0  LGHOH
—0-ALLO-ALO= —O0:ALO-ALO— —o. Al -0- Al 0— T —0ALO-ALO—
A I A AR\ 2B

Gambar 2.7: Molekul air pada alumina

Senyawa oksida MgO dapat diembankan pada y-Al,O;
sebagai katalis padatan. Tujuan menambahkan oksida MgO kedalam
v-Al,O; untuk meningkatkan sifat basa y-Al,Os; Situs basa pada
oksida MgO disebabkan karena adanya pasangan ion Mg®* dan O* .
Dimana ion logam positif memiliki sifat asam lewis dan ion oksigen
negatif memiliki sifat basa bronsted [22].

Metode pengembanan oksida MgO pada penyangga y-Al,0;
dapat dilakukan dengan impregnasi kering (dry impregnation) dan
impregnasi basah (wet impregnation). Pada impregnasi kering,
volume larutan prekursor yang digunakan lebih kecil 1,2 kali volume
pori penyangga. Sedangkan pada impregnasi basah, volume larutan
prekursor yang digunakan lebih besar 1,5 kali volume pori

penyangga [23].



2.5 Metode Pembuatan Katalis

Metode pembuatan katalis yang umum digunakan adalah
impregnasi basah (wet impregnation) karena mudah dilakukan
dibandingkan dengan impregnasi kering (dry impregnation) [23].
Impregnasi dilakukan dengan cara perendaman pengemban pada
larutan prekursor melalui pengadukan selama 24 jam. Tahapan yang
dilakukan setelah impregnasi adalah pengeringan dan kalsinasi.
Pengeringan bertujuan untuk menghilangkan kandungan H,O di
dalam katalis sehingga garam logam dapat mengedap pada
permukaan pori penyangga. Temperatur yang digunakan untuk
pengeringan katalis berkisar antara 110-200 °C. Sedangkan proses
kalsinasi bertujuan untuk mendekomposisi garam menjadi bentuk
oksidanya, meningkatkan stabilitas mekanik katalis dan
menghilangkan kandungan H,O yang masih tersisa. Temperatur
kalsinasi yang biasa digunakan berkisar 400-650 °C [24].

2.6 Difraksi Sinar-X (DSX)

Spektroskopi difraksi sinar-X (DSX) merupakan metode
yang digunakan untuk mengidentifikasi ukuran serta menentukan
sifat kristal dari suatu katalis dengan memanfaatkan radiasi
gelombang elektromagnetik sinar-x. Dasar dari penggunaan difraksi
sinar-X untuk mempelajari kisi kristal adalah berdasarkan persamaan
Bragg (2.1) [25]:

i = 2Zalsind B L SsEEZSEA X L 6 A (2.2)
dimana:

n : Bilangan bulat yang disebut sebagai orde pembiasan.
d: Jarak antar lapisan atom atau ion yang berdekatan

A: Panjang gelombang radiasi sinar-X

0 : Sudut antara sinar datang dengan bidang normal

Berdasarkan persamaan Bragg, jika seberkas sinar-X di
jatuhkan pada sampel kristal maka bidang kristal itu akan
membiaskan sinar-X yang memiliki panjang gelombang sama
dengan jarak antar kisi dalam kristal tersebut. Sinar yang dibiaskan
akan ditangkap oleh detektor kemudian diterjemahkan sebagai
sebuah puncak difraksi [25].

Berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh Faba (2012) [6]
analisis  kristal dari katalis MgO/8-Al,0; dengan X-Ray
Difraktometer Philips PW 1710 menggunakan sumber radiasi Cu/Ka
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(A= 0,154 nm)dan intensitas difraksi antara 5°— 85°. Dari hasil XRD
tersebut didapatkan nilai sudut difraksi 6-Al,03 JCPDC 01-086-1410
(26 = 32°, 35°, 48° dan 67°). Sedangkan sudut difraksi MgO adalah
32°, 35°, 84° dan 67° [6].

2.7 Mikroskop Pemindai Elektron - Spektrometri Energi
Dispersif Sinar-X ( SEM-EDX )

Mikroskop Pemindai Elektron (SEM) merupakan salah satu
jenis mikroskop elektron yang menggunakan berkas elektron untuk
menggambarkan mikro struktur (termasuk porositas dan bentuk
retakan) permukaan benda padat. Sedangkan penentuan komposisi
unsur senyawa ditentukan dengan EDX melalui analisis sinar X yang
dipancarkan oleh materi [26].

Prinsip kerja SEM-EDX adalah dengan menembakkan
permukaan benda dengan berkas elektron  berenergi  tinggi.
Permukaan benda yang dikenai berkas akan memantulkan kembali
berkas tersebut atau menghasilkan elektron sekunder ke segala
arah. Namun terdapat satu arah di mana berkas dipantulkan
dengan intensitas tertinggi. Detektor di dalam SEM akan
mendeteksi elektron yang dipantulkan dan menentukan lokasi
berkas yang dipantulkan dengan intensitas tertinggi. Arah tersebut
memberikan informasi tentang profil permukaan benda seperti
seberapa landai dan ke mana arah kemiringan [27]

Selain itu pada saat terjadi tumbukan berkas elektron (akibat
penembakan energi pada sampel), elektron akan menghasilkan emisi
sinar-X yang merupakan karakteristik dari atom-atom sampel. Energi
dari sinar-X dapat digunakan untuk identifikasi unsur-unsur dalam
sampel [27].

2. 8 Kromatografi Gas-Spektrofotometri Massa (KG-SM)

Kromatografi Gas-Spektrofotometri Massa (KG-SM) adalah
salah satu analisis kuantitatif yang merupakan perpaduan dari
kromatografi gas dan spektroskopi massa. Dalam KG-SM, senyawa
yang telah dipisahkan oleh kromatografi gas akan dideteksi atau
dianalisis dengan spektroskopi massa[28].

Secara umum prinsip kerja pada KG-SM adalah sampel
diinjeksi pada aliran fasa gerak dan selanjutnya sampel akan
dibawa melalui kolom kapiler. Komponen sampel akan terpisah
berdasarkan kemampuanya untuk terdistribusi dalam fasa gerak dan
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fasa diam. Kolom kromatografi gas terhubung secara langsung
pada ruang ionisasi spektrometer massa. Pada ruang ionisasi
semua molekul (termasuk gas pembawa, pelarut, dan solut) akan
terionisasi dan ion dipisahkan berdasarkan massa dan rasio
muatannya. Setiap solut mengalami fragmentasi yang khas
(karakteristik) menjadi ion yang lebih kecil. Beberapa ion akan
menunjukkan masing-masing unit massa/muatan yang terekam
sebagai spektrum massa [28,29].

Berdasarkan penelitian oleh Sashikala (2007) [30] analisis
furfural dengan KG-SM menghasilkan peak adsorbsi m/z 96,03 pada
waktu retensi 4,60 menit. Sedangkan penelitian yang dilakukan
Sadaba (2012) [3] analisis KG-SM hasil reaksi kondensasi aldol
antara furfural dengan aseton dengan katalis Mg-Zr menghasilkan
FA-OH (4-furanil-4-hidroksi-2-butanon) dengan peak absorbsi m/z
154,08 ; 111,07 ; 96,96 ; 69,03 dan 42,82. Sedangkan senyawa F,A
(1,5-difuranil-1,4-pentadiena-3-keton) dengan peak adsorbsi m/z
2145 ;186,02 ; 157,05 ; 120,85 ; 92,77 ; 64,95 ; dan 38,75.

2.9 Kromatografi Cair — Spektrometer Massa (KC-SM)

Metode KC-SM merupakan metode pemisahan beberapa
senyawa berdasarkan kepolarannya. Pemisahan analit terjadi di
dalam kolom yang kemudian akan masuk ke detektor massa. Di
dalam detektor ini, analit akan mengalami ionisasi menjadi ion dalam
fase gas. lon-ion tersebut akan terpisah berdasarkan rasio mass to
charge (m/z) dan akan terdeteksi berdasarkan kelimpahan masing-
masing ion [31].

Salah satu metode ionisasi dalam spektrometer massa adalah
electrospray (ESI). Prinsip kerja metode ini adalah terbentuknya
droplet campuran pelarut dan analit yang bermuatan listrik karena
dilewatkan melalui celah sempit yang berpotensial listrik tinggi (4-5
kV). Metode ESI dapat menggunakan pilihan pengionan positif atau
negatif. Pengionan positif akan membuat analit mengalami protonasi
atau menjadi kation, sedangkan pengionan negatif akan membuat
analit mengalami deprotonasi atau menjadi anion. Kation-kation
yang sering terbentuk dalam metode ESI adalah ion pseudomolekul
hasil adisi antara analit dengan proton (H)". Oleh karena itu, nilai
m/z dalam spektra akan bernilai (M + H)" dengan M adalah bobot
molekul analit [31].
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2.10 Spektrofotometri UV-Vis

Spektrofotometri UV-Vis merupakan metode pengukuran
absorbansi energi cahaya oleh sistem kimia pada panjang gelombang
antara 200 nm- 800 nm. Spektrum absorbsi ultraviolet meliputi
daerah ultraviolet dekat (190-380 nm) dan sinar tampak (380-780
nm). Penyerapan sinar tampak atau ultraviolet oleh suatu molekul
dapat menyebabkan eksitasi elektron dalam orbital molekul tersebut
dari tingkat energi dasar ke tingkat energi yang lebih tinggi. Gugus
fungsi atau senyawa yang dapat mengabsorbsi  radiasi
elektromagnetik di daerah panjang gelombang ultraviolet dan sinar
tampak dikenal dengan sebutan gugus kromofor [32]. Jenis-jenis
transisi energi yang terrjadi pada berbagai gugus kromofor
ditunjukkan pada Tabel 2.3 [33].

Tabel 2.3: Jenis transisi energi pada berbagai gugus kromofor[33]

Gugus Kromofor Jenis Transisi Energi
AlkanaAlkohol, Eter, n-> c*
Amina, Sulfur n - o*
Alkena dan Alkuna T > 1k
Senyawa Karbonil n > n*

2.11 Spektrofotometri Inframerah

Spektrofotometri inframerah merupakan salah satu analisa
kuantitatif yang digunakan untuk menentukan gugus fungsi suatu
senyawa organik dan untuk mengetahui informasi struktur suatu
senyawa organik dengan membandingkan daerah sidik jarinya. Di
dalam spektroskopi inframerah, seringkali frekuensi dinyatakan
dalam bentuk bilangan gelombang. Rentang bilangan gelombang
pada spektroskopi inframerah adalah antara 4600cm™ hingga 400 cm’
! Radiasi inframerah akan menghasilkan energi yang menyebabkan
terjadinya vibrasi atau getaran pada molekul [35].
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Tabel 2.4: Daerah serapan infra merah beberapa gugus fungsi

Daerah frekuensi

Gugus fungsi (cm?) Jenis vibrasi
C=0 (aldehid) 1685-1666 C=0 stretch terkonjugasi
1725-1810 C=0 stretch
C—H (aldehid) 2830-2810 dan Fermi doblet
2740-2720
C-O (eter) 1250-1710 C-O-C stretch eter siklis
—CH=CH- 1665-1620 C=C stretch

=C—H (aromatik)  3100-3000
C—C (aromatik) 1400, 1500, 1600

C=0 (keton) 1725-1705
1705-1665
OH (sekunder) 3630-3620
1120-1080
C-H (alkana) 2970-2830
C—H (alkena) 3090-3070

=C—H stretch

C—C stretch pada cincin
C=0 stretch alifatik
C=0 stretch terkonjugasi
O-H stretch

C—OH stretch

C—H stretch dalam C sp®
C—H stretch dalam C sp?

2.12 Hipotesis

Katalis MgO, y-Al,0; dan MgO/y-Al,O; dapat digunakan
untuk reaksi kondensasi aldol antara furfural dan aseton dengan
metode metode oil Batch Reactor Autoclave. Produk yang
dimungkinkan akan terbentuk adalah 4-furanil-3-butena-2-on (FA)
dan 1,5-difuranil-1,4-pentadiena-3-on (F,A).
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BAB 111
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian dilakukan di Laboratorium Kimia Organik dan
Laboratorium Instrumen Jurusan Kimia FMIPA Universitas
Brawijaya. Pelaksanaan penelitian dilakukan selama 6 bulan yaitu
mulai bulan Februari sampai Juli 2014.

3.2 Bahan Penelitian

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi
tongkol jagung, Mg(NO3), 6H,0 MERCK, y-Al,0; MERCK asam
sulfat (H,SO,4) pro-analysis SmartLAB 98%, Natrium Klorida (NaCl)
teknis, kloroform MERCK, furfural (CsH;0,) standar SIGMA-
ALDRICH, Natrium sulfat anhidrat (Na,SO;) MERCK, aseton
(CsHsO) MERCK, metanol (CH;OH) MERCK, magnesiusm oksida
(MgO)  teknis, aqua demineralisasi (H.O) HYDROBAT,
diklorometana (CH,Cl,), n-hexana (Cg¢H.s) teknis, etil asetat
(C4Hs0,) teknis, gas nitrogen, silika gel (SiO,) MERCK dan pasir
laut extra pure MERCK.

3.3 Alat Penelitian

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah
seperangkat alat destilasi sederhana, corong pisah 250 mL, rotary
evaporator vakum IKA, labu evaporasi 250 mL, labu ukur 100 mL,
gelas kimia 250 mL, spatula, pipet tetes, pipet ukur 10 mL, reaktor
autoclave modifikasi, tanur modifikasi, seperangkat alat uji
kromatografi lapis tipis (KLT) dan oven Memmert.

3.4 Instrumentasi

Instrumentasi yang digunakan dalam penelitian ini antara lain
adalah neraca analitik Ohaus Precision Advanced, Spektrofotometri
UV-Visibel double beam Shimadzu 1601, FT-IR Shimadzu 8400S,
Kromatografi Cair - Spektrometer Massa (KC-SM) TSQ Quantum
ACCES MAX, Kromatografi Gas - Spektrometer Massa (KG-MS)
QP 2010S, X-ray diffraction (XRD) E’Xpert PRO PanAlytical,
Scanning Electron Microscopy (SEM) HITACHI TM3000 yang
dilengkapi dengan Energy-Dispersive X-ray Spectrometer (EDX)
SWIFT ED3000.
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3.5 Tahapan Penelitian
Tahapan kerja pada penelitian ini adalah sebagai berikut:

Isolasi furfural dari tongkol jagung

Karakterisasi furfural hasil isolasi dengan KG-SM

Preparasi Katalis MgO/y-Al,O3

Karakterisasi katalis MgO/y-Al,0; dan y-Al,O; menggunakan

metode SEM-EDX dan XRD.

5. Uji aktivitas katalis MgO/y-Al,O3, MgO dan y-Al,O; terhadap
reaksi kondensasi dengan variasi pelarut menggunakan metode
oil batch reactor autoclave.

6. Karakterisasi produk hasil reaksi kondensasi menggunakan KLT,
spektrofotometer UV-Visible, FT-IR, KC-SM.

7. Analisa Data.

PR

3.6 Prosedur Kerja
3.6.1 Isolasi furfural dari tongkol jagung

Tongkol jagung dibersihkan, dipotong kecil-kecil dan dikering
anginkan. Kemudian tongkol jagung yang sudah kering digiling
hingga menjadi serbuk. Selanjutnya dilakukan proses hidrolisis asam
dengan cara sebanyak 50 gram serbuk tongkol jagung dimasukkan ke
dalam labu alas bulat. Kemudian ditambahkan dengan 62,5 gram
NaCl dan 250 mL larutan H,SO,4 10 % dan diaduk hingga homogen.
Larutan dihidrolisis 5 jam dan diamati suhunya. Setelah suhu
mencapai sekitar 100 °C, diperoleh campuran uap air dan furfural
yang akan menetes ke dalam corong pisah. Lapisan organik
dipisahkan dan dikeringan dengan Na,SO, anhidrat selanjutnya
dimasukkan ke dalam botol vial. Lapisan air diekstraksi cair-cair
dengan penambahan 10 mL kloroform untuk memisahkan furfural
dalam campuran tersebut sehingga diperoleh lapisan bawah berupa
furfural dalam kloroform sedangkan lapisan atas berupa air.
Selanjutnya lapisan organik dievaporasi untuk menghilangkan
kandungan kloroform dan dimurnikan dengan dialiri gas Nitrogen.
Furfural yang diperoleh dikarakterisasi kualitatif —dengan
kromatografi lapis tipis (KLT) menggunakan eluen etil asetat : n-
heksana 9:1 serta uji kuantitatif dengan KG-SM.
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3.6.2 Preparasi katalis MgO/y-Al,O; dan y-Al,O;

Impregnasi Mg ke permukaan y-Al,O; dilakukan dengan cara
menimbang 15,81 gram padatan Mg(NOs),6H,0. Kemudian
dilarutkan dalam metanol dan diencerkan dalam labu ukur 100 mL
hingga tanda batas. Selanjutnya larutan dimasukkan ke dalam labu
alas bulat dan ditambahkan y-Al,O; sebanyak 8,5 gram. Larutan
distirer selama 24 jam dalam suhu ruang dengan pelarut metanol.
Setelah itu sisa metanol diuapkan dengan evaporator pada suhu 35 °C
selama 1 jam. Padatan yang terbentuk dikeringkan pada suhu 110 °C
selama 3 jam. Katalis dikalsinasi pada suhu 650 °C sambil dialiri gas
Nitrogen dengan kecepatan alir 30 cm®*min ™ selama 5 jam. Sebagai
katalis pembanding, dilakukan juga Kkalsinasi terhadap y-Al,O;
dengan metode yang sama.

3.6.3 Karakterisasi katalis MgO/y-Al,O; dan y-Al,O; dengan
Mikroskop Pemindai Elektron - Spektrometri Energi
Dispersif Sinar-X (SEM-EDX)

Analisis katalis dengan metode SEM-EDX dilakukan beberapa
tahap. Pertama, sampel diletakkan pada kaca preparat yang
dilekatkan dengan selotip. Kemudian kaca preparat diletakan pada
sample holder dan dimasukkan dalam Qourum Q150R S untuk
pelapisan konduktif sampel dengan logam Au. Hal ini bertujuan
mempersiapkan lapisan ultra tipis dari permukaan spesimen yang
akan diamati. Selanjutnya sampel dimasukkan dalam alat pengujian
SEM dan terjadi penembakan energi (dengan sumber elekron 15Kv)
pada sampel. Pantulan elektron dari tumbukan dengan sampel akan
dianalisis sebagai gambar struktur mikro dan juga dalam bentuk
grafik nilai energi (KeV) oleh EDX sehingga dapat diketahui unsur-
unsur yang terkandung dalam sampel. Spesifikasi SEM HITACHI
TM3000 yang digunakan adalah sebagai berikut:

Perbesaran : 5000x
Sumber elektron : 15kV
Lebar gambar :32,1 um
Waktu akusisi :100s
Spesifikasi alat EDX yang digunakan adalah sebagai berikut :
Tipe Detektor : Detektor silikon
Area Deteksi : 30 mm?
Resolusi Energi 1161 eV
Resolusi : 256 x 192 pixels
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3.6.4 Karakterisasi katalis MgO/y-Al,O; dan y-Al,O dengan

Difraksi Sinar-X (DSX)

Karakterisasi katalis dilakukan dengan spektroskopi XRD
menggunakan radiasi Cu-Ko (a = 1.54056 A). Tabung X-ray
dioperasikan pada 40 kV dan 30 mA. Tahap pertama yang dilakukan
analisa pemeriksaan terhadap katalis MgO/y-Al,O; yang belum
diketahui strukturya. Analisis dilakukan dengan cara sampel
ditembak dengan sinar X pada panjang gelombang tertentu sehingga
diperoleh data output kuantitas intensitas difraksi dan sudut-sudut
difraksi (20) dari katalis MgO/y-Al,O; dan y-Al,O; dalam bentuk
kurva. Sudut nilai difraksi yang terukur dibandingkan dengan sudut
difraksi standart teoritis Data standar dapat diperoleh melalui Joint
Committee of Powder Difraction Standart (JCPDS).

Spesifikasi XRD PanAlytical X’pert Pro yang digunakan
adalah tabung anoda Cu (menghasilkan radiasi sinar-X Cu-Ka / o :
1.54056A), Scanning rate : 0,02°/s dan Jarak kisaran sudut difraksi:
10°-90°.

3.6.5 Uji aktivitas katalis MgO/y-Al,O; pada reaksi kondensasi
aldol furfural dan aseton tanpa menggunakan pelarut
dengan metode Oil Batch Reactor Autoclave
Reaksi kondensasi aldol berlangsung pada autoclave dengan

daya tampung larutan sebesar 10 mL. Larutan organik yang

digunakan adalah furfural dan aseton dengan pebandingan 1:1 mmol.

Sedangkan katalis yang digunakan adalah MgO/y-Al,O; Reaksi

dilakukan dengan menimbang katalis sebanyak 0,4 gram dan

dimasukan ke dalam reaktor autoclave. Kemudian ditambahkan

furfural sebanyak 1 mL (12,1 mmol ; 1,16 gram) dan aseton 0,9 mL

(22,1 mmol ; 0,702 gram). Sebelum reaksi kondensasi dimulai,

reaktor dialiri gas N, hingga bertekanan 2,5 atm. Reaksi kondensasi

aldol dilakukan pada suhu 80 °C dengan variasi waktu 2,4,6,8,10 dan

12 jam dengan sistem oil batch. Produk hasil kondensasi diuji

kualitatif dengan kromatografi lapis tipis (KLT) dan spektrofotometri

UV-Visible.
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3.6.6 Uji aktivitas katalis MgO/y-Al,O3;,MgO dan y-Al,O; pada
reaksi kondensasi aldol furfural dan aseton menggunakan
variasi pelarut dengan metode Oil Batch Reactor Autoclave

Reaksi kondensasi aldol dilakukan dengan variasi pelarut
yaitu metanol dan air. Sedangkan katalis yang digunakan adalah

MgO/y-Al,0;, MgO dan y-Al,O; Reaksi ini diawali dengan

menimbang katalis sebanyak 0,4 gram kemudian dipanaskan dalam

oven dengan suhu 150 °C selama 1 jam. Selanjutnya katalis
dimasukkan ke dalam reaktor autoclave dan ditambahkan furfural

sebanyak 1 mL (12,1 mmol ; 1,16 gram) dan aseton 0,9 mL (12,1

mmol ; 0,702 gram) serta pelarut sebanyak 5 mL. Sebelum reaksi

kondensasi dilakukan, reaktor dialiri dengan gas N, hingga

bertekanan 2,5 atm. Reaksi kondensasi aldol dilakukan pada suhu 80

°C dengan variasi waktu 2, 4, 6, 8, 10, 12 dan 24 jam. Sesudah reaksi

selesai, sampel disaring dan pelarut diuapkan dengan rotary
evaporator vacum. Produk hasil kondensasi diuji dengan

Kromatografi Lapis Tipis (KLT), spektrofotometri UV-Vis,

spektrofotometri FT-IR dan KC-SM.

3.6.7 Karakterisasi senyawa hasil reaksi kondensasi aldol dengan
spektrofotometer UV-Vis

Karakterisasi dengan spektrofotometer UV-Vis double beam
dilakukan terhadap produk kondensasi aldol secara kuantitatif
melalui beberapa tahap,yaitu:

Pengenceran 1 : sampel ditimbang dengan massa 0,01 — 0,02 mg,
kemudian diencerkan dalam 10 mL metanol.

Pengenceran 2 : larutan dari pengenceran 1, dipipet 100 — 150 uL
dan dilarutkan dalam 10 mL metanol.

Pengenceran 3 : larutan dari pengenceran 2, dipipet 100 uL dan
dilarutkan dalam 10 mL metanol.

Dari hasil pengenceran tersebut, diperoleh konsentrasi pada masing-
masing produk sebesar 0.1 — 0,5 ppm.

Pengukuran dengan spektrofotometri UV-Vis diawali dengan
baseline pelarut metanol pada panjang gelombang 200-600 nm.
Kemudian dilakukan pengukuran absorbansi dan panjang gelombang
maksimal pada tiap sampel dengan range panjang gelombang 200-
600 nm. Setiap pergantian pengukuran sampel, sebelumnya harus
dilakukan baseline terlebih dahulu. Panjang gelombang maksimum
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dari sampel ditentukan dari absorbansi yang memiliki nilai di atas
0,2.

Spesifikasi spektrofotometer UV-Visible yang digunakan
adalah sebagai berikut:

Tipe alat : UV-1600 series

panjang gelombang sinar :340,8 nm

3.6.8 Karakterisasi senyawa hasil reaksi kondensasi aldol dengan
spektrofotometer FT-IR

Karakterisasi dengan spektrofotometer FT-IR dilakukan
terhadap produk kondensasi aldol dengan cara meneteskan sampel
pada pellet KBr yang berada di dalam sample holder. Selanjutnya
sampel di press hingga terbentuk lapisan tipis. Sampel ini diletakkan
pada pemegang sample holder dan dimasukkan ke dalam ruang
sampel pada spektrofotomer FT-IR. Sampel akan diidentifikasi
dengan tembakan infra merah sehingga akan dihasilkan kromatogram
yang menunjukkan puncak dengan intensitas tertentu pada bilangan
gelombang antara 4000-400 cm™. Spesifikasi spektrofotometer infra
merah yang digunakan adalah sebagai berikut:

Tipe alat : Shimadzu 8400S
Interferometer : Tipe Michelson
Sistem optik : Sinar tunggal
Sumber inframerah : Keramik globular
Medium sampel . Pellet KBr

3.6.9 Karakterisasi senyawa hasil reaksi kondensasi aldol
dengan Kromatografi Cair - Sperktometer Massa (KC-
SM)

Karakterisasi dengan KC-SM dilakukan terhadap senyawa
hasil reaksi kondensasi aldol yang menghasilkan data berupa Total
lonic Chromatogram (TIC) dan beberapa ion akan menunjukan nilai
unit massa/muatan (m/z). Dimana nilai m/z dalam spektra akan
bernilai (M+H)" dengan M adalah bobot molekul analit.
Karakterisasi ini dilakukan dengan pengenceran 0,4 ul. sampel ke
dalam 1 mL acetonitril yang kemudian diinjeksikan pada instrument
TSQ Quantum ACCES MAX LC-MS/MS.

Spesifikasi LC-MS yang digunakan adalah sebagai berikut:
Jenis Kolom  : HYPERSIL GOLD (50 x 2,1 x 1,9 uM)
Solvent : 0,1% asam formiat dalam aquabbidest
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0,1% asam formiat dalam metanol
Volume injeksi : 5 pL
Waktu retensi  : 1,00-7,00 menit
Jenis Pompa  : Acella tipe 1250
Tekanan Pompa: 10 bar
Aliran : 250 pL/ menit
Batas scan 1150 m/z

3.6.10 Karakterisasi senyawa furfural isolasi dengan

Kromatografi Gas-Sperktometer Massa (KG-SM)

Karakterisasi dengan KG-SM dilakukan terhadap senyawa
hasil reaksi kondensasi aldol yang menghasilkan data berupa Total
lon Chromatogram (TIC) yang terdiri dari kromatogram dan
spektrum massa. Karakterisasi ini dilakukan dengan cara
menginjeksikan sampel dengan menggunakan syringe pada
instrumen KG-SM QP2010S SHIMADZU. Spesifikasi KG-SM yang
digunakan adalah sebagai berikut:

Jenis kolom : AGILENT HP 5 MS
Panjang kolom : 30 meter

Temperatur kolom : 50-300°C (10 °C/menit)
Gas Pembawa : Gas Helium

Kecepatan aliran gas : 84,2 mL/menit

Tekanan Gas 112 kPa

Jenis pengion :ElI'70 Ev

Split Ratio 11427

3.6.11 Analisa Data

Analisa data pada karakterisasi katalis menggunakan DSX
dilakukan dengan membbandingkan nilai 20 dari hasil pengukuran
dengan data standart JCPDS (Joint Committee for Powder
Diffraction Standars). Pada uji katalis dengan SEM-EDX, analisis
gambar topografi dilakukan dengan membandingkan morfologi
permukaan serta komposisi unsur dari katalis MgO/y-Al,O3; dengan
katalis y-Al,O. Sedangkan analisa pada produk kondensasi aldol
dilakukan dengan beberapa uji, yaitu uji KLT untuk mengetahui nilai
Rf. Uji spektrofotometri UV-Vis untuk mengetahui nilai Amax dan
absorbansi tiap-tiap senyawa. Uji spektrofotometri FT-IR untuk
mengetahui gugus fungsi senyawa serta uji KC-SM untuk
mengetahui persentase konversi furfural menjadi produk dan nilai
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m/z dari tiap-tiap senyawa yang dihasilkan. Hasil spektra yang
didapatkan juga dibandingkan dengan literatur

BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1. Isolasi dan Karakterisasi Furfural dari Tongkol Jagung
4.1.1. Isolasi furfural dari tongkol jagung

Isolasi furfural dilakukan melalui proses hidrolisis pentosan
dalam tongkol jagung menggunakan katalis asam sulfat 10% pada
suhu 100 °C selama 5 jam. Reaksi pembentukan furfural berlangsung
melalui 2 tahap, yaitu hidrolisis pentosan menjadi pentosa.
Selanjutnya diikuti dengan proses dehidrasi pentosa menjadi furfural.
Hidrolisis furfural dilakukan sebanyak 14 kali dengan massa tongkol
jagung 650 gram sehingga diperoleh furfural sebanyak 41,8 mL
(46,87 gram ; 5,75-8,92%) (Lampiran B.2). Furfural hasil isolasi
dikarakterisasi secara kualitatif yang meliputi warna, bau, bentuk dan
densitas dan dibandingkan dengan furfural standart (Tabel 4.1).
Furfural hasil isolasi yang didapatkan berbentuk cairan pekat
bewarna coklat kehitaman dengan densitas 1,12 g/mL yang memiliki
kemiripan sifat dengan furfural standart.

Tabel 4.1: Analisis kualitatif furfural isolasi dan furfural standart

Parameter Fisik  Furfural Isolasi Furfural Standart
Warna Coklat kehitaman Kuning kecoklatan
Bau Berbau almond Berbau almond
Berat jenis 1,12 g/mL 1,16 g/mL

4.1.2 Karaterisasi furfural isolasi dengan KLT, spektrofotometer
UV-Vis, FT-IR dan KG-SM

Karakterisasi kualitatif furfural isolasi dilakukan dengan
kromatografi lapis tipis (KLT). Analisis ini dilakukan untuk
memisahkan senyawa yang terkandung di dalam sampel berdasarkan
tingkat kepolarannya. Pada uji KLT ini, eluen yang digunakan adalah
n-heksana dan etil asetat dengan perbandingan 9:1. Dari analisis ini,
diperoleh nilai Rf (Retardation factor) dari furfural isolasi 0,275 dan
furfural standart 0,25 (Lampiran D.1.1)
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Karakterisasi berikutnya dilakukan dengan menggunakan
spektrofotometer UV-Vis untuk mengetahui nilai panjang gelombang
maksimum (Anax) dari furfural isolasi. Pada analisis ini, sampel akan
menyerap energi monokromatis dari sumber sinar sehingga elektron
akan tereksitasi.

Transisi yang terjadi pada furfural isolasi adalah transisi
elektron dari 1 — w* dari ikatan rangkap C=C dan n — =* dari C=0.
Pengukuran dilakukan dengan pelarut metanol. Nilai Ay furfural
isolasi adalah 271,50 nm. Sedangkan nilai panjang gelombang
furfural standar adalah 272 nm.

Analisis untuk mengetahui gugus fungsi dari furfural isolasi
dilakukan dengan spektrofotometri FT-IR. Dari hasil pengukuran
akan diperoleh spektra senyawa furfural yang menunjukkan puncak
dengan intensitas tertentu pada bilangan gelombang antara 4000-400
cm™. Spektra IR furfural isolasi dan furfural standar disajikan pada
Gambar 4.1 dan interpretasi gugus fungsi pada Tabel 4.2.
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Gambar 4.1: Spektrum IR furfural isolasi (merah) dan furfura'l
standart (hitam)

Tabel 4.2: Interpretasi gugus fungsi IR furfural standar

Puncak Bilangan Gugus fungsi
Gelombang
(cm™)

1 3134,11cm™ =C—H stretch

2 2848,67dan Fermi doblet C-H aldehida
2812,02 cm™*

3 1674,10 cm™* C=0 (aldehida) stretch

terkonjugasi
4 1467,73cm* Vibrasi ulur C=C
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5 1392,51 cm™ Vibrasi tekuk C-H aldehida
6 1276,79 cm * Vibrasi ulur C-O—C eter siklis
7 754,12 cm* Vibrasi tekuk =C—H

Berdasarkan spektra yang diperoleh dari uji spektrofotometri
FT-IR, dapat diidentifikasi adanya gugus fungsi yang sama antara
furfural isolasi dengan furfural standar. Gugus fungsi spesifik pada
furfural yang dideteksi terletak pada bilangan gelombang 2848,67
dan 2812,02 cm' yang menunjukan serapan fermidoblet C-H
aldehid. Selain itu pada bilangan gelombang 1674,10 cm™
menujukkan adanya serapan C=0 aldehid terkonjugasi.

Karakterisasi furfural hasil isolasi juga dilakukan dengan
Kromatografi Gas — Sprektrometer Massa (KG-SM). Dari hasil
pengukuran KG-SM diperoleh Total lonnic Chromatogram (TIC)
dan spektra massa untuk mendeteksi senyawa yang dianalisis.
Kromatogram furfural isolasi ditunjukkan pada Gambar 4.2.
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Gambar 4.2: Total lonic Chromatogram (T1C) dan spektra massa
furfural isolasi

Berdasarkan kromatogram pada Gambar 4.2 didapatkan
puncak furfural pada waktu retensi 6,375 menit dengan persen area
08,31%. Nilai persen area yang didapatkan menunjukkan bahwah
furfural isolasi memiliki nilai kemurnian yang tinggi, yaitu 98,31%
(Lampiran B.3). Sedangkan dari spektra massa didapatkan puncak
furfural pada m/z 96, 95, 67,42 dan 39. Pola fragmentasi tersebut
memiliki kemiripan dengan spektra massa senyawa furfural pada
pustaka WILLEY229.LIB dengan simialirity index (SI) 90%.
Kemungkinan pola fragmentasi yang terjadi pada furfural dengan
base peak m/z= 39 ditunjukkan pada Gambar 4.3
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Gambar 4.3: Pola fragmentasi furfural isolasi

4.2 Preparasi dan Karakterisasi Katalis MgO/y-Al,O;
4.2.1 Preparasi katalis MgO/y-Al,O3

Pembuatan katalis MgO/y-Al,O3 dilakukan dengan metode
impregnasi basah, yaitu melarutkan garam Mg(NQOs), 6H,0 ke dalam
metanol, kemudian diimpregnasikan dengan y-Al,O; melalui
pengadukan selama 24 jam pada suhu ruang. Katalis yang terbentuk
dikeringkan pada suhu 110 °C selama 3 jam untuk menghilangkan
kandungan H,O. Tahap terakhir adalah kalsinasi pada suhu 650 °C
sambil dialiri gas nitrogen dengan kecepatan alir 30 cm®min™ selama
5 jam yang bertujuan untuk mendekomposisi garam menjadi bentuk
oksidanya sehingga akan terbentuk katalis MgO/y-Al,O;. Sebagai
katalis pemanding untuk reaksi kondensasi aldol digunakan katalis y-
Al,O; yang dikalsinasi dan MgO.

4.2.2 Karakterisasi katalis MgO/y-Al,O; dan y-Al,O3
menggunakan Mikroskop Pemindai Elektron-
Spektrometri Energi Dispersif Sinar-X (SEM-EDX)
Karakterisai  katalis MgO/-yAl,O; dilakukan dengan

menggunakan SEM HITACHI TM3000 dengan sumber elektron

15kV yang berfungsi untuk mengetahui struktur permukaan katalis.

Selain itu dilakukan juga karakterisasi SEM terhadap y-Al,Os.

Sedangkan penentuan komposisi unsur senyawa dalam Kkatalis

MgO/y-Al,O3 dan y-Al,O5 ditentukan dengan Spektrometri Energi

Dispersif Sinar-X (EDX) melalui analisis sinar X yang dipancarkan

oleh materi. Struktur permukaan dan grafik nilai energy (KeV)

katalis y-Al,O5 katalis MgO/y-Al,O; pada Gambar 4.4
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Gambar 4.4: Profil permukaan katalis pada perbesaran 1000 kali
dan grafik energi (keV) (a) y-Al,Oz (b) MgO/y-Al,03

Pada Gambar 4.4 diatas, hasil uji SEM menunjukkan bahwa
katalis MgO/y-Al,0; memiliki ukuran partikel yang lebih kecil
daripada katalis y-Al,O; sehingga permukaan katalis MgO/y-Al,O3
lebih luas dibandingkan dengan y-Al,O;. Dari uji EDX, grafik energi
katalis MgO/y-Al,O; menunjukkan adanya logam Mg yang
teridentifikasi dengan komposisi tiap-tiap unsur yang disajikan pada
Tabel 4.3.

Tabel 4.3 Komposisi unsur katalis MgO/y-Al,O3 dan y-Al,O;
Kadar Unsur

Katalis

Al (@) Mg
MgO/y-Al,03 29,174 53,110 9,105
v-Al,05 36,810 55,793 -
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Berdasarkan data diatas, menunjukkan bahwa kadar Mg yang
teridentifikasi di dalam katalis MgO/y-Al,O sebesar 9,1%. Hal ini
mengindikasi bahwa logam Mg telah terimpregnasikan pada
permukaan y-Al,Os.

4.2.3 Karakterisasi katalis MgO/y-Al,O; dan y-Al,O; dengan
menggunakan Difraksi Sinar-X (DSX)

Karakterisasi penentuan sifat kristal katalis dilakuakan
dengan menggunakan XRD PanAlytical X’pert Pro dengan radiasi
Cu-Ko (0=1.54056 A) dan jarak kisaran sudut difraksi: 10° — 90o.
Grafik dikfraktogram MgO/y-Al,0; dan y-Al,O; hubungan antara
sudut difraksi 20 terhadap intensitas ditunjukkan pada Gambar 4.5
dan nilai sudut difraksi pada Tabel 4.4.

Cowmtx
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200

100

®, 1 )
20 30 40 50 60 70 80
Potiow [*ZThets] (Copper (Cu))

Gambar 4.5: Difraktogram MgO/y-Al,O; (hitam) dan y-Al,O3 (merah)

Tabel 4.4: Nilai sudut difraksi 20 MgO/y-Al,O; dan y-Al,05

Katalis Nilai 20 (°)

Penelitian Teoritis
MgO - 43,62, 74,78

(JCPDC 00-001-1235)*

v-Al,05 32,6 39,7 45,8 19,2 31,3 37,5 45,566,0

46,7 67,2 (JCPDS00-001-1235)**
MgO/y-Al,04 19,1 ;31,4 ;37,1 -

39,1 ;429 ;455

62,2 ;74,8 ;78,7

©). penelitian oleh Faba (2012) [6]. ™ : penelitian Alarcon (2013) [26]
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Berdasarkan hasil analisis XRD dapat diidentifikasi adanya
puncak MgO terukur (42,9° ; 62,2° ; 74,8° dan 78,7°) dari katalis
MgO/y-Al,O; yang sesuai dengan nilai standar JCPDC 00-001-
1235 yaitu 20 = 43°, 62°, 74° dan 78°. Dari hasil identifikasi tersebut
dapat dinyatakan bahwa garam Mg(NOs), telah berhasil
terdekomposisi menjadi bentuk oksidanya (MgO) melalui proses
kalsinasi [24].

4.3 Uji Aktivitas Katalis MgO/yAl,O3; untuk Reaksi Kondensasi
Aldol serta  Karakterisasinya dengan KLT dan
Spektrofotometri UV-Vis

Uji aktivitas katalis MgO/y-Al,O; dilakukan terhadap reaksi
kondensasi aldol antara furfural dan aseton dengan perbandingan

mol 1:1 pada suhu 80 °C dan tekanan 2,5 atm dalam atmosfer gas N..

Reaksi kondensasi aldol ini berlangsung di dalam reaktor autoclave

dengan sistem pemanasan menggunakan oil batch. Adanya

temperatur sistem yang dapat diatur oleh pemanasan dari luar serta
tekanan yang tinggi pada sistem autoclave menjadi faktor utama
perubahan bahan organik. Kelarutan senyawa organik akan semakin

besar seiring dengan meningkatnya temperatur dan tekanan [20].

Parameter terbentuknya produk kondensasi aldol dapat
diamati dari analisis KLT dan spektrofotometri UV-Vis. Pada
analisis dari uji KLT, hasil produk kondensasi akan mengalami
kenaikan nilai Retardation factor (Rf) dari furfural. Sedangkan pada
analisis spektrofotometri UV-Vis akan terjadi pergeseran panjang
gelombang maksimum yang semakin besar (batokromik) karena
adanya pertambahan ikatan rangkap terkonjugasi pada produk hasil
kondensasi. Transisi elektron yang terjadi adalah transisi dari n ke "
dengan jenis kromofor yang menyerap sinar UV adalah gugus C=0
dan transisi dari = ke =~ dengan jenis kromofor yang menyerap sinar

UV adalah gugus C=C.

Produk kondensasi yang diprediksikan terbentuk adalah
produk monomer (4-furanil-3-butena-2-on) dan dimer (1,5-difuranil-

1,4-pentadiena-3-on) yang ditunjukkan pada Gambar 4.8.
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Gambar 4.6: Reaksi kondensasi aldol furfural dan aseton

Reaksi kondensasi aldol menggunakan katalis MgO/y-Al,O;
dilakukan tanpa adanya pelarut (Solvent Free) dengan variasi waktu
2, 4, 6, 8, 10 dan 12 jam. Hasil karakterisasi fisik serta uji KLT
dengan eluen n-heksana dan etil asetat 9:1 dan spektrofotometri UV-
Vis produk hasil kondensasi aldol ditunjukkan pada Tabel 4.5.

Tabel 4.5: Data karakterisasi produk hasil kondensasi dengan katalis
MgO/y-Al,O; tanpa pelarut

Kode ek .. Rf \ Analisa UV-Vis
reaksi n-heksana:etil
FETEE (jam) @ram)  cetat (9:1) Amax g
Al 2 0,3 0,3 281 18,4
A2 4 0,46 0,3 277,50 14,2
32250 15
A3 6 0,54 0,3 285 13,1
A4 8 1,04 0,3 283 17,3
31550 15
A5 10 0,54 0,3 27950 12,3
31350 0,78
Ab 12 0,57 0,3 281,50 12,7
FS” - - 0,25 272 5,2

“Furfural standart

Produk kondensasi aldol yang diperoleh berwujud oily dan
berwarna kuning kecoklatan hingga hitam. Dari data analisis KLT,
didapatkan nilai Rf noda pada produk kondensasi yang mengalami
kenaikan dari nilai Rf furfural (0,25 - 0,3). Sedangkan dari data
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analisis UV-Vis, dapat dilihat bahwa nilai Ay dari produk
kondensasi sedikit bergeser dari nilai Amsy furfural. Pada produk A2,
A4 dan A5 dihasilkan dua puncak spektra dengan panjang
gelombang yang berbeda. Sehingga dapat diprediksikan terdapat dua
senyawa yang terdapat di dalam produk. Dimana nilai dengan Ay di
atas 315nm memiliki nilai absorsivitas molar (€) yang lebi kecil
dibandingkan pada panjang gelombang di 280 nm. Hal ini
mengindikasi bahwa tingkat konversi furfural yang belum bereaksi
masih besar.

Berdasarkan analisis data diatas, diprediksikan masih belum
terbentuk produk kondensasi yang sempurna. Sehingga akan
dilakukan reaksi kondensasi aldol dengan katalis y-Al,O3; dan MgO
sebagai katalis pemanding. Reaksi dilakukan dengan perlakuan yang
sama menggunakan variasi pelarut air dan metanol. Berdasarkan
penelitian yang dilakukan oleh Abderrahim [38] penggunaan pelarut
air dapat mengaktivasi reaksi dan menghasilkan yield yang lebih
besar dibandingkan dengan penggunaan pelarut metanol pada reaksi
kondensasi aldol. Hal ini dikarenakan air lebih bersifat polar (momen
dipol:1,8) dibandingkan dengan metanol (momen dipol:1,7). Hasil
reaksi kondensasi dengan pelarut metanol disajikan pada Tabel 4.6.

Tabel 4.6: Data karakterisasi produk hasil kondensasi dengan pelarut

metanol
Kode Katalis Waktu  Massa Rf ) Data UV-Vis
sampel reaksi (gram)
(jam) Amax Fed
B1 MgO/yAl,O; 12 0,98 0,275 270 27,3
315,5 2,5
B2 MgO/yAl,O;3 24 1,13 0,275  276,5 9,3
317 1,2
C1 vAl,O4 12 1,07 0,275 271,00 253
31450 1,6
C2 vAl,O4 24 1,14 0,275 276,50 85
D1 MgO 12 1,12 0,275 28350 12,3
314 1,6
D2 MgO 24 1,14 0,275 279 13,2
313,55 1,8
Fs” - - - 025 272 5,2

") furfural standar ; © eluen n-heksana dan etil asetat 9:1
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Dari data diatas, hasil analisis KLT menunjukkan bahwa
produk kondensasi yang mengalami kenaikan dari nilai Rf furfural
(0,25 - 0,275). Sedangkan dari data analisis UV-Vis, dapat dilihat
bahwa sebagian besar produk kondensasi menghasilkan dua puncak
spektra, yaitu pada Ams di 271 nm dan 315 nm. nilai absorsivitas
molar (&) yang lebi kecil dibandingkan pada panjang gelombang di
271 nm. Sehingga dapat diprediksikan kadar konversi furfural yang
belum bereaksi masih besar. Reaksi kondensasi aldol selanjutnya
dilakukan dengan pelarut air yang disajikan dalam Tabel 4.7.

Tabel 4.7: Data karakterisasi produk hasil kondensasi dengan pelarut

air
Kode : Waktu ) ossa R Data UV-Vis
Katalis reaksi
sampel (jam) (gram) A MAx €
El MgO 2 107 0275 271,00 823
316,50 3,25
E2 MgO 4 0,12 0,275 318,50 23,96
E3 MgO 6 0,58 0,275 318,50 7,20
E4 MgO 8 0,85 0,275 317,00 9,17
E5 MgO 10 1,14 0,275 319,50 5,51
0,425 367,50 2,82
E6 MgO 12 1,15 0,275 321,00 1,77
0,425 368,50 1,54
F1 MgO/yAl,O4 4 0,67 0,275 214,00 20,61
325,00 7,6
364,00 6,61
F2 yAL,O3 4 1,08 0,25 272,00 256
324,00 0,6
FS) - - L 025 272 5,2

" Furfural standart
® eluen n-heksana dan etil asetat 9:1

Berdasarkan Tabel 4.7 diatas, hasil analisis KLT
menunjukkan bahwa produk kondensasi mengalami kenaikan dari
dibandingkan dengan nilai Rf furfural (0,25 - 0,275). Sebagian
besar produk diindentifikasi menghasilkan satu noda, sehingga dapat
diprediksikan hanya dihasilkan produk dengan satu jenis senyawa
saja atau menghasilkan beberapa senyawa dengan nilai Rf yang
sama. Sedangkan pada produk E5 dan E6 dihasilkan dua noda
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dengan nilai Rf yang berbeda. Hal ini menunjukan adanya dua jenis
senyawa yang terdapat dalam produk E5 dan EB6.

Reaksi kondensasi aldol dengan pelarut air menggunakan
katalis MgO menghasilkan nilai A, pada 316 - 319 nm dan 367 nm.
Terjadinya pergeseran pada An.x 316 nm dikarenakan bertambahnya
ikatan rangkap terkonjugasi dari senyawa furfural yang diprediksikan
adalah produk monomer (P1). Sedangkan pada Amax 367 — 368 nm
diprediksikan sebagai produk dimer (P2) yang menunjukkan
bertambahnya ikatan rangkap terkonjugasi dari produk monomer.

Spektra UV-Vis produk kondensasi aldol dengan katalis
MgO dalam pelarut air ditunjukkan pada Gambar 4.7.
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Gambar 4.7: Spektra UV-Vis produk kondensasi aldol

Dari data hasil identifikasi dengan spektrofotometri UV-Vis
diatas, dapat dilihat semakin bertambahnya waktu reaksi, absorbansi
produk monomer (P1) mengalami penurunan sedangkan produk
dimer (P2) mengalami kenaikan.

Penggunaan katalis MgO dalam reaksi kondensasi aldol dalam
pelarut air lebih selektif dibandingkan dengan katalis MgO/y-Al,O
dan y-Al,O;. Hal ini ditunjukkan dari data pada Tabel 4.6 diatas,
dimana pada waktu reaksi 4 jam, produk kondensasi dengan katalis
MgO selektif terhadap pembentukan produk monomer (318 nm).
Sedangkan pada penggunaan katalis MgO/y-Al,O; dengan waktu
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reaksi 4 jam (F1) menghasilkan Ams 214 nm, 325 nm dan 364 nm
dengan nilai absorsivitas molar (g) pada Amex 214 nm lebih besar
daripada Amax 325 dan 364 nm. Pada penggunaan Kkatalis y-Al,O; (F2)
menunjukkan nilai An. 272 dan 324 nm, dimana nilai absorsivitas
molar (g) pada Amas 272 nm lebih besar dari 324 nm. Hal ini
mengidikasi bahwa kadar furfural yang belum bereaksi masih besar.

Berdasarkan analisis diatas, penggunaan katalis MgO/y-Al,O;
dan y-Al,O; memiliki aktivitas yang rendah dalam pembentukan
produk kondensasi aldol. Berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh
Wiboo [39] y-Al,O; memiliki sisi asam Lewis, asam Bronsted, dan
basa Lewis. Adanya sisi asam-basa Lewis merupakan penyebab
kurang aktif dan selektifnya katalis MgO/y-Al,O; dan y-Al,O; dalam
reaksi kondensasi aldol. Sedangkan reaksi kondensasi dengan pelarut
air menggunakan katalis MgO lebih selektif terhadap pembentukan
produk monomer (4-furanil-3-butena-2 keton (P1) (Amax 316-318
nm). Berdasarkan penelitian oleh Helwani [22] situs basa pada
katalis MgO disebabkan karena adanya pasangan ion Mg®* dan O*.
Dimana lon Mg* memiliki sifat asam lewis sedangkan O? bersifat
basa Bronsted. Sifat basa bronsted pada MgO mengakibatkan katalis
ini aktif dalam reaksi kondensasi aldol.

Analisis lebih lanjut dengan spektrofotometri FT-IR dan
spektrometer LC-MS dilakukan pada produk kondensasi aldol
dengan katalis MgO dalam pelarut air (E1, E2, E3, E4, E5 dan EB6).

4.4 Karakterisasi Produk Kondensasi Aldol menggunakan
Spektrofotometer FT-IR

Karaterisasi menggunakan spektrofotometri FT-IR dilakukan
untuk mengetahui adanya gugus fungsi yang ada pada produk hasil
reaksi kondensasi aldol. Penentuan gugus fungsi pada produk
didasarkan pada getaran (vibrasi) molekul yang menyerap sinar infra
merah. Spektra IR furfural standar (warna hitam) dan produk hasil
kondensasi E1 (warna merah) dan E6 (warna biru) ditunjukkan pada
Gambar 4.8 dengan interpretasi gugus fungsi disajikan dalam Tabel
4.8.
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Gambar 4.8: Spektra furfural standar dengan produk hasil
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kondensasi E5-2 jam (biru) dan E6-12 jam (merah)

Tabel 4.8: Data gugus fungsi Furfural standar, produk E1 dan E6

Puncak Furfural standar Produk E1 Produk E6
1 - Gugus OH -
(3434,98 cm™)

2 =C-H ulur (3134,11 = =C-H ulur (3128,32 =C-H ulur

cm™) cm™) (3122,54 cm™)

3 Fermi doblet C—H Fermi doblet C-H Fermi doblet C—H
aldehid aldehid (2923,88- aldehid (2920,03-
(2830-2810 cm™) 2854,45 cm™) 28584,31 cm™)

4 C=0 (aldehid) ulur C=0 (aldehid) ulur C=0 ulur
terkonjugasi terkonjugasi terkonjugasi
(1674,10 cm™) (1674,10 cm™ dan (1664,45 cm™)

1710,74 cm’)

5 = Gugus o—f tak jenuh  Gugus o—f tak jenuh
(C=0 keton ulur (C=0 keton ulur
terkonjugasi) terkonjugasi)
(1620,09 cm™) (1620,09 cm™)

6 Vibrasi ulur C=C Vibrasi ulur C=C Vibrasi ulur C=C

(1568,52 cm™dan (1552,59 cm™dan (1552,59 cm™ dan

1467,73 cm™) 1473,51 cm™) 1475,44 cm™)

Vibrasi tekuk C-H Vibrasi tekuk C-H Vibrasi tekuk C-H
7 (aldehida) (aldehida) (1392,51-  1388,5cm™)
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(1392,51 cm ) 1365,51 cm™)

Puncak Furfural standar Produk E1 Produk E6

8 C-0O-C (eter siklis) C-O-C (eter siklis) C-O-C (eter siklis)
ulur ulur ulur
(1276,79 cm ™) (1274,86 cm™) (1269,07 cm™)

9 =C-H tekuk (754,12 =C—H tekuk (754,12  =C-H tekuk (748,33
cm?) cm?) cm?)

Berdasarkan data Tabel 4.8 diatas, serapan yang dihasilkan
produk kondensasi selama 2 jam (E1) memiliki perbedaan dengan
serapan starting material (Furfural), yaitu semakin rendahnya
intesitas serapan fermi doublet (puncak 3: 2923,88 cm™ dan 2854,45
cm™) yang diikuti dengan rendahnya intensitasas gugus C-H aldehid
(puncak 7: 1392,51-1365,51 cm™). Selain itu muncul puncak pada
bilangan gelombang 1620,09 cm™ yang diprediksikan sebagai gugus
C=0 keton terkonjugasi. Pada produk 12 jam (E6) intensitas serapan
fermildoublet sangat rendah dan munculnya serapan gugus C=0
keton terkonjugasi (puncak 5: 1620,09 cm™). Selain itu intensitas
serapan gugus C=C (puncak 6:1552,59cm™) semakin meningkat, hal
ini mengindikasi adanya dehidrasi gugus hidroksil yang
menghasilkan alkena terkonjugasi. Sehingga dapat diprediksi adanya
produk kondensasi yang terbentuk. Perbedaan serapan C=0O pada
furfural dan produk kondensasi ditunjukkan pada Gambar 4.9.

1674,10 cm™* 1620,09 cmt 1620,09 cm?
ﬁ 2830-2810 cm'*
o. UK A o o > o
N N ~
(X Mcm ® L)
Furfural 4—furani|—?'—3%1tena—2—on 1,5-difuranil-1,4-pentadiena-3-on (P2)
Gambar 4.9 Bilangan gelombang pada furfural dan produk
kondensasi

Dari analisis tersebut, dapat diprediksikan bahwa semakin
bertambahnya waktu, kadar sisa furfural yang tidak bereaksi semakin
rendah sehingga akan dihasilkan produk yang lebih stabil.

4.5 Karakterisasi Produk Kondensasi Aldol menggunakan KC-
SM (Kromatografi Cair-Spektometer Massa)
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Karakterisasi menggunakan KC-SM dilakukan pada produk
kondensasi aldol dengan pelarut air menggunakan katalis MgO (E1,
E2, E3, E4, E5 dan EG6). Dari hasil pengukuran KG-SM diperoleh
Total lonnic Chromatogram (TIC) dan beberapa ion akan
menunjukan nilai unit massa/muatan (m/z). Dimana nilai m/z dalam
spektra akan bernilai (M*H)* dengan M adalah bobot molekul analit
sehingga dapat dideteksi senyawa yang akan dianalisis.Kromatogram
hasil karakterisasi KC-SM tercantum pada Gambar 4.10 dan
interpretasinya pada Tabel 4.9.
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Gambar 4.10: Kromatogram produk kondensasi (a) furfural standart
(b) E1 (c) E2 (d) E3 (e) E4 (f) E5 (g) E6
Tabel 4.9: Data hasil karakterisasi produk kondensasi aldol (E1, E2,
E3, E4, E5 dan E6) dengan KC-SM

Kode  Waktu (M+H") Waktu % Kadar
sampel reaksi terdeteksi  retensi Furfural Produk
Furfural 97,23 0,83 men!t
- 111,33 5,30 menit - -
standart
El 2 jam 111,27 5,31 menit 0% 100 %
137,16 2,81 menit
137,17 1,07 menit
E2 4 jam 111,28 5,31 menit 0% 100 %
137,13 2,82 menit
137,16 1,09 menit
E3 6 jam 111,29 5,31 menit 0% 100 %
137,11 2,82 menit
137,14 1,07 menit
E4 8 jam 111,27 5,31 menit 0% 100 %
137,16 2,82 menit
137,19 1,08 menit
E5 10 jam 97,23 0,89 menit 15,89% 84,11 %
111,25 5,31 menit
121,17 4,32 menit
137,15 1,06 menit
137,16 2,82 menit
E6 12 jam 97,23 0,89 menit 50,67 % 49,33 %
97,24 4,30 menit
111,29 5,31 menit
121,17 4,31 menit
137,18 2,82 menit

Berdasarkan data karakterisasi KC-SM diatas, dapat dilihat
bahwa kromatogram furfural dihasilkan puncak pada m/z 97 dan m/z
111. Nilai m/z 97 berkolerasi dengan massa molar relatif molekul
senyawa furfural (96 g/mol). Sedangkan puncak pada m/z 111
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diperkirakan adalah 5-metil-furfural yang merupakan produk
samping hasil hidrolisis furfural . Hal ini sesuai dengan penelitian
yang dilakukan Zeitch [8] yang menyatakan bahwa pada furfural
hasil distilasi mengandung 5-metil-furfural sekitar 0,32-0,95%.

Pada produk kondensasi E1, E2, E3, E4, E5 dan E6 terdapat
senyawa yang terdeteksi disekitar nilai m/z 137. Nilai m/z 137
tersebut berkolerasi dengan massa molar relatif molekul senyawa 4-
furanil-3-butena-2-on (P1) (136 g/mol) yang diprekdisikan sebagai
produk monomer (C8). Kemungkinan pola fragmentasi produk yang
terjadi ditunjukkan pada Gambar 4.11.
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Gambar 4.11: Fragmentasi senyawa 4-furanil-3-butena-2-on (P1) [6]

=0

Pada kromatogram KC-SM, senyawa 4-furanil-3-butena-2-
on (P1) muncul disekitar waktu retensi 1,07 menit dan 2,81 menit.
Hal ini mengindikasi terbentuknya isomer pada produk kondensasi 4-
furanil-3-butena-2-on (P1). Dimana senyawa Trans-4-furanil-3-
butena-2-on bersifat lebih stabil dibandingkan dengan cis-4-furanil-
3-butena-2-keton. Hal ini sesuai dengan penelitian yang dilakukan
olen Faba yang menyatakan bahwa isomer yang terbentuk pada
poduk kondensasi aldol dikarenakan adanya ikatan rangkap dan
gugus fungsi yang dapat menyebabkan perbedaan struktur molekul.
Prediksi isomer senyawa 4-furanil-3-butena-2-on (P1) yang sesuai
dengan penelitian Faba [6], ditunjukkan pada Gambar 4.12.
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Gambar 4.12: Isomer senyawa 4-furanil-3-butena-2-on (P1)

Berdasarkan hasil perhitungan dengan software LC Quan
dapat diketahui kadar furfural sisa yang masih terdapat dalam produk
(Tabel 4.9). Dimana pada produk E1, E2, E3 dan E4 ditunjukkan
bahwa furfural telah terkonversi 100% menjadi produk kondensasi.
Sedangkan pada produk E5 dan E6, masih teridentifikasi adanya
kadar furfural sisa masing- masing sebesar 15,89 % dan 50,67 %.
Grafik hubungan antara waktu reaksi dengan persen kadar (furfural
dan produk) disajikan pada Gambar 4.13.
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Gambar 4.13: Grafik hubungan kadar (furfural dan produk) dengan
waktu reaksi

Berdasarkan grafik diatas dapat dijelaskan bahwa pada
waktu reaksi 10 jam (E5) dan 12 jam (E6), kadar produk mengalami
penurunan, dimana pada produk E5 sebesar 84,11% dan pada produk
E6 sebesar 49,33%. Pada produk E6 mengalami penurunan kadar
yang cukup signifikan. Dimana kadar furfural sisa yang terdeteksi
menjadi sangat tinggi. Hal ini juga ditunjukkan dengan adanya
puncak m/z 97 pada kromatogram E5 dan E6. pada produk E6
ditunjukkan adanya dua puncak pada m/z 97 dengan waktu retensi
yang berbeda (Gambar 4.14).
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Gambar 4.14: Perbesaran m/z 97 produk (a) E5 (b) E6

Pada Gambar 4.14 diatas, dapat dilihat pada produk E6
terdeteksi adanya dua puncak pada m/z 97 dengan waktu retensi
yang berbeda (0,89 menit dan 4,30 menit). Dari hal tersebut, dapat
diprediksi adanya senyawa furfural yang mengalami resonansi.
Kemungkinan resonansi yang terjadi ditunjukkan pada Gambar 4.15

+
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@)
|}O . — N
r\/ H S H
Gambar 4.15 Prediksi resonansi furfural

Berdasarkan analisa dengan KC-SM, reaksi dengan katalis
MgO dan pelarut air pada waktu reaksi selama 2, 4, 6 dan 8 jam
menghasilkan produk kondensasi secara kuantitatif, yaitu 100%.
Sedangkan pada waktu reaksi 10 dan 12 jam menurunkan jumlah
produk kondensasi yang terbentuk. Hal ini tidak sesuai dengan hasil
karakterisasi UV-Vis pada produk E5 dan E6 yang menunjukkan
terjadinya pergeseran Am. yang semakin besar dari Amay furfural (271
nm —=319 nm — 360 nm). Selain itu dari hasil uji FT-IR pada produk
E6 juga menunjukkan serapan fermildoublet yang sangat rendah dan
munculnya serapan gugus C=0O keton terkonjugasi. Hal ini
mengindikasi bahwa sebagian besar furfural telah bereaksi menjadi
produk. Dari analisis tersebut, maka belum dapat dinyatakan dengan
pasti waktu optimum untuk reaksi kondensasi aldol. Sehingga dari
penelitian ini hanya dapat ditentukan produk yang terbentuk, yaitu 4-
furanil-3-butena-2-on (P1). Sedangkan predikasi produk 1,5-
difuranil-1,4-pentadiena-3-on (P2) hanya terdeteksi pada uji UV-Vis
yang menghasilkan nilai A lebih panjang dari Amex P1 (316 nm
—>368 nm).
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BAB V
PENUTUP

5.1. Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat
disimpulkan bahwa katalis MgO dalam pelarut air memiliki aktivitas
dan konversi tertinggi terhadap pembentukan produk kondensasi
aldol dibandingkan dengan MgO/y-Al,O; dan y-Al,O;. Senyawa
yang teridentifikasi dari hasil analisis produk kondensasi adalah
produk monomer (4-furanil-2-butena-3-on) dalam bentuk isomer cis-
4-furanil-2-butena-3-on dan trans-4-furanil-2-butena-3-on. Senyawa
dimer (5-difuranil-1,4-pentadiena-3-on) teridentifikasi pada Amax
yang lebih panjang dari produk monomer (316 nm - 368 nm).

5.2 Saran

Perlu dilakukan preparasi katalis MgO/y-Al,O; yang lebih
baik sehingga dapat diketahui pengaruh impregnasi logam terhadap
pengemban pada reaksi kondensasi aldol. Selain itu perlu dilakukan
karakterisasi KG-SM terhadap produk kondensasi sehingga dapat
diketahui kadar selektivitas pada masing-masing senyawa yang
terbentuk.
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LAMPIRAN

Lampiran A. Skema Kerja
A.1 Tahapan Penelitian

Isolasi furfural dari tongkol jagung

A 4

Karakterisasi furfural isolasi dengan KG-SM

\ 4

Preparasi katalis MgO/y-Al,03 dan y-Al,04

A 4

Karakterisasi katalis MgO/y-Al,0O; dengan DSX dan
SEM-EDX

A 4

Uji aktivitas katalis MgO/y-Al,O3 , y-Al,0; dan MgO
pada reaksi kondensasi aldol antara furfural dan aseton

A\ 4

Karakterisasi produk kondensasi aldol dengan KLT,
UV-Vis, FT-IR dan KC-SM

A 4

Analisa data
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A.2 lsolasi Furfural dari Tongkol Jagung

Tongkol jagung

OH
o O HO
HMO o)
OH
n

Pentosan

- dibersihkan
- dikeringanginkan
- digiling hingga halus

A 4

Serbuk tongkol jagung

ditimbang sebanyak 50 g

dimasukkan pada labu alas bulat

ditambahkan H,SO,4 10 % 250 mL dan 62,5 g NaCl
diaduk hingga homogen

dipanaskan pada suhu 110 °C selama 5 jam

A 4

\ 4
B ﬁ BN
OVQ 0" HH

Fasa organik Fasa air
-dikeringkan dengan Na;SO, - diekstraksi dengan kloroform
anhidrat - dievaporasi
- dikeringkan dengan Na,SO,
anhidrat
- dialiri gas N,
\ 4
o B
X0
Furfural
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A.3 Karakterisasi Furfural Isolasi Menggunakan Metode
KLT

o]
Furfural isolasi (FI)

ditotolkan pada plat KLT

dimasukkan dalam bejana pengembang ang berisi
eluen n-heksana dan etil asetat 9:1

dielusi dengan eluen hingga mencapai batas garis
pelarut

diamati noda yang terbentuk dengan lampu UV
dihitung nilai Rf

A 4

Nilai Rf furfural
isolasi (FI)

A4 Karakterisasi Furfural Isolasi Menggunakan Metode
Spektrofotometri UV-Vis

| N\

O Mg
Furfural isolasi (FI)

- diencerkan dengan metanol hingga 0,2 ppm
- dilakukan baseline dengan metanol
- diukur nilai A max dan absorbansi furfural

A 4
Spektra UV furfural isolasi
(F1)
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A5 Karakterisasi Furfural Isolasi Menggunakan Metode
Spektrofotometri FT-IR

| N\

Furfural isolasi (FI)

- diteteskan pada pellet KBr yang berada di dalam
sample holder

- dilakukan pengepresan hingga terbentuk lapisan
tipis dari sampel

- dilakukan penyinaran dengan infra merah di dalam
spektrofotometer FT-IR

A 4
Spektra IR furfural isolasi

(F1)

A.6 Karakterisasi Furfural Isolasi Menggunakan KG-SM

o]
Furfural isolasi (FI)

- diinjeksikan pada KG-SM sebanyak 0,05 pL
- dianalisis hasilnya

\ 4
Kromatogram furfural
isolasi (FI)
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A.7 Preparasi Katalis MgO/y-Al,O;

MQ(N03)26H20 'Y'AI203

- ditimbang sebanyak 15,81 g

- dilarutkan dalam 100 mL
metanol

- diaduk hingga homogen

- ditimbang 8,5 gram

- dimasukkan dalam labu alas bulat

- diaduk dengan magnetic stirrer pada temperatur
ruang selama 24 jam

- diuapkan pelarut menggunakan rotary evaporator
vacuum pada suhu 60 °C

- dikeringkan dalam oven 110 °C

- dikalsinasi pada suhu 650 °C selama 5 jam di
bawah aliran gas nitrogen dengan kecepatan alir
30 cm® min™

A\ 4

MgO/y-AI203

A.8 Preparasi Katalis y-Al,O;

y-A|203

- ditimbang 15 gram dengan neraca
analitik

- dikalsinasi pada suhu 650 °C selama 5
jam di bawah aliran gas nitrogen dengan
kecepatan alir 30 cm® min™

A 4

v-Al,O5 teraktivasi
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A.9 Karakterisasi Katalis MgO/y-Al,O; dan y-Al,O3; dengan
Metode SEM-EDX

MgO/'Y'A|203 dan Y‘AIZO\?

dipreparasi menggunakan film kabon
dikondisikan dalam QourumQ150R S
dan dilapisi logam Au sekitar 15 menit
dimasukkan dalam alat pengujian SEM /
EDX

dianalisis

A 4

Topografi katalis dan grafik
spektrum energi unsur

A.10 Karakterisasi Katalis MgO/y-Al,O; dan y-Al,O3; dengan
Metode DSX

MgO/y-Al,O3 dan y-Al,03

- digerus katalis 0,2 gram sampai halus
- diletakkan di atas tempat sample holder
- ditembak dengan sinar-X

A 4

Difraktogram MgO/y-Al,03
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A.11Reaksi Kondensasi Aldol antara Furfural dan Aseton
Menggunakan Metode Oil Batch Reactor Autoclave
(Tanpa Pelarut)

0]
’ N\ MgO/’Y'A|203
OVQ /U\ (0,4 gram)

Furfural (1 mL) Aseton (0,9 mL)

- dimasukkan dalam reaktor autoclave
pada atmosfer N, dengan tekanan 2,5
atm

- dilakukan reaksi selama 2,4,6,8,10
dan 12 jam dalam oil Batch dengan
suhu 80 °C

- disaring untuk memisahkan katalis

O O
O A O A o
\_/ \_/ \_/

4-furanil-3-butena-2-on (C8)  1,5-difuranil-1,4-pentadiena-3-keton (C13)
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A.12 Reaksi Kondensasi Aldol antara Furfural dan Aseton
dengan Metode Oil Batch Reactor Autoclave (Variasi

Pelarut)

Ov@ )J\

Furfural (1 mL) Aseton (0,9 mL)

O

Katalis® Pelarut
(0,4 gam) (5mL)

dimasukkan dalam reaktor autoclave
pada atmosfer N, dengan tekanan 2,5
atm

dilakukan reaksi selama 2,4,6,8,10
dan 12 jam dalam oil Batch dengan
suhu 80 °C

disaring untuk memisahkan katalis
diekstraksi dengan diklorometana

(DCM)
dievaporasi
dialiri gas N,
o} o}
O O O
\_/ \ \_/
4-furanil-3-butena-2-on (C8)  1,5-difuranil-1,4-pentadiena-3-keton (C13)

! Variasi katalis : MgO/y-Al,O;, y-Al,0; dan MgO
% Variasi pelarut : Metanol (MeOH) dan air (H,0)
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A.13 Karakterisasi Produk Kondensasi dengan KLT

Produk kondensasi

ditotolkan pada plat KLT

dimasukkan dalam bejana pengembang ang berisi
eluen n-heksana dan etil asetat 9:1

dielusi dengan eluen hingga mencapai batas garis
pelarut

diamati noda yang terbentuk dengan lampu UV
dihitung nilai Rf

\ 4

Nilai Rf produk
kondensasi

A.14 Karakterisasi Produk Kondensasi dengan Spektrofotometri
UV-Vis

Produk kondensasi

- diencerkan dengan metanol hingga 0,1-0,2 ppm
- dilakukan baseline dengan metanol
- diukur nilai A max dan absorbansi furfural

A 4

Spektra UV produk
kondensasi
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A.15 Karakterisasi Produk Kondensasi dengan Spektrofotometri
FT-IR

Produk kondensasi

- diteteskan pada pellet KBr yang berada di dalam
sample holder

- dilakukan pengepresan hingga terbentuk lapisan
tipis dari sampel

- dilakukan penyinaran dengan infra merah di dalam
spektrofotometer FT-IR

A\ 4

Spektra IR produk
kondesasi

A.16 Karakterisasi Produk Kondensasi dengan KC-MS

Produk kondensasi

- dienceran 04 puL ke dalam 1 mL
acetonitril

- diinjeksikan pada instrument sebesar 2
uL ke dalam instrument TSQ Quantum
ACCES MAX LC-MS/MS

A 4

Kromatogram dan spectra
produk kondensasi

55



LAMPIRAN B PERHITUNGAN
B.1 Pengenceran H,SO, 98% Menjadi H,SO,; 10%
Pengenceran H,SO4 98% menjadi H,SO4 10%

M;xVi=M; XV,

98% x V; = 10% x 250 mL
V;=255mL

B.2 Rendemen dan Massa Jenis Produk Furfural Isolasi
Hidrolisis furfural dilakukan dalam 2 tahapan,

Tahap 1: diperoleh massa furfural = 20,12 gram

Tahap 2 : diperoleh massa furfural = 26,75 gram

berat furfural

Rendemen = . x100%
berat awal tongkol jagung
Rend _ 20128 0006 = 5,75%
endemen; = 350gx 0 =5,75%
26,75 g
Rendemen, = x100% = 8,92%

300g
Massa jenis (p) furfural isolasi dihitung dengan rumus:

massa furfural

Massa jeni =
assa jenis (p) volume furfural

46,87 g

—41,8 L = 1,12 g/mL

Rendemen, =

B.3 Perhitungan Analisis KG-SM Furfural Isolasi

) area furfural isolasi
% Kemurnian = x 100%
total area terukur

18748417

% Kemurnian = 19070598 x 100%

% Kemurnian = 98,31 %
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B.4 Preparasi Katalis MgO/y-Al,O4

Massa Mg = 15 x10gram = 1,5gram
100
Massa y-Al,O3 = 85 x10gram = 8,5gram
100
Massa Mg(NQOs),.6H,0yang dibutuhkan :
Ar Mg = Massa Mg
Mg(NOs),.6H,0 Massa Mg(NOs),.6H,0
24,31 = 1,5 gram
256,31 Massa Mg(NO3),.6H,0
Massa Mg(NQs),.6H,O = 256,31 x 1,5 gram
24,31
Massa Mg(NOs),.6H,O = 15,81 gram

B.5 Reaktan Reaksi Kondensasi Aldol

Perbandingan mol furfural dan aseton 1 : 1
Kebutuhan furfural
Kebutuhan reaksi 12,1 mmol
massa furfural = mol furfural x BM furfural
=0,0121 x 96 g/mol
=1,16¢g
*diasumsikan furfural hasil hidrolisis mempunyai kemurnian
100%
volume furfural yang dibutuhkan
massa furfural hasil isolasi

massa jenis furfural hasil isolasi
RS ok
~ 1,16 g/mL
=1mL

Kebutuhan aseton
Kebutuhan reaksi 12,1 mmol
massa aseton = mol aseton x BM aseton
=0,0121 mol x 58,08 g/mol
=0,702 g
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massa aseton

volume aseton yang dibutuhkan = o
massa jenis aseton

_0702g
~ 0,787 g/mol

=0,9 mL
B.6 Persen Massa Produk Kondensasi

+» Produk Kondensasi Aldol (Tanpa pelarut)

0,3

Rendemen Al = ——2 x100% = 25,9 %

1,16 g
0,46 g
Rendemen A2 = x100% = 39,6 %
1,16 g

0,54 g

Rendemen A3 = x100% = 46,5 %
1,16 g
1,04 g

Rendemen A4 = x100% = 89,6 %
1,16 g
0,54 ¢

Rendemen A5 = x100% = 46,5 %
1,16¢
0,57 g

Rendemen A6 = x100% = 49,1 %
1,16¢g

+ Produk Kondensasi Aldol (Pelarut Metanol)

0,98

Rendemen Bl = ———2 x100% = 84,5 %
1,16 ¢g
1,13 g

Rendemen B2 = ——— x100% = 97,4 %
1,16 g
1,07 g

Rendemen C1 = x100% = 92,2 %
1,16 g
1,14 g

Rendemen C2 = —— x100% = 98,3 %
1,16 g
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Rendemen D1 =

Rendemen D2 =

1,12 g
1,16¢g

x100% = 96,5 %

1,14 g
1,16 g

x100% = 98,3 %

«» Produk Kondensasi Aldol (Pelarut air)

1,07 g
Rendemen E1 x100% = 92,2 %
1,16¢g
012¢
Rendemen E2 = x100% = 10,3 %
1,16 g
0,58¢g

Rendemen E3 =

Rendemen E4 =

Rendemen E5 =

Rendemen E6 =

Rendemen F1 =

Rendemen F2 =

=" K05 0 =500
116g x100% = 50 %

0858  100% = 73.3 %
o AT G

Li%e 100% = 98,3 %
by B

Li5g 100% = 99,1 %
ARG VIS

0,67 g
1,16 g

x100% = 57,7 %

1,08 g
1,16 g

x100% =93,1 %
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LAMPIRAN C MEKANISME REAKSI

C.1 Mekanisme Reaksi Pembentukan Furfural

H\(\éo/\

OH H,0
o o} %o U H——0H
HO 0 HO——H
OH
0 H——0H
Pentosan
CH,0OH
Pentosa
H\+C _O—H H\C/OH H\C/OH
—OH (‘ OH LOH
—H + H »Hzo H>O+77H
H
H——O0H H OH H——OH
CH,0H CH,0H CH,0H
-H*
H\C¢O A ~° H\C¢O
| OH | OH | OH
H H Hz0 ( H
H OH H—OH H—+
CH,0H CH,0H CH,OH
(+ /‘\
OH, OH
CHO—_ + CHO CHO
H+
oy Lp D
-H,0
CHO o
) B J\<OJ
Y A

Furfural
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C.2 Mekanisme Reaksi Kondensasi Antara Furfural dan Aseton

2 od \ HsC I /:O\
CH 3 (0] H H
H 7]/ 2 \
o) : o H \ v @
v 1 \ / | VOH
Mg?* 0% | MgZ* 0> mg? —
Mgz+ 02

H
H N | \
\ HSC (o)
o OH \ H Q HO
— - 22 ;
oz g2+ 3 Mg?" Mg?*
[
HaCL X\ 6 . I A\
HO o) -H,0 i A\ o
jONHTH o
Oz M92+

4-furanil-3-butena-2-keton
(FA)
Prakiraan Produk 1
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e B N Y. 0 Wl

L ~ o H2CL o HC \ / o ¢}

\ o]

\ | [¢]

0F Mg \_j— ((O
H

H
I\ A \/\Q) M\

o 7 NNg (o) ( | o° OH X4 i NN
Hz0 ° -OH L Ho <
Mg?" 02 mg? S U
9 0 Mg M92+ 02- Mgz+ Mgz+ bz_ Mé 2+
1,5-difuranil-1,4-pentadiena-3-keton (F,A)
Prakiraan produk 2
C.3 Reaksi Pembentukan Katalis MgO/y-Al,O;
MeOH
MO(NO3)2.6H;0 (5 + ¥-AlOs () ——» MIO/-Al03 9+ 2NOz g+ 1029 + 6 H0 g
N,
A

LAMPIRAN D DATA HASIL KARAKTERISASI

D.1 Hasil KL T Furfural dan Produk Kondensasi
D.1.1 Hasil KLT furfural isolasi dan furfural standart

Furfural isolasi

Furfural standart
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D.1.2 Produk kondesasi aldol tanpa pelarut

D.1.3 Produk kondesasi aldol dengan pelarut metanol

Bl B2 U C2 D1

D.1.4 Produk kondesasi aldol dengan pelarut air

ELSSHZRNESSE4 E5 E6 FS
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D.2 Hasil Karakterisasi Spektrofotometri UV-Vis
D.2.1 Hasil UV-Vis furfural standart

5.000 .

4.000 B

2.000 B

0.000 B

£.300 L L
200.00 1400.00 600.00 800.00
nm.

D.2.2 Hasil UV-Vis furfural isolasi

5.000

4.000 - ~

2,000 -

0.000 -

£0.300 L L
200.00 400.00 600.00 800.00

nm.
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D.2.3 Hasil UV-Vis produk kondensasi aldol (tanpa pelarut)
D.2.3.1 produk Al (MgO/yAl,O3— 2 jam)

3.000 .

1

2.000

Abs.

1.000 -

0.000 ﬂﬂJ 1

Y
200.00 300.00 400.00
nm.

D.2.3.2 produk A2 (MgO/yAl,O3— 4 jam)

500.00 600.00

3.000 .

2.000 -

Abs.

1000~

-
0.000 JL'* ! I
50000 600.00

200.00 300.00 400,00
nm.
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D.2.3.3 produk A3 (MgO/yAl,Oz;— 6 jam)

3.000 T T T
2.000 =
4
=
1.000 =
o
!

0.000 T
200.00 300.00 400.00 500.00 600.00
nm.

D.2.3.4 produk A4 (MgO/yAl,O;— 8 jam)

3.000 .

2,000 -

Abs.

1.000 -

i

200.00 300.00 400.00
nm.

500.00 600.00
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D.2.3.5 produk A5 (MgO/yAl,O;— 10 jam)




D.2.4 Hasil UV-Vis produk kondensasi aldol (pelarut metanol)
D.2.4.1 Produk B1 (MgO/yAl,O3;— 12 jam)

3.000

2.000

Abs,

1.000

0.000
200.00 300.00 400.00 500.00 600.00
nm.

D.2.4.2 Produk B2 (MgO/yAl,03— 24 jam)

3.000

2000~

Abs.

1.000

I
400.00 500.00

0.000
600.00

200.00 300.00
nm.
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D.2.4.3 Produk C1 (yAl,O3— 12 jam)

3.000 .

2.000

Abs.

1.000

0.000
200.00

300.00

400.00
nm.

500

.00 600.00

D.2.4.4 Produk C2 (yAl,O3— 24 jam)

3.000 ;

2.000 -

Abs.

1.000 -

0.000
200.00 300.00

T
400.00
nm.

500,00 600.00
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D.2.4.5 Produk D1 (MgO-12 jam)

3.000 T T
o~
2,000 -

@

=
1.000 - -

-'M
0.000 M

500.00 600.00

200.00 300.00 400.00
nm.

D.2.4.6 Produk D2 (MgO- 24 jam)

3.000 .

2.000

Abs,

1.000

0.000
200.00 300.00 400.00 500.00
nm.

600.00
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D.2.5 Hasil UV-Vis produk kondensasi aldol (pelarut air)
D.2.5.1 Produk E1 (MgO — 2 jam)

3.000
2.000 -
g
=
1.000 -
0.000 L
200.00 300.00 400.00 500.00 600.00
nm.
D.2.5.2 Produk E2 (MgO- 4 jam)
3.000 ; ;
2.000 — -
g
3 -
1.000 - -
H
0.000 L L
400.00 500.00 600.00

200.00

300.00

nm.
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D.2.5.3 Produk E3 (MgO- 6 jam)

3.000 T T
2.000 - -
g
<
1.000 — -
0.000 L L L
200.00 300.00 400.00 500.00 600.00
nm.
D.2.5.4 Produk E4 (MgO- 8 jam)
3.000 . .
2.000 - B
4 -
=
1.000 - -
0.000 L L
200.00 300.00 400.00 500.00 600.00
nm.
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D.2.5.5 Produk E5 (MgO- 10 jam)

2.000 T T

1.500 —

1.000 -

Abs.

0.500

0.000
300.00

200.00

D.2.5.6 Produk E6 (MgO- 12 jam)

400.00
nm.

500.00

600.00

2.000 .

1.500 -

1.000

Abs.

0.500

0.000

200.00 300.00

400.00
nm.

500.00

600.00
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D.2.5.7 Produk F1 (MgO/yAl,Os— 4 jam)

3.000 .
2.000- -
g
=
1.000 -
0.000 L
200,00 300.00 400,00 500.00 600.00
nm.

D.2.5.8 Produk F2 (yAl,Oz— 4 jam)

3.000 . .
2,000 -
[
=
1.000 -
0.000
200.00 300.00 400.00 500.00 600.00
nm.
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D.3 Hasil KC-SM Produk Kondensasi Aldol

D.3.1 Poduk E1 (2 jam)

531 AL
1 107 111.27 117ES
TC M5
Furfural_Sam

538 SE7 638  ggp POURE
11123 87.28 §7.30 g7aa

401 456 474 sos
361 9723 oru

1 So w2 ST20 g7a7 547 - 2

— ar.z? 833 6.0 SE.80-57.50

133 g7p5 gz MS
Furfural ¢ Sam

ple_L8 18

MLz
amMEs

Ralafive Abundance

miz=

3650
13780 ME

Furfural Sam
ple_UB 18
0ss | |
arar | | ‘;z?T 281
o 5 153 pap  RIE 291 g g 162 488 561
; 370 3 / . L] 682
137.18 \_ 18721 13701 N 137.10 137.13 13798 13726 137.27 137.10 137.23
R R R R LR AR R R AR [ERR
00 05 10 15 20 25 30 35 a0 45 50 55 60 65
L
S o .
11128 11888
1 G MS
Furfural Sam

540 586 538 G7n PR

oar 8750 §7.38 8735 @7

ogs 137.18
B33

306 404 a3 L
sm 9727 8733 3 25684
1 97.21 L33 6123 g7 55 951’1231 553 miz=
a7 S6.50-97 .50
. ME
Furfural_Sam
ple LETIT

Relafve Abundance

03 ML
137.16 45288
1.11 miz=

136,80
\1;7'15 137.80 MS

Furfural Sam
oo | | ple UBTIT

1) |
07 )' \ 123 2.62
197,12 | \are 18713 g

272
13723 13709

048
137.14

345 4331 464 490 543 585 6.62
13714 43712 137.20 137.11 137.21 43743 13024 137.03

a0 0.5 10 1.5 3] 25 3.0 35 410 45 50 55 6.0 B.5
Tirne i min)
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D.3.3 Produk E3 (6 jam)

531 L
11129 1-16E8

540 EE7 638 604
8727 a731 E7.29 &r3d

278 1pnzi 10028
o4s 082 112 qps 237 1313 D 0.
stz W3 1318 q4apg 67

a7 ATE g b
. - 9735 521 d.08Es
ar.
1 362 oras 9734 =, 97.36 miz=
o 741 " 6. 5007 50
g [F- 9727 oo ™
z ;7 6730 833 858 LD eam
2 295 9728 9727 a7.24 r %N
H 244 258 8737 = 2 L2~
E) 018 pgs 152 m? arat 87.23
H or.28 p7.22 9718
3
&
TE2 L
137.14 83484
2 e
18707 | 13780 MS
| 288 Furfural_Sam
| '_1:1?20 pla_UB_ 15
270 '1 13? 15 547
1.50 | 527 587 .56
13723 ‘37-2"'31 13729 1:!729 13719 43706 13720 13708

531 L
111.27 12064
T M5
468 Furfural_Sam
11126 ple_L&_15

sg6 635 648
11.125 5 mras 8730 A7

3.42 4
313

282 4 10026 351 14900
084 408 a7 248 13796 B335

1-1915 5133 13723 14907 87.37_

"
£
g
B
5
4
3
&
2.82 e
13r.16 BI2E4
miz=
136,50
287 )
13?19 13793 13750 MS
13 S v
137 2 281 ple_UB 718
118 2ra | KRS a5t
047 DW 133_15 152 13718 . 340 4.54
581 668
137,16 ‘37‘5 137 20 A8 3700 1STET NI 13707 3o 137.05 137.24
PN Mg A AP
"III!IIIIIIIFI||||I|F|ll|!||!|l|ll|IIIIIIIIIIIIIIFI||I|||!|ll|!||!|!!|l
2 6.0 65
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T A

D.3.5 Poduk E5 (10 jam)

235
137.12

2 458,85

2.82
137.16

kS

531
14 11138 545 622 665 685

6
125 8733 B7.35 B7.37 B7.27

233
ar.12

31z 3

g731 9720 9733 973

ap A3 436 g

47 386 519 572
ST 9128 974 59

8.62
AN G725 a7

ar.z7

1.06
137.15

0.94 134
D43 -
2 ﬁm)/\ 15716

220
13716

2.82
137.18

VT a4
45 380
NJE19 43712

4.80
137.12

523 55 622

3721 13683 13719 137.22 13718
ki

LN N B L B B i R N B B B B

L 0.5 i0 1.5 25

D.3.6 Poduk E6 (12jam)

ooz 060
g733 1478

107
13718

171 218

255
BT.20 B7.79 143,

a0

282
1371

17

45

L L S
35 a0 55 B0 6.5

Time iminl

40

g

4.3
12147

343

3 4.48
12117 43790

12121

1?'13_;9 5.38 508 6.37 675
87.30 87.34 BT.35 B7.32

Relafve Abundance

5.66
! 6.74

B.25
8728 0736

1.08
137.13

0.47

122 242

0o 05 10 1.5 o

258
137.14  137.13 134,

78

25

31
13717 13717 13715 137.08 137.12 137.30 137.23 137.38

345 398 483 489 536 583 612 8.98

137.28

50

8.5

an 35 (3] 6.5

Time (i)

40 45
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D.4 Hasil FT-IR Furfural isolasi

90 {
i ! m i
75 ] ; 3
60 {
1 E 4
45— 8
] I )
30— 8 g
] 1y 7 ]
15 ER | ] 1
7 20 2
] b
o g
4000 35‘00 30‘00 25‘00 20‘00 17‘50 15‘00 12‘50 10‘00 75‘:0 5[‘)0
Furfural isolasi 1/cm
D.5 Hasil DSX Katalis
D.5.1 Hasil DSX Katalis MgO/y-Al,O3
v v v Vo vy oy v v v
Counts
MgO g-Al203 15%
300
200
100
0
U U 1 1 1 1 1
20 30 40 50 60 70 80

Position [°2Theta] (Copper (Cu))
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D.5.2 Hasil DSX Katalis y-Al,O3

Counts T T T

g-Al203 500' 2h

200

I I J lJ T
20 30 40 50 60 70 80

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

D.6 Hasil SEM-EDX Katalis
D.6.1 Hasil SEM MgO/y-Al,O3

Merah = Alumunium
Hijau = Oksigen
Biru = Magnesium

79



Merah = Alumunium

Hijau = Oksigen

Biru = Magnesium

Merah = Alumunium
Biru = Oksigen




Merah = Alumunium

Biru = Oksigen
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LAMPIRAN E DOKUMENTASI PENELITIAN

E.1 Hidrolisis Furfural




E.3 Reaksi Kondensasi Aldol antara Furfural dan Aseton




