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ABSTRAK 

 

 

Nama  : Retno Ayu Pratiwi 

Program Studi : Kimia 

Judul : Reaksi Oksidasi Katalitik Isoeugenol Menjadi Vanili 

Menggunakan Katalis γ-Al2O3-TiO2 

 

 

Telah dilakukan reaksi oksidasi katalitik isoeugenol menjadi vanili 

dengan penggunaan katalis γ-Al2O3-TiO2. Sebagai langkah awal, katalis heterogen 

γ-Al2O3-TiO2 dipreparasi dengan mereaksikan larutan Al2(SO4)3 dan larutan 

NH4OH sampai terbentuk boehmite. Boehmite kemudian ditambahkan Ti(OH)4 

dengan metode sol-gel dari hidrolisis Titanium Tetraisopropoksida (TTIP) dengan 

H2O dan HNO3 pekat pada temperatur 90
o
C selama 72 jam. Boehmite-Ti(OH)4 

yang didapat dari preparasi ini kemudian dipanaskan pada temperatur 120
o
C 

selama 24 jam dan dikalsinasi pada temperatur 550
o
C selama 18 jam sehingga 

akan dihasilkan katalis γ-Al2O3-TiO2. Karakterisasi katalis dilakukan dengan alat 

difraktometer sinar-X dan FTIR.  

Katalis yang telah disintesis diuji daya katalitiknya untuk reaksi 

oksidasi katalitik isoeugenol dan dilakukan perbandingan dengan reaksi 

menggunakan katalis γ-Al2O3-TiO2 (1:1) PEG yang diperoleh dari hasil penelitian 

mahasiswi angkatan terdahulu dan telah teruji daya katalitiknya. Reaksi dimulai 

dengan penambahan metanol sebagai pelarut, selanjutnya pemakaian oksidator 

ramah lingkungan H2O2 dan Ozon (O3) serta penambahan 0,2 g katalis pada suhu 

55
o
C-60

o
C selama 4 jam. Produk yang dihasilkan dikarakterisasi dengan 

Kromatografi Lapis Tipis (KLT), GC dan GC-MS.  

Berdasarkan hasil persen yield vanili, penggunaan katalis γ-Al2O3-TiO2 

(TTIP) lebih aktif daripada menggunakan katalis γ-Al2O3-TiO2 (1:1) PEG dengan 

pemakaian oksidator hidrogen peroksida (H2O2). Meskipun konversi isoeugenol 

hampir mencapai 100% tetapi untuk sampel trans-isoeugenol yield vanili yang 

dihasilkan sebesar 9,05% dan cis-isoeugenol 6,96% dengan penggunaan γ-Al2O3-

TiO2 (TTIP) sebagai katalis dan H2O2 sebagai oksidator. Sedangkan pemakaian 

H2O2 sebagai oksidator lebih ringan daripada pemakaian O3 (ozon). 

 

 

 

 

Kata Kunci : isoeugenol, katalis γ-Al2O3-TiO2(TTIP), γ-Al2O3-TiO2 (1:1)  

  PEG, oksidasi katalitik, vanili 

xv+65 halaman : 18 gambar; 6 tabel  

Daftar Pustaka  : 24 (1997-2011) 
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ABSTRACT 

 

 

Name : Retno Ayu Pratiwi 

Program of Study : Chemistry 

Title   :  Catalytic Oxidation Reaction Of Isoeugenol Into Vanillin 

Using Catalyst γ-Al2O3-TiO2 

 

 

Catalytic oxidation reaction was conducted on isoeugenol into vanillin 

using γ-Al2O3-TiO2 as a catalyst. The heterogeneous catalyst γ-Al2O3-TiO2 was 

first prepared by reacting a solution of Al2(SO4)3 which was obtained NH4OH to 

form boehmite. Boehmite was added Ti(OH)4 gel by the sol-gel method from the 

hydrolysis of Titanium Tetraisopropoksida (TTIP) with H2O and HNO3 at 90
o
C 

and for 72 hours. Boehmite-Ti(OH)4 mixed gel was dried at 120
o
C for 24 hours 

and was calcined at 550
o
C for 18 hours to produce γ-Al2O3-TiO2. The catalyst 

characterization was performed on X-Ray diffraction instrument and FTIR.  

The catalysts activity were tested on the oxidation of isoeugenol into 

vanillin and the results were compared by the oxidation reaction using Al2O3-

TiO2(1:1)PEG catalyst, which was obtained from the previous research students. 

The oxidation reactions were conducted using methanol as a solvent, two kinds of 

green oxidators namely hydrogen peroxide (H2O2) and ozone (O3) and 0,2 g of 

catalyst at 55
o
C-60

o
C for 4 hours. The reaction products were determined by Thin 

Layer Chromatography (TLC), GC and GC-MS.  

Based on the percent yield of vanillin, it was found that the catalyst γ-

Al2O3-TiO2 (TTIP) was more active than catalyst Al2O3-TiO2(1:1)PEG using 

hydrogen peroxide (H2O2). Although the conversion of isoeugenol were almost 

100%, the percent yields of vanillin were very low namely 9,05% from the trans-

isoeugenol and 6,96% from the cis-isoeugenol using γ-Al2O3-TiO2 (TTIP) as a 

catalyst and H2O2 as the oxidator and hydrogen peroxide (H2O2) is milder 

compared to O3(ozone). 

 
 
 
 
 

 

Keyword : isoeugenol, catalyst γ-Al2O3-TiO2(TTIP), γ-Al2O3-TiO2 (1:1)  

  PEG, catalytic oxidation, vanillin 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

1.1 Latar Belakang 

Perkembangan industri kimia telah mengalami kemajuan yang cukup 

pesat, hal ini ditandai dengan dihasilkannya berbagai macam produk hasil sintesis 

yang dibutuhkan dalam kehidupan sehari-hari. Kemajuan tersebut tidak lepas dari 

meningkatnya penggunaan katalis sebagai suatu senyawa yang berfungsi untuk 

memudahkan dan mempercepat terjadinya laju reaksi kimia. Katalis mempunyai 

peran yang sangat penting dalam penggunaannya di berbagai reaksi kimia, karena 

memberikan kontribusi yang baik terhadap hasil produk reaksi dengan cara yang 

lebih efektif dan efisien. 

Penggunaan katalis sangat mendukung salah satu sintesis senyawa kimia 

yang bermanfaat yaitu vanili. Vanili (Vanila planifolia andrews) merupakan salah 

satu komoditas perkebunan bernilai ekonomi tinggi. Hal ini disebabkan oleh 

kandungan flavor yang dihasilkannya bermanfaat sebagai salah satu bahan 

pengharum makanan dan minuman. Tumbuhan vanila hanya dapat tumbuh di 

daerah tropis dan subtropis, oleh karena itu di negara-negara yang tidak beriklim 

demikian vanili diperoleh bukan dengan cara isolasi. Selain dihasilkan dari alam, 

vanili juga bisa disintesis secara kimia antara lain dari isoeugenol. 

Vanili dapat disintesis melalui reaksi oksidasi isoeugenol menggunakan 

oksidator yang ramah lingkungan H2O2 atau O3 dan katalis heterogen ɣ-Al2O3-

TiO2 pada suhu 55-60
o
C. Pemilihan penggunaan katalis heterogen pada penelitian 

ini dikarenakan oleh keunggulan dari katalis heterogen yang jauh lebih baik 

dibandingkan dengan katalis homogen, dimana katalis heterogen mudah 

dipisahkan dari campuran produk dan reaktan, memiliki aktivitas dan selektifitas 

yang tinggi, dapat diregenerasi, dan aman bagi lingkungan. 
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1.2 Penelitian Sebelumnya 

 Beberapa penelitian mengenai oksidasi isoeugenol menjadi vanili telah 

dikembangkan, diantaranya (Wibowo, 2002) Studi katalisis reaksi oksidasi 

isoeugenol dengan oksidator KMnO4
 
menggunakan katalis transfer fase [18]-

crown ether-6. Rendemen vanili oksidasi isoeugenol dalam suasana asam (pH 2) 

adalah 0,021%, dalam suasana netral (pH 7) adalah 0,028% dan dalam suasana 

basa (pH 9) adalah 0,015%. Selanjutnya, (Dwivita Sari, 2003) juga telah 

melakukan studi mengenai oksidasi isoeugenol menjadi vanili dengan 

menggunakan katalis V2O5-MoO3. Katalis V2O5-MoO3 
 
yang diperoleh, diuji daya 

katalitiknya pada reaksi oksidasi isoeugenol menjadi vanili. Reaksi oksidasi 

isoeugenol dilakukan dengan memvariasikan berat katalis dan waktu reaksi. Dari 

hasil oksidasi, diperoleh kondisi optimum, yaitu pada berat katalis 2 g dan waktu 

reaksi 10 jam dengan persentase vanili 3,15%. (Suwarso, et.al, 2002) dilakukan 

reaksi oksidasi isoeugenol dengan menggunakan larutan KMnO4 , sebagai 

oksidator, pada kondisi netral yang dikatalisis oleh katalis transfer fase (PTC): 

(18)-crown ether-6 pada suhu kamar selama 3 jam. Dari reaksi oksidasi tersebut 

dapat diperoleh vanili sebanyak 16,5 – 22,9 % 

 

1.3 Hipotesis  

Reaksi oksidasi isoeugenol dapat dikatalisis dengan menggunakan katalis 

heterogen. Katalis heterogen γ-Al2O3-TiO2 mempunyai aktivitas yang cukup baik 

pada reaksi oksidasi isoeugenol menjadi vanili.  

 

1.4 Tujuan Penelitian 

1. Mensintesis katalis heterogen γ-Al2O3-TiO2 dari TTIP dan Al2(SO4)3.  

2. Menguji daya katalitik katalis heterogen γ-Al2O3-TiO2 pada reaksi katalitik 

oksidasi isoeugenol menjadi vanili. 

3. Membandingkan hasil reaksi oksidasi dengan pemakaian H2O2 atau O3 

sebagai oksidator. 
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BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1 Katalis 

Katalis merupakan suatu senyawa yang dapat menyebabkan suatu reaksi 

berlangsung lebih cepat. Katalis terlibat dalam proses reaksi, namun dihasilkan 

kembali pada akhir reaksi tanpa tergabung dengan senyawa produk reaksi. Proses 

reaksi menggunakan katalis disebut reaksi katalisis (Atkins, 1997).  

Katalis ditambahkan pada suatu sistem reaksi untuk menurunkan energi 

aktivasi, sehingga pereaksi mudah mencapai kompleks teraktifkan untuk 

menghasilkan intermediet reaktif yang akan saling berinteraksi membentuk 

produk. Energi aktivasi adalah energi minimum yang dibutuhkan untuk 

menghasilkan produk (Atkins, 1997).  

Suatu katalis efektif dalam meningkatkan kecepatan suatu reaksi, karena 

katalis mampu membuat mekanisme alternatif, dimana tiap tahapan memiliki 

energi aktivasi lebih rendah daripada reaksi tanpa katalis. Selain itu, katalis juga 

mampu memperbesar kemungkinan terjadinya interaksi efektif antara molekul 

reaktan, karena molekul-molekul reaktan akan teradsorpsi pada permukaan aktif 

katalis sehingga kemungkinan terjadinya interaksi antar molekul-molekul reaktan 

akan semakin besar. Hubungan antara katalis dengan energi aktivasi diperlihatkan 

pada Gambar 2.1. 

 

 

Gambar 2.1  Kurva hubungan antara katalis dengan 

 energi aktivasi
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2.1.1 Parameter Katalis 

Beberapa parameter yang harus diperhatikan untuk dapat menilai baik atau 

tidaknya suatu katalis adalah (Handoko,2003) :  

1. Aktivitas, yaitu kemampuan katalis untuk mengkonversi reaktan menjadi 

produk yang diinginkan. 

2. Selektifitas, yaitu kemampuan katalis mempercepat satu reaksi diantara 

beberapa reaksi yang terjadi sehingga produk yang diinginkan dapat 

diperoleh dengan produk samping seminimal mungkin. 

3. Kestabilan, yaitu ketahanan katalis terhadap kondisi reaksi katalisis seperti 

suhu tinggi.  

4. Yield, yaitu jumlah produk tertentu yang terbentuk untuk setiap satuan 

jumlah reaktan yang terkonsumsi (biasanya dinyatakan dalam persen berat 

produk) 

5. Dapat diregenerasi, yaitu proses mengembalikan aktivitas dan selektivitas 

katalis seperti semula. 

 

2.1.2 Jenis Katalis 

Secara umum katalis dapat dibagi kedalam 3 kelompok yaitu: 

1.  Katalis Homogen 

Katalis homogen adalah katalis yang memiliki fasa yang sama dengan reaktan, 

dengan kata lain, interaksi antara reaktan dan katalis berada dalam fasa yang 

sama. Katalis homogen berfasa cair atau gas, begitu pula dengan reaktan untuk 

reaksi homogen katalisis juga berfasa cair atau gas. 

2.  Katalis Heterogen 

Katalis heterogen adalah katalis yang memiliki fasa yang berbeda dengan 

reaktan, dengan kata lain, interaksi antara substrat dan katalis berada dalam 

fasa yang berbeda. Katalis heterogen memiliki fasa padat, sedangkan reaktan 

memiliki fasa cair atau gas. 

3.  Katalis Enzim. 

Katalis enzim adalah molekul protein dengan ukuran koloid, yang memiliki 

fasa yang berada diantara katalis homogen dan katalis heterogen. 
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2.1.3 Katalis Heterogen 

Katalis heterogen adalah katalis yang memiliki fasa yang berbeda dengan 

reaktan, dengan kata lain, interaksi antara substrat dan katalis berada dalam fasa 

yang berbeda. Kelebihan katalis heterogen dibandingkan dengan katalis homogen 

adalah proses pemisahannya dengan produk yang dihasilkan lebih mudah, 

diperlukan dalam jumlah yang lebih sedikit, korosi pada reaktor minimal, dan 

pada umumnya dapat diregenerasi untuk mendapatkan katalis yang hampir sama 

dengan katalis yang belum dipakai dalam reaksi katalisis. 

Pada proses katalis heterogen terjadi tahapan reaksi (siklus katalitik) sebagai 

berikut (Wibowo, 2004) :  

1. Transport reaktan ke permukaan katalis. 

2. Interaksi antara reaktan dengan katalis (proses adsorpsi pada permukaan 

katalis). 

3. Reaksi antara spesies-spesies teradsorpsi menghasilkan produk. 

4. Desorpsi produk dari permukaan katalis. 

5. Transport produk menjauhi katalis. 

Umumnya katalis heterogen tersusun atas komponen-komponen yang 

mendukung fungsi kerjanya yaitu pusat aktif yang merupakan bagian terpenting 

dari katalis yang berfungsi untuk mempercepat reaksi; penyangga yang 

merupakan tempat terdistribusinya inti aktif dan berfungsi untuk menaikkan luas 

permukaan pusat aktif dan menghasilkan kekuatan mekanik bahan katalis; dan 

bagian promotor yang berfungsi untuk meningkatkan kinerja katalis seperti 

aktivitas, stabilitas dan selektivitas katalis. 

 

2.2  Isoeugenol  

Isoeugenol  (2-Methoxy-4-(1-propenyl)-phenol) terdapat di dalam 

berbagai minyak atsiri tetapi kandungan yang terbesar terutama terdapat di dalam 

cengkeh. Sebagian besar berada bersama eugenol tetapi bukan sebagai komponen 

utama. Isoeugenol merupakan cairan bening kental berwarna kekuning-kuningan. 

Isoeugenol komersial diperoleh dengan cara isomerisasi eugenol. Isoeugenol yang 

didapatkan dimurnikan melalui destilasi fraksinasi pada tekanan rendah. 
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Isoeugenol komersial umumnya merupakan campuran dari isomer cis- dan trans- 

isoeugenol dengan kemurnian 99% (Indesso, 2006).  

Isoeugenol banyak digunakan sebagai flavouring agent, untuk pembuatan 

vanilli, komponen  fragrance dalam parfum, sabun dan detergen. Rumus molekul 

isoeugenol yaitu C10H12O2 dengan berat molekulnya yaitu 164.2 g/mol. 

 

 

Gambar 2.2 Bentuk molekul cis-isoeugenol dan trans-isoeugenol 

 

2.3 Vanili 

Vanili (4-hidroksi-3-metoksi benzaldehida) merupakan senyawa organik 

yang mempunyai gugus benzena dengan gugus aldehida, metoksi dan hidroksi 

yang terikat pada subsituennya. Vanili pada suhu kamar berbentuk padatan kristal 

berwarna putih kekuningan dengan sifat fisika dan kimia sebagai berikut : 

Formula molekul : C8H8O3 

Berat molekul  : 152,15 g/mol 

Titik didih  : 285
o
C 

Titik leleh  : 81-83
o
C 

Tekanan uap  : 1 mmHg pada 107
o
C 

Berat jenis  : 1,05 g/cm
3
 

Kelarutan  : Sedikit larut dalam air, larut dalam etanol, dietil eter dan 

aseton,  sangat larut dalam benzena dan petroleum eter.   
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Gambar 2.3 Struktur Vanili (4-hidroksi-3-metoksi benzaldehida) 

 

2.4 Alumina (Al2O3) 

Alumina merupakan suatu oksida aluminium atau Al2O3. Alumina yang 

ditemukan di alam berbentuk hidroksida tidak murni dan merupakan penyusun 

utama bauksit.  

Proses Bayer dilakukan untuk menghilangkan pengotor-pengotor seperti SiO2, 

Fe2O3, dan TiO2 yang terdapat dalam bauksit, sehingga akan menghasilkan Al2O3 

dengan kemurnian 99,5%.  

Alumina mempunyai sifat relatif keras secara fisik, relatif stabil pada suhu 

tinggi, konduktivitas listrik yang rendah, titik leleh tinggi, struktur porinya besar, 

serta mempunyai luas permukaan dengan kisaran 100-200 m
2
/g, dengan 

karakteristik ini, menyebabkan alumina sering digunakan dalam industri, antara 

lain sebagai adsorben, amplas, katalis, dan penyangga katalis.  

Sifat alumina sangat bervariasi tergantung pada cara pembuatannya. 

Alumina bersifat amfoter, artinya mempunyai sifat keasaman dan kebasaan yang 

ditentukan oleh gugus atau ion permukaan yang berada di ujung mikrokristalit. 

Dalam bentuk aktif, alumina mempunyai permukaan polar yang mampu 

mengadsorpsi senyawa-senyawa polar. Sifat-sifat tersebut dapat berubah-ubah 

sesuai dengan suhu dan pH.  
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2.4.1 Klasifikasi Alumina 

Alumina terdapat dalam bentuk anhidrat dan terhidrat, dalam bentuk hidrat 

(aluminium hidroksida), aluminium hidroksida terdiri dari kandungan gugus 

hidroksida dan oksida hidroksida. Yang termasuk golongan alumina hidrat antara 

lain Gibbsite, Bayerite, dan Boehmite. 

a. Gibbsite (α-aluminium trihidrat / α-Al(OH) 3) 

Gibbsite dikenal juga sebagai hidragilit. Dalam industri, α-aluminium 

trihidrat diperoleh melalui kristalisasi larutan NaAlO2. Ukuran partikelnya 

bervariasi dari 0,5-200 μm tergantung pada metode pembuatannya.  

b. Bayerit (β-aluminium trihidrat / β-Al(OH) 3)  

Bayerit dibuat dengan mengendapkan larutan natrium aluminat yang 

hasilnya berupa gel, lalu di-aging dengan penetralan garam aluminium 

dengan larutan amonia.  

c. Boehmite (α-aluminium oksida hidroksida / α-AlO(OH)) 

Boehmite dibuat melalui perubahan hidrotermal gibbsite pada suhu di atas 

150ºC. Kisi boehmite terdiri dari lapisan rangkap dengan ion O2- tersusun 

secara kemasan rapat kubus.  

Dalam bentuk anhidrat 

Yang termasuk alumina anhidrat adalah alumina stabil (α-alumina) dan alumina 

transisi (alumina metastabil). 

a. Alumina stabil (α-alumina / korundum) 

Alumina ini mempunyai sifat paling stabil diantara alumina lain. α-Al2O3 

merupakan produk akhir dari proses dekomposisi termal dan hidrotermal 

aluminium hidroksida pada suhu diatas 1100ºC, yang bersifat keras, inert, 

kuat, dan titik lelehnya tinggi (2100ºC).  

b. Alumina metastabil (alumina transisi / alumina aktif) 

Alumina aktif diperoleh dari hasil dehidrasi termal aluminium hidroksida 

pada rentang suhu 250-800ºC.  
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Berdasarkan kisaran suhu pemanasannya, alumina aktif dikelompokkan menjadi 

dua, yaitu: 

a. Kelompok  -γ 

Kelompok ini meliputi χ-, η-, dan γ-Al2O3, yang dihasilkan dari 

pemanasan boehmite dengan suhu dibawah 600ºC dan berbentuk Al2O3.x 

H2O. 

b. Kelompok –δ 

Kelompok ini meliputi –κ, -θ, dan δ-Al2O3, yang diperoleh dari hasil 

pemanasan boehmite pada suhu 900-1000ºC dan berbentuk anhidrat. 

 

2.4.2 γ-Alumina (γ-Al2O3) 

 

γ-Al2O3 merupakan alumina transisi dan berbentuk padatan amorphous 

yang mempunyai struktur spinel yang cacat, dimana ion oksigen membentuk 

kemasan rapat kubus (ccp), yang mempunyai 16 lubang oktahedral dan 8 lubang 

tetrahedral. Ion-ion Al
3+

 menempati koordinasi oktahedral dan tetrahedral dalam 

kisi oksigen tersebut. Struktur Al
3+

 oktahedral dikelilingi 6 atom O
2-

 dan struktur 

Al
3+

 tetrahedral dikelilingi 4 atom O
2-

. 

 

 

Gambar 2.4 Dua lapisan pertama pada struktur 

γ-Al2O3 

 

γ-Al2O3 terbentuk melalui pemanasan Al(OH)3 pada suhu 500-800ºC. Pemanasan 

Al(OH)3 menyebabkan Al(OH)3  terdekomposisi menjadi suatu oksida dengan 

sistem mikropori dan luas permukaan yang besar. 

Alumina transisi yang paling terkenal kegunaannya sebagai katalis adalah 

γ-Al2O3  dan η-Al2O3.
  
Perbedaan antara γ-Al2O3 dan η-Al2O3  antara lain adalah η-
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Al2O3 lebih bersifat asam daripada γ-Al2O3. Namun, γ-Al2O3  mempunyai luas 

permukaan dan pori-pori yang lebih besar daripada η-Al2O3, serta stabil dalam 

proses katalisis. Selain itu, γ-Al2O3  juga tidak mahal, stabil pada suhu tinggi, 

stabil secara fisik dan kuat, mudah dibentuk dalam proses pembuatannya. Oleh 

karena itu, γ-Al2O3  paling banyak digunakan sebagai katalis.
 

  

2.4.3 Pembuatan γ Alumina (γ- Al2O3) 

Proses pembuatan alumina secara sintetik adalah melalui proses Bayer, 

dengan pembentukan gel dari aluminium hidroksida. Al(OH)3 larut dalam asam 

kuat dan basa kuat, tetapi pada kisaran pH tertentu (netral) terjadi pengendapan 

hidroksida menghasilkan sol dan berubah menjadi gel. Hubungan beberapa bentuk 

alumina dapat dilihat pada Gambar 2.5. 

 

 

Gambar 2.5 Hubungan di antara beberapa bentuk alumina
 

  

 Pembuatan γ-Al2O3 dapat dilakukan dari larutan garam yang mengandung Al
3+

 

seperti aluminium klorida. Penambahan basa akan meningkatkan pH larutan dan 

menyebabkan terbentuknya endapan Al(OH)3. Aluminium hidroksida yang 

terbentuk akan berbeda sesuai dengan pH karena penambahan basa. Pada rentang 

pH 3-7, endapan akan membentuk gel dari mikrokristal boehmite (AlO(OH)), dan 

dengan pemanasan lebih tinggi dari 500ºC akan membentuk γ-Al2O3 amorf. Jika 

endapan terbentuk pada pH 6 - 8 maka akan membentuk endapan gel dari kristal 

boehmite. Setelah di-aging, disaring, dicuci, dan dikalsinasi pada suhu 500ºC, 

boehmite ini akan membentuk γ-Al2O3. 
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2.5 Titanium Dioksida (TiO2) 

 

Titanium (Ti) merupakan logam transisi golongan IVB dengan nomor 

atom 22, dengan konfigurasi elektron [Ar]3d
2
4s

2 
Titanium berwarna perak keabu-

abuan, mempunyai sifat ringan, kuat, dan tahan korosi.  

TiO2 di alam mempunyai tiga bentuk kristal yaitu rutil, anatase, dan brukit. 

TiO2  memiliki struktur kristal tetragonal dengan berat molekul sebesar 79,89 

g/mol, kerapatan 3,83 g/cm
3
, dan indeks bias sebesar 2,49. TiO2 murni tidak 

terdapat di alam, tetapi berasal dari rutil dan bijih ilmenit (FeTiO3).  

TiO2 yang biasa digunakan sebagai katalis mempunyai struktur kristal 

anatase. Bentuk kristal anatase diamati terjadi pada pemanasan TiO2 bubuk mulai 

dari suhu 120ºC dan mencapai sempurna pada 500ºC, sedangkan pada suhu 700ºC 

mulai terbentuk kristal rutil. TiO2 anatase tersusun atas ion Ti
4+

 yang terkoordinasi 

dengan enam ion O
2-

, dengan luas permukaan sekitar 200-300 m
2
/g dan 

mempunyai aktivitas dan selektivitas yang tinggi untuk adsorpsi. Struktur kristal 

anatase dapat dilihat pada Gambar 2.6. 

 

 

Gambar 2.6 Struktur kristal TiO2 anatase 

2.6 Reaksi Oksidasi 

Reaksi oksidasi dalam kimia organik adalah penghilangan atom H atau 

pembentukan ikatan baru antara C dan H. Oksidasi terhadap senyawa dengan 

ikatan rangkap dapat dibagi menjadi dua golongan. 

 

1. Oksidasi ikatan π tanpa pemutusan ikatan σ 

2. Oksidasi ikatan π dengan pemutusan ikatan σ 
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Oksidasi tanpa pemutusan ikatan akan menghasilkan epoksida atau diol, 

sedangkan oksidasi dengan pemutusan ikatan akan menghasilkan aldehida. keton, 

atau asam karboksilat, seperti yang terlihat pada Gambar 2.7. 

 

 

Gambar 2.7   Reaksi oksidasi pada senyawa dengan ikatan 

 rangkap dua  

 

Reaksi oksidasi pada molekul hidrokarbon dapat dibagi menjadi dua jenis, yaitu 

oksidasi elektrofilik dan oksidasi nukleofilik. Oksidasi elektrofilik merupakan 

reaksi oksidasi melalui aktivasi oksigen, yang kemudian akan menyerang ikatan 

molekul organik dengan kerapatan elektron terbesar, biasanya ikatan π. 

Sedangkan oksidasi nukleofilik, yaitu reaksi oksidasi yang didahului dengan 

aktivasi molekul hidrokarbon, kemudian diikuti dengan penambahan oksigen dan 

pengurangan hidrogen. 

 

2.7 Spektrofotometri FTIR 

Pada dasarnya Spektrofotometer FTIR (Fourier Trasform Infra Red) 

adalah sama dengan Spektrofotometer IR dispersi, yang membedakannya adalah 

pengembangan pada sistem optiknya sebelum berkas sinar infra merah melewati 

contoh. Dasar pemikiran dari Spektrofotometer FTIR adalah dari persamaan 

gelombang yang dirumuskan oleh Jean Baptiste Joseph Fourier, seorang ahli 

matematika dari Perancis.  
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Fourier mengemukakan deret persamaan gelombang elektronik sebagai : 

 

f(t) = a0 + a1 cos w0t + a2 cos 2w0t + … + b1 cos w0t + b2 cos 2w0t 

 

dimana : 

- a dan b merupakan suatu tetapan 

- t adalah waktu 

- ω adalah frekwensi sudut (radian per detik) 

( ω = 2 Π f dan f adalah frekwensi dalam Hertz) 

Dari deret Fourier tersebut intensitas gelombang dapat digambarkan 

sebagai daerah waktu atau daerah frekwensi. Perubahan gambaran intensitas 

gelobang radiasi elektromagnetik dari daerah waktu ke daerah frekwensi atau 

sebaliknya disebut Transformasi Fourier (Fourier Transform). 

Selanjutnya pada sistem optik peralatan instrumen FTIR dipakai dasar 

daerah waktu yang non dispersif. Sebagai contoh aplikasi pemakaian gelombang 

radiasi elektromagnetik yang berdasarkan daerah waktu adalah interferometer 

yang dikemukakan oleh Albert Abraham Michelson (Jerman, 1831). 

 

2.7.1 Cara Kerja Alat Spektrofotometer FTIR 

 

Sistem optik Spektrofotometer FTIR dilengkapi dengan cermin yang 

bergerak tegak lurus dan cermin yang diam. Dengan demikian radiasi infra merah 

akan menimbulkan perbedaan jarak yang ditempuh menuju cermin yang bergerak 

dan jarak cermin yang diam. Perbedaan jarak tempuh radiasi tersebut disebut 

sebagai retardasi (δ). Hubungan antara intensitas radiasi IR yang diterima detektor 

terhadap retardasi disebut sebagai interferogram. Sedangkan sistem optik dari 

Spektrofotometer IR yang didasarkan atas bekerjanya interferometer disebut 

sebagai sistem optik Fourier Transform Infra Red. 

Pada sistim optik FTIR digunakan radiasi LASER (Light Amplification by 

Stimulated Emmission of Radiation) yang berfungsi sebagai radiasi yang 

diinterferensikan dengan radiasi infra merah agar sinyal radiasi infra merah yang 

diterima oleh detektor secara utuh dan lebih baik. 
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Secara keseluruhan, analisis menggunakan spektrofotometer FTIR memiliki dua 

kelebihan utama dibandingkan metoda konvensional lainnya, yaitu : 

1. Dapat digunakan pada semua frekuensi dari sumber cahaya secara simultan 

sehingga analisis dapat dilakukan lebih cepat daripada menggunakan cara 

sekuensial atau scanning. 

2. Sensitifitas dari metoda Spektrofotometri FTIR lebih besar daripada cara 

dispersi, sebab radiasi yang masuk ke sistem detektor lebih banyak karena 

tanpa harus melalui celah (slitless). 

 

2.8 Difraksi Sinar X (XRD) 

 

Difraksi merupakan gejala hamburan  yang terjadi apabila sinar-X datang 

pada atom-atom dalam bidang kristal.  Pada tahun 1912 fisikawan Jerman Max 

Van Laue menyatakan bahwa jika kristal terdiri dari barisan-barisan atom-atom 

yang teratur dan sinar-X adalah gelombang elektromagnetik yang mempunyai 

panjang gelombang yang sama dengan jarak antar atom pada kristal, maka kristal 

tersebut dapat mendifraksikan sinar-X. Apabila suatu kristal dihamburkan dengan 

berkas sinar-X, maka setiap atom dalam kristal yang dilalui oleh sinar-X 

mengabsorbsi energi dan kemudian memancarkan kembali ke segala arah. Dengan 

demikian atom-atom itu merupakan sumber energi sekunder atau dapat dikatakan 

bahwa sinar x dihamburkan oleh atom-atom dalam kristal. Sinar sekunder yang 

berasal dari berbagai atom saling berinterferensi, ada yang saling menguat dan ada 

pula yang saling melemahkan.  

Kemudian pada tahun 1913 teori tersebut dikembangkan oleh W. L. 

Bragg, yang beranggapan bahwa sinar-x yang menembus kristal akan dipantulkan 

oleh lapisan atom yang berikutnya seperti terlihat pada gambar  dibawah ini :  
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Gambar 2.8 Difraksi sinar X pada suatu kristal  

 

Agar terjadi interferensi maksimum  (saling menguat), sinar 1 dan sinar 2 harus 

se-fase. Ini berarti bahwa beda lintasan kedua harus sama dengan panjang 

gelombang sinar atau kelipatannya.  

Jadi hubungannya memenuhi persamaan :  

2d sin  θ = n  λ. 

Persamaan tersebut dikenal dengan Hukum Bragg. Dimana :  

λ= Panjang gelombang  

n  = orde difraksi  

θ  = sudut hamburan Bragg  

d  = Jarak antar bidang.  

Besar Sudut difraksi θ tergantung pada panjang gelombang λ berkas sinar x dan 

jarak d antar bidang.  

 

2.9 Kromatografi Gas  

 

Kromatografi gas (KG) yang biasa disebut juga GC (Gas 

Chromatography)  merupakan teknik instrumental yang dikenalkan pertama kali 

pada tahun 1950-an. GC merupakan metode yang dinamis untuk pemisahan dan 

deteksi senyawa-senyawa organik yang mudah menguap dan senyawa-senyawa 

gas anorganik dalam suatu campuran Perkembangan teknologi yang signifikan 

dalam bidang elektronik, komputer, dan kolom telah menghasilkan batas deteksi 

yang lebih rendah serta identifikasi senyawa menjadi lebih akurat melalui teknik 
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analisis dengan resolusi yang meningkat. GC menggunakan gas sebagai gas 

pembawa/fase geraknya 

SISTEM PERALATAN KROMATOGRAFI GAS (GC) 

 

Gambar 2.9 Instrumentasi GC 

 

1. Kontrol dan penyedia gas pembawa;  

2. ruang suntik sampel; 

3. kolom yang diletakkan dalam oven yang dikontrol secara termostatik; 

4. sistem deteksi dan pencatat (detektor dan recorder); serta 

5. komputer yang dilengkapi dengan perangkat pengolah data. 

 

 

1. Fase gerak 

Fase gerak pada GC juga disebut dengan gas pembawa karena tujuan awalnya 

adalah untuk membawa solut ke kolom, karenanya gas pembawa tidak 

berpengaruh pada selektifitas. Syarat gas pembawa adalah tidak reaktif; 

murni/kering karena kalau tidak murni akan berpengaruh pada detektor; dan 

dapat disimpan dalam tangki tekanan tinggi (biasanya merah untuk hidrogen, 

dan abu-abu untuk nitrogen). 
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2. Ruang suntik sampel 

Lubang injeksi didesain untuk memasukkan sampel ecara cepat dan efisien. 

Desain yang populer terdiri atas saluran gelas yang kecil atau tabung logam 

yang dilengkapi dengan septum karet pada satu ujung untuk mengakomodasi 

injeksi dengan syringe. Karena helium (gas pembawa) mengalir melalui 

tabung, sejumlah volume cairan yang diinjeksikan (biasanya antara 0,1-3,0 μL) 

akan segera diuapkan untuk selanjutnya di bawa menuju kolom. Septum karet, 

setelah dilakukan pemasukan sampel secara berulang, dapat diganti dengan 

mudah. Sistem pemasukan sampel (katup untuk mengambil sampel gas) dan 

untuk sampel padat juga tersedia di pasaran. 

 

Pada dasarnya, ada 4 jenis injektor pada kromatografi gas, yaitu: 

a. Injeksi langsung (direct injection), yang mana sampel yang diinjeksikan akan 

diuapkan dalam injektor yang panas dan 100 % sampel masuk menuju kolom. 

b. Injeksi terpecah (split injection), yang mana sampel yang diinjeksikan diuapkan 

dalam injektor yang panas dan selanjutnya dilakukan pemecahan. 

c. Injeksi tanpa pemecahan (splitness injection), yang mana hampir semua sampel 

diuapkan dalam injektor yang panas dan dibawa ke dalam kolom karena katup 

pemecah ditutup; dan 

d. Injeksi langsung ke kolom (on column injection), yang mana ujung semprit 

dimasukkan langsung ke dalam kolom. 

Teknik injeksi langsung ke dalam kolom digunakan untuk senyawa-senyawa yang 

mudah menguap, karena kalau penyuntikannya melalui lubang suntik secara 

langsung dikhawatirkan akan terjadi peruraian senyawa tersebut karena suhu yang 

tinggi atau pirolisis. 

 

3. Kolom 

Kolom merupakan tempat terjadinya proses pemisahan karena di dalamnya 

terdapat fase diam. Oleh karena itu, kolom merupakan komponen sentral pada 

GC. 

Ada 3 jenis kolom pada GC yaitu kolom kemas (packing column) dan kolom 

kapiler (capillary column); dan kolom preparative (preparative column).  
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Perbandingan kolom kemas dan kolom kapiler ditunjukkan oleh gambar berikut : 

 

 

2.10 Kolom kemas dan kolom kapiler 

 

Kolom kemas terbuat dari gelas atau logam yang tahan karat atau dari tembaga 

dan aluminium. Panjang kolom jenis ini adalah 1–5 meter dengan diameter dalam 

1-4 mm. Kolom kapiler sangat banyak dipakai karena kolom kapiler 

memberikanefisiensi yang tinggi (harga jumlah pelat teori yang sangat besar > 

300.000 pelat). Kolom preparatif digunakan untuk menyiapkan sampel yang 

murni dari adanya senyawa tertentu dalam matriks yang kompleks. 

 

4. Detektor 

Komponen utama selanjutnya dalam kromatografi gas adalah detektor. Detektor 

merupakan perangkat yang diletakkan pada ujung kolom tempat keluar fase gerak 

(gas pembawa) yang membawa komponen hasil pemisahan. Detektor pada 

kromatografi adalah suatu sensor elektronik yang berfungsi mengubah sinyal gas 

pembawa dan komponen-komponen di dalamnya menjadi sinyal elektronik. 

Sinyal elektronik detektor akan sangat berguna untuk analisis kualitatif maupun 

kuantitatif terhadap komponen-komponen yang terpisah di antara fase diam dan 

fase gerak. 

Pada garis besarnya detektor pada GC termasuk detektor diferensial, dalam arti 

respons yang keluar dari detektor memberikan relasi yang linier dengan kadar atau 

laju aliran massa komponen yang teresolusi. Kromatogram yang merupakan hasil 

pemisahan fisik komponen-komponen oleh GC disajikan oleh detektor sebagai 

deretan luas puncak terhadap waktu. Waktu tambat tertentu dalam kromatogram 

dapat digunakan sebagai data kualitatif, sedangkan luas puncak dalam 
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kromatogram dapat dipakai sebagai data kuantitatif yang keduanya telah 

dikonfirmasikan dengan senyawa baku.  

 

5. Komputer  

Komponen GC selanjutnya adalah komputer. GC modern menggunakan komputer 

yang dilengkapi dengan perangkat lunaknya (software) untuk digitalisasi signal 

detektor dan mempunyai beberapa fungsi antara lain: 

 Memfasilitasi setting parameter-parameter instrumen seperti: aliran fase 

gas; suhu oven dan pemrograman suhu; serta penyuntikan sampel secara 

otomatis. 

 Merekam data kalibrasi, retensi, serta perhitungan-perhitungan dengan 

statistik. 

 Menyimpan data parameter analisis untuk analisis senyawa tertentu. 

2.10 Kromatografi Lapis Tipis (KLT) 

 

Kromatografi merupakan salah satu cara pemisahan untuk campuran 

senyawa-senyawa kimia. Cara ini pertama kali digunakan oleh Michael Tawett 

(1906), seorang berkebangsaan Rusia, untuk memisahkan zat klorofil dari sampel 

yang mengandung campuran zat-zat berwarna yang berasal dari tumbuh-

tumbuhan. 

Prinsip dasar kromatografi adalah adanya perbedaan kecepetan migrasi 

(perpindahan) komponen-komponen dalam campuran yang akan terpisah satu 

dengan yang lainnya. Hal ini disebabkan adanya perbedaan antar aksi atau afinitas 

komponen-komponen campuran terhadap fasa diam (fasa stasioner) dan fasa 

gerak (fasa mobil), sehingga komponen-komponen itu akan bergerak dengan 

kecepatan yang berbeda-beda. Fasa diam yang digunakan berupa lapisan tipis atau 

adsorben yang dilapiskan pada plat gelas atau plastik, sedangkan fasa gerak 

berupa zat organik yang bergerak di sepanjang plat lapisan tipis dengan adanya 

aksi kapiler. Bila komponen campuran memiliki sifat kepolaran yang mirip 

dengan adsorben, maka pada akhir kromatografi akan tertahan pada plat dan 
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sebaliknya jika sifat kepolarannya lebih mendekati fasa gerak, komponen 

campuran akan terelusi oleh fasa gerak. 

Kromatografi lapis tipis dapat digunakan untuk keperluan yang luas dalam 

pemisahan-pemisahan. Disamping menghasilkan pemisahan yang baik, juga 

membutuhkan waktu yang lebih cepat. Senyawa-senyawa yang terpisah pada 

lapisan tipis diidentifikasi dengan melihat flourosensi dalam sinar ultraviolet. Dan 

mencari harga Rf (Retardation Factor). Rf adalah nilai perbandingan jarak yang 

ditempuh oleh komponen campuran terhadap jarak yang ditempuh oleh eluen 

dalam waktu yang sama. 

Faktor-faktor yang mempengaruhi gerakan noda dalam kromatografi lapis tipis 

yang juga mempengaruhi harga Rf, yaitu: 

1.  Struktur kimia dari senyawa yang sedang dipisahkan 

2.  Sifat dari penyerap dan derajat aktifitasnya 

Perbedaan penyerap akan memberikan perbedaan yang besar terhadap harga-

harga Rf meskipun mengunakan fasa bergerak dalam solut yang sama, tetapi 

hasil akan dapat diperoleh jika menggunakan penyerap yang sama juga ukuran 

partikel tetap dan jika pengikat (kalau ada) dicampur hingga homogen. 

3.  Tebal dan kerataan dari lapisan penyerap 

Meskipun dalam prakteknya tebal dan lapisan tidak dapat dilihat pengaruhnya,  

tetapi perlu diusahakan tebal lapisan yang rata.Ketidakrataan akan 

menyebabkan aliran pelarut menjadi tak rata pula dalam daerah yang kecil dari 

plat. 

4.  Pelarut dan derajat kemurniannya fasa gerak 

Kemurnian dari pelarut yang digunakan sebagai fasa bergerak dalam 

kromatografi lapisan tipis adalah sangat penting dan bila campuran pelarut 

digunakan maka perbandingan yang dipakai harus betul-betul diperhatikan. 

5.  Derajat kejenuhan dari uap dalam bejana pengembangan yang digunakan. 

6.  Jumlah cuplikan yang digunakan  

Penetesan cuplikan dalam jumlah yang berlebihan memberikan tendensi 

penyebaran noda-noda dengan kemungkinan terbentuknya ekor dan efek tak 

kesetimbangan lainnya hingga akan mengakibatkan kesalahan-kesalahan pada 

harga-harga Rf. 
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7.  Suhu 

Pemisahan-pemisahan sebaiknya dikerjakan pada suhu tetap, hal ini terutama 

untuk mencegah perubahan–perubahan dalam komposisi pelarut yang 

disebabkan oleh penguapan atau perubahan-perubahan fasa. 

8.  Kesetimbangan 

Ternyata bahwa kesetimbangan dalam lapisan tipis lebih penting dalam 

kromatografi kertas, hingga perlu mengusahakan atmosfer dalam bejana jenuh 

dengan uap pelarut. Suatu gejala bila atmosfer dalam bejana tidak jenuh 

dengan uap pelarut, bila digunakan pelarut campuran, akan terjadi 

pengembangan dengan permukaan pelarut yang terbentuk cekung dan fasa 

bergerak lebih cepat pada bagian tepi-tepi dari pada bagian tengah. keadaan ini 

harus dicegah. 

 

2.11 Kromatografi Gas-Spektroskopi Massa  

 

Kromatografi Gas-Spektroskopi Massa merupakan metode yang 

menggabungkan kromatografi gas dan spektroskopi massa untuk mengidentifikasi 

zat dalam sampel. Metode analisis dilakukan dengan membandingkan konsentrasi 

massa atom dari spektrum yang dihasilkan.  

Prinsip kerja GC-MS yaitu, senyawa sampel ditembak oleh arus elektron 

sehingga menyebabkan senyawa terpisah menjadi fragmen yang merupakan 

muatan ion dengan massa tertentu. Massa fragmen jika dibagi muatan disebut 

perbandingan massa per muatan (M/Z), yang mewakili berat molekul fragmen. 

Fragmen tertentu difokuskan melewati celah menuju detektor oleh empat 

elektromagnet (quadropole) yang diprogram oleh komputer. Siklus quadropole 

disebut scan, yang berlangsung berkali-kali perdetik. Komputer merekam grafik 

pada setiap scan, dan grafik ini disebut spektrum massa. Komputer GC-MS 

memiliki literatur spektrum untuk mengidentifikasi senyawa kimia yang tidak 

diketahui dengan membandingkan spektrum massa dari komponen sampel dengan 

literatur.  
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Gambar 2.11 Skema Alat GC-MS
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BAB III 

BAHAN DAN CARA KERJA 

 

3.1 Bahan dan Alat 

3.1.1 Bahan 

Bahan-bahan yang digunakan dalam pembuatan katalis ɣ-Al2O3-TiO2 adalah 

Al2(SO4)3 1M, NH4OH 6,4M, BaCl2, Titanium Tetraisopropoksida (TTIP), larutan 

HNO3 pekat, aquademin. 

Untuk reaksi oksidasi katalitik, bahan-bahan yang digunakan adalah cis- dan 

trans- isoeugenol, CH3OH pekat, ozon, dan H2O2 30%. Untuk analisa KLT 

digunakan n-heksana dan etil asetat sebagai fasa gerak. 

3.1.2 Alat 

Peralatan yang digunakan yaitu peralatan gelas, neraca analitik, termometer, botol 

polypropylene, hotplate stirrer, magnetic stirrer, heating mantle, kondensor, 

pompa sirkulasi, selang penghubung kondensor, penyaring buchner, pompa 

vakum, oven, tanur. Untuk analisa hasil digunakan plat silika gel dan lampu UV 

untuk KLT serta GC FTIR untuk karakterisasi gugus fungsi katalis. 

 

3.2 Cara Kerja 

3.2.1 Pembuatan Katalis 

3.2.1.1 Pembuatan Larutan Sol-Gel TTIP 

5 mL Titanium Isopropoksida (TTIP) dicampurkan dengan 50 mL H2O dan 0.33 

mL HNO3 pekat. Campuran ini kemudian direfluks selama 3x24 jam pada suhu 

90
o
C menggunakan labu bulat, heating mantle dan kondensor.
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3.2.1.2 Pembuatan Katalis ɣ-Al2O3-TiO2 (TTIP) 

ɣ-Al2O3-TiO2 (TTIP) dibuat dengan cara mencampurkan 250 mL larutan 

Al2(SO4)3 1M dengan larutan NH4OH 6,4M sampai mencapai pH 8-9 sambil 

mengaduk dengan magnetic stirrer pada suhu ruang. Dilakukan aging pada 

endapan tersebut di dalam botol polypropylene yang diletakkan dalam water bath 

pada suhu 40
o
C dan 80

o
C, masing-masing selama 96 jam. Mencuci endapan yang 

diperoleh sampai netral dan bebas sulfat, dicek filtratnya dengan larutan BaCl2. 

Mencampur endapan boehmite yang telah diperoleh dengan sol gel TTIP yang 

telah dihidrolisis. Mengaduk campuran tersebut menggunakan stirrer sampai 

homogen selama 12 jam, menyaring, mengeringkan di dalam oven pada suhu 

120
o
C selama 24 jam, dan mengkalsinasi pada suhu 550

o
C selama 18 jam di 

dalam furnace/ tanur. Katalis yang di dapat dinamakan ɣ-Al2O3-TiO2 (TTIP) yang 

selanjutnya akan dikarakterisasi dengan instrumen XRD. 

3.2.2 Reaksi Oksidasi Katalitik dengan Katalis ɣ-Al2O3-TiO2 (TTIP) 

5 mL trans- atau cis- isoeugenol direaksikan dengan 5 mL CH3OH, 0,2 g katalis 

dan dialiri gas O3 dan H2O2 kemudian dipanaskan pada suhu 55-60
o
C selama 4 

jam. Reaksi dilakukan dengan sistem refluks dan pemanasnya menggunakan 

hotplate stirrer. Hasil reaksi kemudian dianalisis menggunakan GC dan GC-MS. 

3.2.3 Analisa Kromatografi Lapis Tipis 

Hasil reaksi oksidasi dilihat pemisahannya dengan kromatografi lapis tipis dengan 

menotolkan sampel ke plat silika gel dengan fasa gerak n-heksana:etil asetat (9:1). 

Spot pada plat dapat dilihat dibawah lampu UV. 
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BAB IV 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

 

4.1 Pembuatan Katalis γ-Al2O3-TiO2  

 

4.1.1 Pembuatan katalis γ- Al2O3-TiO2 (TTIP)  

 

Prosedur pembuatan katalis dimulai dengan reaksi hidrolisis Titanium 

Tetraisopropoksida dalam isopropanol (TTIP). Reaksi ini untuk mendapatkan 

matriks Ti(OH)n berupa sol-gel dan setelah dikalsinasi akan membentuk kristal 

TiO2 anatase. Sol-gel ini yang nantinya akan ditambahkan ke dalam gel boehmite 

sebagai sumber Ti untuk pembuatan katalis campuran oksida γ- Al2O3-TiO2 

(TTIP).  

Reaksi hidrolisis ini dimulai dengan mereaksikan 5 ml TTIP dengan 50 ml 

H2O, dan 0,33 ml HNO3 pekat sebagai katalis. Campuran ini direfluks di dalam 

labu bulat dan menggunakan kondensor serta heating mantle pada suhu 90
o
C 

selama 3 x 24 jam. Reaksi yang terjadi pada hidrolisis adalah:  

 

Ti(OC3H7)4 + 4H2O  Ti(OH)4 + 4C3H7OH 

 

Larutan TTIP yang awalnya tidak larut air akan membentuk sistem sol-gel 

berwarna putih setelah dihidrolisis.  

Selanjutnya pembuatan boehmite dimulai dari mereaksikan 250 ml larutan 

Al2(SO4)3 1M dengan larutan NH4OH 6,4 M yang ditetesi perlahan dari dalam 

buret dan disertai pengadukan konstan sampai pH campuran mencapai 8-9 diukur 

dengan indikator universal. Kenaikan pH akan ditandai dengan perubahan bentuk 

fisik campuran dari larutan menjadi gel padat pada rentang pH 6-7. Larutan 

NH4OH 6,4 M terus ditambahkan hingga terbentuk gel yang lebih encer pada 

rentang pH 8-9. Reaksi yang terjadi pada penambahan larutan larutan NH4OH 6,4 

M adalah:  
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Al(OH)3 ini dipindahkan ke dalam botol polypropilene yang diletakkan di dalam 

water bath untuk diaging pada suhu 40
o
C dan 80

o
C, masing-masing selama 96 

jam.  

Proses aging ini bertujuan untuk membentuk polimer Al(OH)3 yang lebih 

kristalin. Pada suhu 40
o
C, endapan boehmite diubah menjadi β-aluminium 

trihidroksida atau bayerite. Pada suhu 80
o
C, bayerite akan berubah menjadi α-

aluminium hidroksida atau boehmite yang lebih kristalin. Setelah proses aging 

selesai, gel dikeluarkan dari botol polypropylene dan dilakukan pencucian karena 

masih mengandung sisa basa (OH
-
) dan ion sulfat (SO4

2-
). Pencucian endapan 

boehmite menggunakan aquademin hingga pH indikator universal menunjukkan 

netral dan filtrat cuciannya bebas sulfat. Untuk mengetahui filtrat cucian telah 

bebas sulfat, maka dites dengan larutan BaCl2. Apabila ketika larutan BaCl2 

diteteskan ke filtrat cucian dan masih terdapat endapan putih, maka endapan 

tersebut belum bebas sulfat. Pencucian baru benar-benar dihentikan setelah tidak 

terbentuk endapan putih BaSO4 lagi. Reaksi yang terjadi antara larutan uji BaCl2 

dengan filtrat cucian adalah sebagai berikut: 

 

(NH4)2SO4 + BaCl2  2NH4Cl + BaSO4  

 

Tahap selanjutnya boehmite tersebut disaring dengan penyaring buchner dan 

pompa vakum, setelah itu dicampurkan dengan gel putih TTIP yang telah 

dihidrolisis terlebih dahulu. Campuran ini diaduk dengan magnetic stirrer selama 

12 jam agar menjadi homogen. Setelah itu campuran disaring kembali dan dibuat 

pellet untuk kemudian dipanaskan di dalam oven selama 24 jam pada suhu 120
o
C. 

Pembuatan pellet dilakukan agar katalis dapat mudah dipisahkan pada saat selesai 

reaksi nanti. Pemanasan di dalam oven bertujuan untuk mengeringkan boehmite. 

Setelah kering, pellet tersebut ditempatkan ke dalam cawan porselen dan 

kemudian dikalsinasi pada suhu 550
o
C selama 18 jam. Proses ini bertujuan untuk 

menghilangkan molekul air yang masih mungkin terikat di dalam boehmite, 

sehingga akan dihasilkan γ- Al2O3-TiO2.  
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Reaksi yang terjadi selama pemanasan dan kalsinasi adalah : 

 

Al(OH)3   
120ºC ; 24 jam

     AlO(OH) + H2O 

2AlO(OH) + Ti(OH)4    
550C ; 18 jam

     Al2O3-TiO2  +   3H2O 

 

Katalis γ- Al2O3-TiO2 yang didapat setelah dikalsinasikan berwarna putih 

 

4.2  Karakterisasi Katalis 

  

4.2.1 Difraksi Sinar X (XRD) 

 

Untuk membuktikan struktur katalis yang telah disintesis dan 

membandingkannya dengan data standar diperlukan analisis XRD. Karakterisasi 

katalis dengan pengukuran XRD akan diperoleh data dari puncak-puncak 

karakteristik pada sudut difraksi 2θ dan intensitas relatif puncak-puncak tersebut. 

Difraksi sinar x suatu kristal hanya akan terjadi pada sudut tertentu, sehingga akan 

mempunyai pola difraksi tertentu. 

Dari pengukuran XRD dapat diketahui tingkat kristalinitas dengan melihat 

secara keseluruhan puncak difraktogram yang cukup tajam dan tidak lebar. 

Kristalinitas perlu untuk diketahui agar memberikan informasi mengenai tingkat 

kesempurnaan struktur kristal katalis, sehingga dengan tingkat kristal yang baik 

akan memberikan reaksi katalitik yang optimum.  

Hasil analisis XRD dapat dilihat pada Gambar difraktogram 4.1 dan 4.2 

serta pada data difraktogram Tabel 4.1 dan 4.2 
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Gambar 4.1. Difraktogram Katalis γ- Al2O3-TiO2 (TTIP) 

    [Sumber : Mila Ramadhani, 2007] 

 

 

Tabel 4.1. Data Hasil Analisis XRD Katalis γ- Al2O3-TiO2 (TTIP) 

 

γ-Al2O3 standar TiO2  anatase 

standar 

γ- Al2O3-TiO2 (TTIP) hasil sintesis 

2θ 
d-spacing 

[A] 
Int [%] 2θ Int [%] 2θ 

d-spacing 

[A] 
Int [%] 

30,434 2,9370 17 25,204 100 25,2889 3,51895 100,00 

36,495 2,4430 37 37,782 32 30,7522 2,90510 16,83 

37,440 2,4020 45 48,074 61 38,2967 2,34836 28,71 

37,931 2,3720 62 53,918 43 47,8381 1,90145 42,59 

46,197 1,6500 78 55,112 40 54,6865 1,67704 56,44 

67,312 1,3910 100 62,723 31 63,5058 1,46373 34,89 

 

Puncak-puncak karakteristik dari katalis γ-Al2O3-TiO2 (TTIP) hasil 

sintesis menunjukkan identifikasi γ-Al2O3 dan TiO2. Dari gambar dan data diatas 

dapat dikatakan bahwa γ-Al2O3-TiO2 yang diperoleh dari proses sintesis terdapat 

kemiripan nilai intensitas dan 2θ dengan data standar, tetapi masih belum 
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memiliki kristalinitas yang tinggi atau masih terbentuk mikrokristal atau amorf, 

terlihat dari puncak-puncaknya yang belum tajam dan masih melebar.Spektra 

difraksi dari TiO2–Al2O3 (1:1)-PEG dapat dilihat pada Gambar 4.2. 

 

Katalis TiO2–Al2O3 (1:1)-
PEG

0

50

100

150

200

250

300

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90

Sudut 2q / 
o

In
te

ns
ita

s 
(a

rb
. u

ni
t)

 

Gambar 4.2  Difraktogram TiO2–Al2O3 (1:1)-PEG  

 [Sumber : Nurhayati, 2008] 

   

  Tabel 4.2 Data difraksi TiO2–Al2O3 (1:1)-PEG hasil sintesis 

Puncak γ-Al2O3 standar TiO2  anatase 

standar 

TiO2–Al2O3 (1:1)-PEG  

hasil sintesis 

2θ Int [%] 2θ Int [%] 2θ Int [%] 

1 31,94 20,00 25,32 100,00 25,23 100,00 

2 37,60 80,00 37,84 19,02 38,12 25,26 

3 45,86 100,00 48,07 24,92 48,04 22,21 

4 60,90 30,00 53,95 15,82 54,09 24,67 

5 67,03 100,00 62,75 11,81 64,43 20,49 

 

Berdasarkan data hasil difraksi pada Tabel 4.2, dapat diketahui bahwa 

katalis TiO2–Al2O3 (1:1)-PEG mempunyai nilai sudut 2θ yang lebih mendekati 

data standar TiO2 anatase. Pada puncak yang terbentuk dihasilkan pula sudut 2θ 

yang mendekati nilai standar γ-Al2O3, sehingga dapat diketahui bahwa 
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pembentukan kristal TiO2 anatase lebih dominan dibandingkan Al2O3. 

Pembentukan TiO2 yang dominan diperkirakan karena proses pembentukan kristal 

TiO2 lebih cepat dibandingkan γ-Al2O3, sehingga kristalinitas lebih terlihat pada 

TiO2. Sedangkan Al2O3 yang terbentuk kemungkinan masih bersifat amorf 

sehingga kristalinitasnya tidak terlalu terlihat. Adanya kesamaan sudut 2θ pada 

katalis TiO2–Al2O3 (1:1)-PEG dengan γ-Al2O3 dan TiO2 standar, menunjukkan 

bahwa katalis hasil sintesis tersebut mengandung kedua oksida pembentuknya.  

 

4.2.2 FTIR 

 Analisis FTIR dilakukan untuk mengetahui ikatan-ikatan yang terdapat 

pada katalis hasil sintesis. Ikatan tersebut dapat mencirikan suatu senyawa yang 

terbentuk. Ikatan dapat diketahui melalui serapan sinar infra merah pada bilangan 

gelombang tertentu. Alumina mempunyai gugus OH yang terdapat pada daerah 

panjang gelombang, v = 3400-3700 cm
-1

. Pada γ-Al2O3-TiO2 hasil sintesis gugus 

OH terdapat pada panjang gelombang 3523,95 dan 3599,17 cm
-1

.  

   

 

   Gambar 4.3 Spektrum FTIR katalis ɣ-Al2O3-TiO2 
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4.3 Reaksi Oksidasi Katalitik 

Reaksi oksidasi isoeugenol dilakukan untuk menguji aktivitas katalis γ-

Al2O3-TiO2 (TTIP) dan Al2O3-TiO2 (1:1)-PEG yang telah disintesis oleh 

Nurhayati, mahasiswi kimia angkatan 2008. Pada penelitian ini digunakan dua 

katalis Al2O3-TiO2 dengan preparasi yang berbeda dan dengan oksidator yang 

ramah lingkungan yaitu H2O2 dan O3. Reaksi oksidasi katalitik isoeugenol 

menjadi vanili dilakukan di dalam labu bulat leher tiga bila menggunakan 

oksidator ozon dan leher dua bila menggunakan H2O2 yang dilengkapi dengan 

kondensor dan hotplate stirrer. Kemudian larutan dipanaskan hingga mencapai 

temperatur 55-60
o
C. Untuk reaksi yang menggunakan ozon, aliran dari ozon harus 

dilakukan terus-menerus selama reaksi berlangsung. Kondisi yang diberikan 

setiap reaksi sama tanpa variasi berat katalis. Kemudian produk yang diperoleh 

kemudian dipisahkan dari katalis dan dianalisis dengan KLT, GC, dan GC-MS. 

 

Tabel 4.3 Kereaktifan Oksidator 

Pengoksidasi/Produk 

yang dihasilkan 
Potensial Reduksi, V 

F2/HF 3.0 

O3/O2 2.1 

H2O2 /H2O 1.8 

MnO4
-
/Mn

+
 1.7 

Cl
-
/Cl2 1.4 
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4.4 Analisis Produk Katalisis Oksidasi Isoeugenol 

4.4.1  Analisis Kromatografi Lapis Tipis (KLT) 

 Pemisahan dengan kromatografi lapis tipis dilakukan dengan 

membandingkan nilai Rf produk yang terbentuk dengan standarnya. Prinsip yang 

digunakan yaitu berdasarkan perbedaan kepolaran. Analisis KLT dilakukan 

dengan cara menotolkan sampel pada plat silika gel yang merupakan fasa diam. 

Fasa gerak (eluen) pada analisis ini digunakan larutan n-heksana : etil asetat (9:1). 

Dari perhitungan diperoleh nilai Rf trans-isoeugenol dan cis-isoeugenol standar 

yaitu masing-masing sebesar 0,74 dan 0,69, sedangkan untuk vanili standar adalah 

0,56. Dari analisis yang telah dilakukan didapat nilai Rf untuk oksidasi cis-

isoeugenol 0,60 dan nilai Rf untuk oksidasi trans-isoeugenol 0,58. Hal tersebut 

menunjukkan bahwa untuk oksidasi trans-isoeugenol sudah terbentuk vanili 

karena nilai Rf mendekati nilai vanili standar, sedangkan untuk oksidasi cis-

isoeugenol kemungkinan kecil terbentuk vanili.  

 

Tabel 4.4 Perhitungan Nilai Rf Hasil Oksidasi 

Sampel dan Standar 

yang diukur 

Jarak yang 

ditempuh produk 

(JP) 

(cm) 

Jarak yang 

ditempuh eluen 

(JE) 

(cm)  

Rf = JP/JE 

Cis-isoeugenol (std) 2,8 3,8 0,74 

Trans-isoeugenol (std) 2,5 3,6 0,69 

Vanili (std) 2,1 3,6 0,56 

Cis-isoeugenol (spl) 2,3 3,8 0,60 

Trans-isoeugenol (spl) 2,1 3,6 0,58 
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4.4.2 Analisis GC-MS  

 Sampel yang dianalisis dengan GC-MS adalah sampel hasil reaksi oksidasi 

trans-isoeugenol pada suhu 55-60ºC dengan menggunakan katalis ɣ–Al2O3 TiO2 

(TTIP) dengan memakai oksidator H2O2. 

 Analisis dengan GC-MS menghasilkan spektrum dengan waktu retensi 

tertentu. Dengan membandingkan spektrum massa dari komponen sampel dengan 

literatur pada komputer GC-MS, maka senyawa kimia yang tidak diketahui dapat 

diidentifikasi. 

Pada kromatogram GC-MS, diketahui bahwa waktu retensi trans-

isoeugenol adalah pada 11,45 sedangkan vanili pada 11,68. 

 

Gambar 4.4 Kromatogram Vanili pada GC-MS 

   

4.4.3 Analisis Kromatografi Gas 

 Hasil reaksi oksidasi katalitik isoeugenol dapat dianalisis menggunakan 

kromatografi gas untuk perhitungan secara kuantitatif. 
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Tabel 4.5  Hasil oksidasi katalitik dengan katalis yang berbeda 

memakai oksidator H2O2 

No Berat Katalis 

(g) 

Sampel % Konversi % Yield 

γ-Al2O3-TiO2 

(TTIP) 

Al2O3-TiO2 

(1:1)-PEG 

γ-Al2O3-

TiO2 (TTIP) 

Al2O3-TiO2 

(1:1)-PEG 

1 0,2 Trans-

Isoeugenol 

52,73 59,42 9,05 7,25 

2 0,2 Cis-

Isoeugenol 

49,87 31,13 6,96 3,73 

  

 

Tabel 4.6 Hasil oksidasi katalitik dengan katalis yang berbeda memakai      

oksidator O3 (ozon) 

No Berat Katalis 

(g) 

Sampel % Konversi % Yield 

γ-Al2O3-TiO2 

(TTIP) 

Al2O3-TiO2 

(1:1)-PEG 

γ-Al2O3-

TiO2 (TTIP) 

Al2O3-TiO2 

(1:1)-PEG 

1 0,2 Trans-

Isoeugenol 

87,81 92,64 0,16 0,27 

2 0,2 Cis-

Isoeugenol 

82,43 99,92 0,09 0,05 

 

Dari data diatas dapat diketahui bahwa persen yield dengan menggunakan katalis 

γ-Al2O3-TiO2 (TTIP) lebih banyak dihasilkan daripada menggunakan katalis 

Al2O3-TiO2 (1:1)-PEG pada pemakaian oksidator H2O2 serta produk yang 

dihasilkan lebih banyak apabila menggunakan sampel trans-isoeugenol daripada 

cis-isoeugenol ini juga dapat dilihat dari persen yield trans-isoeugenol yang lebih 

besar daripada cis-isoeugenol.  

       Besarnya konversi dari pemakaian ozon sebagai oksidator pada hasil oksidasi 

dengan kedua katalis kemungkinan terjadi polimerisasi sehingga menyebabkan 

timbulnya senyawa-senyawa yang belum diketahui selain produk vanili yang 

dihasilkan. 
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4.5 Mekanisme Reaksi 

 Reaksi oksidasi katalitik isoeugenol menjadi vanili berlangsung dengan 

menggunakan O3 dan H2O2 sebagai oksidator dan metanol sebagai pelarut 

isoeugenol. Oksidasi dengan menggunakan O3 dan H2O2 digunakan karena 

produk samping yang dihasilkan ramah lingkungan. 

 

Gambar 4.6 Reaksi oksidasi Isoeugenol 

 

Reaksi oksidasi ikatan rangkap dengan pemakaian ozon disebut juga ozonolisis. 

Mekanisme reaksinya adalah elektron π bertindak sebagai nukleofil, menyerang 

ozon di terminal elektrofilik O. Sebuah CO kedua dibentuk oleh O nukleofilik 

menyerang ujung C = C, kemudian terbentuk malozonida rearrangement menjadi 

ozonida dan akhirnya terbentuk senyawa karbonil. 

 

Gambar 4.7 Mekanisme reaksi ozonolisis
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BAB V 

KESIMPULAN DAN SARAN 

 

5.1  Kesimpulan 

 Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, didapatkan beberapa 

kesimpulan sebagai berikut:  

 
1. Katalis γ-Al2O3-TiO2 (TTIP) dapat disintesis baik dengan metode sol-gel 

dengan menambahkan Ti(OH)4 dari TTIP ke dalam endapan boehmite.  

2. Reaksi oksidasi katalisis isoeugenol dapat dilakukan dengan katalis γ-

Al2O3-TiO2 (TTIP) dan Al2O3-TiO2 (1:1)-PEG dan hasil reaksi oksidasi 

masih berupa campuran dimana produk vanili yang dihasilkan masih 

sangat sedikit. 

3. Reaksi mengunakan sampel trans-isoeugenol memberikan persen yield 

yang lebih besar daripada menggunakan cis-isoeugenol. 

4. Reaksi mengunakan oksidator H2O2 memberikan persen yield yang lebih 

besar daripada menggunakan oksidator ozon. 

 

5.2. Saran  

1. Melakukan variasi berat katalis, volume H2O2, dan waktu reaksi pada 

reaksi oksidasi katalitik.  

2. Melakukan analisis GC langsung setelah produk terbentuk sehingga 

produk reaksi dapat sepenuhnya dianalisis. 

3. Menggunakan alternatif katalis lain sehingga dapat menghasilkan jumlah 

produk yang lebih banyak. 
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Lampiran 1 

 

Skema Kerja Pembuatan Katalis 

 

Hidrolisis TTIP 
 

5 ml TTIP + 0,33 ml HNO3 pekat + 50 ml Aquademin 

 

 

 

 

 

Direflux 3 x 24 jam, T=90
o
C 

 

 

 

 

 

Gel (TiOH)4 

 

 

 

Pembuatan γ-Al2O3 – TiO2 (TTIP) 

 

Gel Boehmite + Gel (TiOH)4 

 

 

Stirrer sampai homogen 

 

 

Saring dengan Buchner 

 

 

 

 

 

Oven T: 120
o
C selama 24 jam 

 

 

 

 

 

 Kalsinasi T: 550
o
C selama 18 jam ɣ-Al2O3-TiO2 (TTIP) 
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Lampiran 2 

 

 

Skema Kerja Reaksi Oksidasi Katalitik 

 

 

Reaksi Oksidasi Katalitik dengan H2O2 

 

 

5 mL Isoeugenol  

 

 

 

0,2 g katalis + 5 mL metanol + 5 mL H2O2 30% 

 

      Direfluks T: 55-60
o
C selama 4 jam 

 

 Larutan kuning      KLT, GC & GC-MS 

 

 

 

 

Reaksi Oksidasi Katalitik dengan Ozon 

 

 

5 mL Isoeugenol  

 

 

 

0,2 g katalis + 5 mL metanol  

       

Dialirkan gas O3 

Direfluks T: 55-60
o
C selama 4 jam 

  

 Larutan kuning KLT, GC & GC-M 
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Lampiran 3 

 

 

Data XRD pada katalis γ-Al2O3 – TiO2 (TTIP) 
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Lampiran 4 

 

Data XRD Al2O3-TiO2 (1:1)-PEG 

Katalis TiO2–Al2O3 (1:1)-
PEG
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No. 

Pos. 

[°2Th.] 

FWHM 

[°2Th.] 

Area 

[cts*°2Th.] 

Backgr. 

[cts] 

d-spacing 

[Å] 

Height 

[cts] 

Rel. Int. 

[%] 

1 25.2275 1.152 38.36 11 3.52738 24.97 100 

2 38.1237 1.152 9.69 8 2.35862 6.31 25.26 

3 48.0444 2.304 17.04 6 1.89221 5.55 22.21 

4 54.0891 2.304 18.93 4 1.69414 6.16 24.67 

5 64.4282 7.68 52.39 4 1.44498 5.12 20.49 
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Lampiran 5 

Kromatogram Cis-Isoeugenol + Katalis Al2O3-TiO2 (1:1)-PEG + Ozon 
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Lampiran 6 

 

Kromatogram Trans-Isoeugenol + Katalis Al2O3-TiO2 (1:1)-PEG + Ozon 
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Lampiran 7 

 

Kromatogram Cis-Isoeugenol + Katalis ɣ-Al2O3-TiO2 + Ozon 
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Lampiran 8 

 

Kromatogram Trans-Isoeugenol + Katalis ɣ-Al2O3-TiO2 + Ozon 
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Lampiran 9 

 

Kromatogram Cis-Isoeugenol + Katalis ɣAl2O3-TiO2 + H2O2 30% 
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Lampiran 10 

 

Kromatogram Trans-Isoeugenol + Katalis ɣ-Al2O3-TiO2 + H2O2 30% 
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Lampiran 11 

 

Kromatogram Cis-Isoeugenol + Katalis Al2O3-TiO2 (1:1) PEG  + H2O2 30% 
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Lampiran 12 

 

Kromatogram Trans-Isoeugenol + Katalis Al2O3-TiO2 (1:1) PEG  + H2O2 30% 
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Lampiran 13 

 

Ion kromatogram GC-MS 
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Lampiran 14 

 

Desain Reaktor Oksidasi Katalitik 
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Lampiran 15 

 

Hasil KLT Reaksi Oksidasi Isoeugenol 
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Lampiran 16 

 

 

Hasil oksidasi dengan katalis ɣ-Al2O3-TiO2 & Al2O3-TiO2 (1:1) PEG dengan 

oksidator ozon 

 

 

Hasil oksidasi dengan katalis ɣ-Al2O3-TiO2 & Al2O3-TiO2 (1:1) PEG dengan 

oksidator H2O2 30% 

 

% Konversi = Luas area standar isoeugenol – Luas area sisa isoeugenol  x 100% 

Luas area standar isoeugenol 

 

 

% Yield = Luas area produk vanili x 100% 

 Luas area standar isoeugenol 
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