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Catalytic Study of Polyoxometalates by Convertion Reaction of Cyclohexanol
and Cyclohexanon Mixture to Adipic Acid

SUMIATI
08091003001

ABSTRACT

Catalytic study of HsBW,040 and Hs4SiW 2040 by conversion of cyclohexanol
and cyclohexanon mixture to adipic acid has been done. The characterization of
product was done by measuring melting point, identification using FT-IR, analysis
by GC-MS and 'HNMR and BCNMR spectrometer. The influence of reaction
time and temperature were studied at 7, 8, 9 and 10 hours and temperature at
80°C, 9 °C and 100°C. The results show that the product of adipic acid by using
catalyst HsBW ;040 have yield 46-67% with melting point 150-152°C and
H4SiW ;049 have yield 3,7% with melting point 152°C. The time and temperature
effect using catalyst HsBW 204 gave highest product in 9 hours and 90°C with
67% yield. At the same condition the highest product using catalyst H4SiW 2049
is 3,7%. The identification using FT-IR spectrophotometer showed that FT-IR
spectra of adipic acid product is similiar to FT-IR spectra of adipic acid standard.
Analysis using GC-MS showed that adipic acid product by conversion
cyclohexanol and cyclohexanon mixture is pure product with formation of several
by products. The analysis using "HNMR and *CNMR spectrometer showed that
structure of conversion product is agree with literatery of adipic acid.

Keywords: polyoxometalates, adipic acid, cyclohexanol, cyclohexanon.
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Studi Katalitik Senyawa Polioksometalat Melalui Reaksi Konve.rsi
Campuran Sikloheksanol dan Sikloheksanon Menjadi Asam Adipat

SUMIATI
08091003001

ABSTRAK

Telah dilakukan studi katalitik senyawa HsBW;2040 dan H4SiW1,040 melalui
konversi campuran sikloheksanol dan sikloheksanon menjadi asam adipat.
Karakterisasi dilakukan melalui penentuan titik leleh, spektrofotometer FT-IR,
analisis GC-MS dan spektrometer 'HNMR dan BCNMR. Pengaruh waktu reaksi
dan temperatur reaksi dipelajari melalui variasi waktu 7, 8, 9 dan 10 jam dan
temperatur 80 °C, 90 °C dan 100°C. Hasil penelitian menunjukkan bahwa produk
asam adipat yang diperoleh dengan menggunakan katalis HsBW;2040 memiliki
yield sebesar 46-67% dengan titik leleh 150-152°C, sedangkan H4SiW ;3040
menghasilkan produk asam adipat sebesar 3,7% dengan titik leleh 152°C.
Pengaruh waktu dan temperatur pada penggunaan katalis HsBW 204
menghasilkan produk terbesar pada waktu reaksi 9 jam dan 90°C yakni sebesar
67%, pada kondisi yang sama dengan katalis H4SiW,040 memiliki yield terbesar
yaitu 3,7%. Identifikasi dengan spektrofotometer FT-IR menunjukan kemiripan
spektra FT-IR produk asam adipat dengan spektra FT-IR asam adipat standar.
Analisis dengan menggunakan GC-MS menunjukan bahwa produk asam adipat
hasil konversi campuran sikloheksanol dan sikloheksanon memiliki tingkat
kemurnian yang tinggi dengan pembentukan beberapa produk samping.
Pengukuran dengan spektrometer "HNMR dan '*CNMR menunjukkan struktur
asam adipat hasil konversi sesuai dengan literatur.

Kata kunci : polioksometalat, asam adipat, sikloheksanol, silkoheksanon.
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BAB 1

PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Asam adipat merupakan bahan utama yang sangat penting dalam produksi
nilon 6,6. Selain itu asam adipat juga berperan dalam pembuatan karpet fiber,
plastik, pakaian, dan sebagai penguat rasa dalam beberapa produk makanan.
Secara konvensional asam adipat dapat disintesis dari oksidasi siklobeksena,
sikloheksanon, sikloheksanol, atau campuran sikloheksanol dan sikloheksanon
dengan oksidator HNOs. Oksidasi menggunakan HNO; memberikan hasil
samping berupa spesies polutan NO, (NO, NO;, dan N,0) yang kurang ramah
terhadap lingkungan (Dutta et., al., 2012).

Saat ini mulai digunakan H,O, sebagai alternatif zat pengoksidasi yang
lebih ramah lingkungan. H,O, merupakan oksidator ideal karena kaya akan
oksigen dan hasil sampingnya air. Untuk oksidasi sikloheksena, sikloheksanon,
sikloheksanol atau campuran sikloheksanol dan sikloheksanon digunakan H,0,
dengan konsentrasi 30% (Sato, et., al., 1998).

Chavan, ef, al. (2002) melaporkan bahwa penggunaan campuran
sikloheksanol dan sikloheksanon memberikan hasil yield asam adipat yang lebih
besar dibandingkan dengan konversi sikloheksanol atau sikloheksanon secara
individual. Sintesis asam adipat menggunakan campuran sikloheksanol dan
sikloheksanon dengan H,O, memberikan konversi yield asam adipat sebesar 70-

90% dan menghasilkan produk samping sebesar 10-30% (Chavan, er., al., 2002).



Dalam mensintesis asam adipat dibutuhkan peranan penting suatu katalis.
Katalis merupakan suatu zat atau substansi yang dapat mempercepat reaksi
(mengarahkan atau mengendalikannya), tanpa mengalami perubahan, namun
bukan tanpa ikut dalam reaksi. Dalam hal ini katalis sangat berperan penting
dalam reaksi sintesis asam adipat selain itu juga penggunaan katalis dapat
memberikan efisiensi atom (Rafiee and Shahbazi, 2005).

Katalis yang dapat digunakan dalam sintesis asam adipat melalui reaksi
oksidasi dengan H,0, ialah katalis tungsten. Katalis ini banyak ditemukan pada
senyawa polioksometalat. Senyawa polioksometalat merupakan suatu katalis yang
bersifat asam Browsted yang kuat. Dalam dua dekade terakhir senyawa
polioksometalat sebagai katalis pengoksidasi telah terbukti efisien dalam reaksi
sintesis senyawa-senyawa organik. Contoh senyawa polioksometalat yang
digunakan dalam beberapa variasi tipe sintesis senyawa organik dengan H,O;
yaitu [CisH3sN(CH3)3]4[H2Na-PW10036] dan  [(Ci3H37)2N(CH3)2]3[PW12040]
(Zhu, et. al., 2007).

Pada penelitian ini akan dikaji sistem Kkatalitk dua senyawa
polioksometalat yaitu asam dodeka borotungsten (HsBW;,049) dan asam
silikatungsten (H4SiW12040) sebagai katalis dalam sintesis asam adipat melalui
reaksi oksidasi campuran sikloheksanol dan sikloheksanon dengan H,0,, serta
karakterisasinya menggunakan penentuan titik leleh, spektrofotometer FT-IR,
kromatografi gas-spektrometer massa (GC-MS), serta identifikasi dengan
spektrometer '"HMNR dan *CNMR. Selain itu juga akan dikaji pengaruh waktu

dan temperatur reaksi oksidasi terhadap yield asam adipat yang dihasilkan.



1.2. Rumusan Masalah

Sintesis asam adipat dengan HNO; sebagai zat pengoksidasi memberikan
dampak yang cukup buruk bagi lingkungan, sehingga perlu menggunakan
oksidator yang lebih ramah lingkungan. Asam adipat dapat disintesis melalui
~ reaksi oksidasi campuran sikloheksanol dan sikloheksanon menggunakan Hy;O»
dengan bantuan katalis tungsten. Katalis yang digunakan dalam penelitian ini
yaitu HsBW 204 dan H;SiW;204. Diharapkan dengan penggunaan katalis
HsBW;,04 dan HsSiW3040 dapat meningkatkan yield asam adipat yang

dihasilkan pada waktu dan temperatur tertentu.

1.3. Tujuan Penelitian
Tujuan dari penelitian ini ialah:

1. Sintesis asam adipat melalui reaksi oksidasi campuran sikloheksanol dan
sikloheksanon dengan H,0, menggunakan katalis HsBW[,04 dan
H4SiW 12049 dan karakterisasi kristal asam adipat melalui penentuan titik
leleh, spektrometer FT-IR, pengukuran menggunakan GC-MS dan
spektrometer 'THMNR dan *CNMR.

2. Mengetahui pengaruh waktu dan temperatur reaksi pada sintesis asam
adipat melalui reaksi oksidasi campuran sikloheksanol dan sikloheksanon
dengan H,0,.

3. Mengetahui pengaruh perbedaan katalis HsBW 1,040 dan HsSiW,,040 pada

reaksi oksidasi campuran sikloheksanol dan sikloheksanon menjadi asam

adipat.



1.4. Manfaat Penelitian

Manfaat penelitian ini yaitu memberikan informasi sintesis asam adipat
dengan katalis HsBW;,049 dan H4SiW ;2049 melalui reaksi oksidasi campuran
sikloheksanol dan sikloheksanon menggunakan H,O, dengan prinsip kimia hijau

(Green Chemistry).
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