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PENDAHULUAN
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SN |SOofitol




% PENDAHULUAN |

H,SO,, HCI, BF;, AICI; dan Nafion/SiO, (Laufer dkk., 2005), M(OTf),
FeCl,/HCI (Schrager & Bonrath, 2007)

(Bonrath & Netscher, 2005)

| /

- Sulit dipisahkan - Mudah dipisahkan
- Korosif _ - Tidak Korosif
- Katalis hanya bisa - Katalis bisa dipakai kembali

dipakai sekali (Lien, (Nguyen dkk., 2012)
2012)



% PENDAHULUAN |

Keasaman Katalis

Asam Brgnsted

Asam Lewis

Asam Lewis dan
Bronsted




RUMUSAN MASALAH

.‘[ Keasaman << ]

MOdIfIkaSI Keasaman

* Brﬂnsted LeW|s *

| Penambahan OH | [ Doplng Zn

Keasaman ]%

M@ 1.4ZN,Fg 66(OH); 34 RPTrery ] ‘j‘\
Yield |

Q0
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TUJUAN PENELITIAN

MgFo 66(OH); 34 ]'{'I:[ Zn ]

lL | Aktivitas |
oot 5V T

*X=0,;0,025;0,05;0,075,;0,1;0,15 ]

[ TMHQ + Isofitol ]

—

Aplikasi pada reaksi TMHQ dan Isofitol




_ METODOLOGI PENELITIAN

Sintesis Katalis

Mg, ZN,Foes(OH) 34"

TR --

'éy

: Tole ’
| * XRD : | TMHQ +lsofitol :
) + FTIR : | ! :
| * Adsorpsi Piridin-FTIR | : Produk :
! + Adsorpsigas N, ! : l i
; : i UV-Vis |

' ) i

lx 0 0025 005 0075 010dan015'

I_
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| 4 HASIL DAN PEMBAHASAN J

Difraktogram Mg,,Zn,F, ¢6(OH)1 34

(203526 | | 204043 |

NA

20 60,26 ]

e

Intensitas (cps)
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_3 HASIL DAN PEMBAHASAN _

abel pergeseran 26 pada katalis Mg,_,Zn,F, ¢(OH), 34

Nilai x pada katalis Puncak 1 Puncak 2 Puncak 3
Mg1xZnxFoes(OH)132 20(°) Int. (cps) 26(°) Int. (cps) 26(°) Int. (cps)
0 35,26 | 141 . - 60,26 108
0,025 34,83 | 181 = ? =4 IR 146
0,05 89,6842 §8 919 259 60,21 268
0,075 59,2945 204 40,06 172 59,99 167
0,1 34,01 | 246 39,44 238 60,06 193
0,15 34,26 | 202 24 225 60,24 142

0000 6




| 3 HASIL DAN PEMBAHASAN

Sebelum
Kalsinasi

Setelah
Kalsinasi

Transmitan (%)

Transflijan (%)

00
Bilangan Gelomban
m

k Bilangan Gelo
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' HASIL DAN PEMBAHASAN

Profil Keasaman Katalis 0:L el
- B+L |
B AT o om L
s
3
o

ST = g : 7

! |
1550 1500 1450 1400
Bilangan Gelombang (cm™)
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HASIL DAN PEMBAHASAN

/ Luas Permukaan Katalis

Katalis Sger) (M?/9)

Mg Fo66(0H)1 34

M3 0,975ZN0,025F0,66(OH)1 34
M30,052N0,05F0,66(OH)1 24
M3 g.925ZM0,075F0,66(CH)1 34
MG ,0ZN0,1F0,66(OH)1 34

M3 0,85Z2N0,15F0,66(OH)1 34

\

26,884
202,757

369,603
308,079
253,720

236,325

0000 9
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by HASIL DAN PEMBAHASAN Katalisis

Konversi & Yield
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> HASIL DAN PEMBAHASAN

Selektivitas




_ HASIL DAN PEMBAHASAN

Korelasi antara luas permukaan pada katalis dengan
konversi TMHQ, yield dan selektivitas benzofuran
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HASIL DAN PEMBAHASAN

Korelasi antara keasaman katalis dengan konversi TMHQ,
yield dan selektivitas benzofuran
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M@ 142N, Fo,66(OH)1 34

X=0 | |x:o,025| | X= 0,05 |

Konversi TMHQ

/ .

81.,08% - 47,5;3% e Benzo:furan |

‘ Benzofuran - 70,3.2% ‘

Keasaman Katalis

0000 15

‘ Yield ‘ ‘ Selektivitas ‘




TERIMA KASIH

v Prof. Dr. rer. nat. Irmina Kris Murwani
v Tim Dosen Penguiji
v Tim Penelitian Katalis Heterogen

v Semua pihak yang telah mendukung dalam
penyusunan Tugas Akhir ini




I Fenma Kasi




























UV1100 Spectrophotometer

Serial NUM: 5210027
ROM Version: 20
Sample Name:

Date:

Operator:

ABS

3 . 4

0200 250 300 350
Wavelength Scan

Data Mode: ABS

Scan Range: 400.0-200.0nm

Slit Width: 4nm

Speed (nm/min) : 200nm/min

Lamp Change Wavelength: 340.0nm

Path Length:

Peak

WL ( nm) ABS WL (nm) ABS

400 nm




UV1100 Spectrophotometer

Serial NUM: 5210027
ROM Version: 20

Sample Name:
Date:
Operator:
ASS
0.1
0.0
200 250 300 350 400 nm

Wavelength Scan
Data Mode: ABS
Scan Range: 400.0-200.0nm
Slit Width: 4nm
Speed ( nm/min) : 200nm/min
Lamp Change Wavelength: 340.0nm
Path Length:
Peak
WL (nm) ABS WL (nm) ABS

338.0 0.0165 352.8 0.0253




MG 9ZNg 1Fo66(OH)1 34

Absorbansi (a.u)

3,0 1

2,5

2,0 4

1,5 4

1,0 S

0,5 4

0,0 H

340

200

250 300
Panjang Gelombang (nm)

350

400



M06.975ZN0,025F0,66(OH)1 24 0,025
M0 95ZN0,05F0.66(OH)1 34 0,029
M0 0.925Z2N0.075F0.66(OH)1 24 0,037

Mg .9ZN0 1F0.66(OH)1 24 0,011
M@ o,85ZN0 15F0.66(OH)1 34 0,012



Sintesis MgF, ;,(OH), 5,

Mg Turning (etanol HF (aq)

0,025 mol ; 0,05 mol ;
0,075 mol ;: 0,1 mol
dan 0,15 mol

A 4

Sol
v- diaduk hingga homogen

Gel

l - Dikeringkan dengan vakum
Xerogel

Padatan putih
v - dikarakterisasi dengan XRD

v
Tidak Ya » | Uji Katalisis
I v
- Uji keasaman *Konversi
- BET Selektivitas
AR *Yield

) !
/ Data / / Data

0000



Sintesis Katalis Mg, ,Zn,F ss(OH), ,,

Mg Turni ng(metanol)

(aq)

Larutan Zn®"* .. HF
| |
v
Emulsi
v Distirer sampai homogen
Sol
Gel
l Dikeringkan dengan vakum
Xerogel
r_Dikarakterisasi dengan XRD
Padatan
putih

4

Tidak

*0,025 mol ; 0,05 mol ;
0,075 mol ; 0,1 mol
dan 0,15 mol

2\

A

VS Uji Katalisis

A\ 4

Uji keasaman
BET
FTIR

.

\ 4

- Konversi

- Selektivitas
- Yield

/ Data ;




Uji Katalisis pada Reaksi antara Trimetilhidrokuinon dan Isofitol

Trimetilhidrokuinon Metanol Katalis**

| J
+ direfluks 30 menit, suhu 60°C

|sofitol — Campuran |
l - direfluks 3 jam, suhu 60°C
Campuran |l
l - disaring
! }
Fasa Cair Fasa Padat
|
v ' v 2 \Y.

_ cags '

:dien e}‘lr(an der{éan ' | - diencerkan dengan n-heksan
\metghol (fasa bawah) | ¥ i

| - dianalisis dengan UV-Vis

Data Absorbansi
- dihitung

M/ Yield Selektivitas




Kurva Kalibrasi a-tokoferol dalam Metanol

Konsentrasi a-tokoferol (mol/L) Absorbansi (a.uv)

A g g

_ 0,078 2‘5
{ y=3017.1x - 0.053

R®=0.998

2,0 4

-
(9]
1

Absorbansi (a.u)

o
(9]
1

010 1 ] 1 1 Ll
0,00000 0,00015 0,00030 0,00045 0,00060 0,00075

[a-tokoferol] (mol/L)



Kurva Kalibrasi a-tokoferol dalam n-heksana

Konsentrasi a-tokoferol (mol/L) Absorbansi (a.u)

0

0.00015 0,465

0.,00035 72
0,0005 1,658
0,00075 2,387

28

y = 3218.8x + 0.0098
R’ =0.9993

2,0

=
[3)]
1

Absorbansi (a.u)

3=
w1
1

0,0

\ 1 2 1 L 1 y 1 Y 1
0,00000 0,00015 0,00030 0,00045 0,00060 0,00075
[a-tokoferol] (mol/L)



Kurva Kalibrasi Benzofuran dalam Metanol

Konsentrasi Benzofuran (mol/L) Absorbansi (a.u)

SRR A A
0,00016 0,00871
0,00024 0,015

0,00048 0,03114

0,0006 0,0432

1 R®=0.99

0,05 +

o

o

=
1

Absorbansi (a.u)

o

)

N
1

1

0,01 +

0,00 1 T - T ’ T ; T

0,0000 0,0002 0,0004 0,0006 0,0008
[Benzofuran] (mol/L)




*Kurva Kalibrasi TMHQ dalam Metanol

Konsentrasi TMHQ (mol/L) Absorbansi (a.u)

0

0,168

0,23

0,315

1,013
=
!
‘@
o
S
-2
)
n
o
<

1,0 4

0,8 1

o
[e)}
1

=
~
1

o
N
1

0,0

y =67.7x - 0.0012
R*=0.999

0,000

O,(;O4 l 0,(;08
[TMHQ] (mol/L)

T
0,012

T
0,016




Pengukuran absorbansi TMHQ pada A = 352,8 nm adalah 0,025
V=10mL=0,01L
TMHQawaI

Persamaan regresi linear TMHQ yang diperoleh :
y=67,/x-0,0012

dimana :

y =A+ BXx

dengan, x = Konsentrasi (mol/L)

y = Absorbansi

mol TMHQ@ sisa = 0,000387 mol/L x 0,01 L x 10

= 0,0000387 mol

Konversi atau Aktivitas



Yield dan Selektivitas

Pengukuran absorbansi benzofuran pada A = 338 nm adalah
0,0142.

V=10mL=0,01L

PFrsamaan regresi linear a-tokoferol yang diperoleh :

y~ 73,2x —0,00189
dimana :
y|= A + BX

dengan, x = Konsentrasi (mol/L)
y = Absorbansi

ol benzofuran = 0,000219 mol/L x 0,01 L x 10
0,0000249 mol
0,0219mmol



Sebelum kalsinasi

Setelah kalsinasi




Konversi Yield (%)

Katalis

(%) Benzofuran Lain-lain

MgFo 67 (OH); 4, 62,582440  24,389828 38,192612

M0 .975ZNg 025F0 67(OH)1 3

4

VIS WM (1) W 55802965 26,417057 29,385908

M0 ¢.925ZNg 075F0.67(OH); 3

4

62,443283 21,666088 40,777195

45,693346 32,132467 13,560878

81,079821 47,525754 33,554067

VIS WO IO (o) NI 80,533304 | 46,876282 33,657022

\\



Selektivitas (%)
Katalis _
Benzofuran Lain-Lain

MgF, 67(OH)1 h) 38,972319 61,027681

Mo 07526 02576 67(OH)1 34 34,697227 65,302773
M 052N 05F0.67(OH)1 34 47,339881 52,660119
d Caad. Cabl (oML & 70,321984 29,678016
Mo 0ZNo 1F0.67(OH)1 34 58,616007 41,383993




Perhitungan Sintesis Mg,_,Zn,F; 5(OH); 34

M1 ZNyFo 66(OH); 54 +1,34 HF + 2x CH;COOH +2(1-x) CH;OH

U Massa senyawa target =2 ¢

“* Menghitung Mr produk
Mg = 0,975 x 24,38 = 23,4
Zn =0,025 x 65,37 = 1,63

F =0,66x19 =1254 " |
OH =1,34 x 17 = 22,78
= 60,35 g/mol

Mol Produk = - = (0,033 mol

Kebutuhan Mg Turning = 0,975 x 0,033 x 24,3 =0,782 g

Kebutuhan HF = % x 0,67 X 1000 = 0,82 mL

Kebutuhan Logam Zn = 0,025 x 0,033 x 219,49 =0,1811



TABEL PERIODIK
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Geometri kristal
e QLTI ]

o= p=y=90°

ORTHORHOMBIC

azbhsc

o =p=~=50°
HEXAGONAL
a=bsac

o = [p=9%°
v=120°

MONOGLINIC

b 4 Types of Unit Cell
T P c P = Primitive
SAK g 1= Body-Centred
e 120° T LAY

TRICLINIC ot
azbec P 7 Crystal Classes
o fpeye90° — 14 Bravais Lattices




Mixed powders  Coprecipitation  Sol-gel Hydrothermal Spray and
freeze drying
State of development Commercial Commercial Commercial; Demonstration ~ Demonstration
research and
development
Size of particle (nm) >1000 >10 >10 >100 >10
Homogeneity Poor Good Very good Very good Very good
Purity Poor Very good Excellent Very good Excellent
Temperature of calcination (°C)  >1000 500-1000 500-1000 80-374 > 150
Agglomeration Moderate High Moderate Low Low
Costs Low to moderate Moderate Moderate to high Moderate Moderate to high




