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Study Conversion of Cyclohexanone to Adipic Acid with Polyoxometalate
Catalysts

FITRILIANA
NIM: 08091003026

ABSTRACT

Conversion of cyclohexanone to adipic acid using 30% H;O, is an ideal clean
oxidant HsBW 2049 and H4PVMo,;04o as catalysts has been done. The influence
of reaction time and temperature oxidation reaction studied of reaction time 6-9
hours and temperature 80°C-105°C. The conversion of adipic acid was
characterized by measuring the melting point, identification using GC-MS,
spectrophotometer FT-IR and spectrometer NMR ( BC and 'H). The results
showed that adipic acid is formed from oxidation of cyclohexanone yielded 30% -
48% with melting point in the range of 149°C-151°C. The effect of reaction time
gave adipic acid 41% for reaction time 7 hours. The effect of temperature
oxidation reaction showed the highest adipic acid obtained at 100°C yielded 48%.
The use of H4PVMo,,04 did not produced adipic acid. The FT-IR spectra of the
product is well agreed with the FT-IR spectra of adipic acid standard and NMR
spectra (°C and 'H)NMR showed that adipic acid have a formula C¢H,(O4 is
agreed with molecular structure of adipic acid.

Keyword: adipic acid, cyclohexanone, hydrogen peroxide, catalysts.



STUDI KONVERSI SIKLOHEKSANON MENJADI ASAM ADIPAT
DENGAN KATALIS SENYAWA POLIOKSOMETALAT

FITRILIANA
NIM: 08091003026

ABSTRAK

Telah dilakukan konversi sikloheksanon menjadi asam adipat melalui reaksi
oksidasi menggunakan H202 dan katalis HsBW12040 serta H4PVM01|O40.
Selanjutnya, pengaruh waktu reaksi dan temperatur reaksi oksidasi dipelajari
melalui variasi waktu selama 6-9 jam dan temperatur 80°C-105°C. Asam adipat
hasil konversi dikarakterisasi melalui penentuan titik leleh, identifikasi
menggunakan GC-MS, spektrofotometer FT-IR dan spektrometer NMR (‘H dan
13C). Hasil penelitian menunjukkan bahwa asam adipat yang terbentuk dari reaksi
oksidasi sikloheksanon sebesar 30% - 48% dengan titik leleh 149°C - 151°C.
Pengaruh waktu reaksi menghasilkan asam adipat terbanyak yakni 41% selama 7
jam. Pengaruh temperatur reaksi menunjukkan asam adipat terbanyak diperoleh
pada temperatur 100°C sebanyak 48%. Penggunaan H4PVMo,;049 sebagai katalis
tidak menghasilkan asam adipat. Hasil spektra FT-IR produk mirip dengan
standar asam adipat dan spektra NMR ('H dan 13C) menunjukkan asam adipat
memiliki rumus struktur C¢H;9O4 yang sesuai dengan sintesis asam adipat.

Kata kunci: asam adipat, sikloheksanon, hidrogen peroksida, katalis.
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BAB I

PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang

Asam adipat merupakan bahan kimia penting dalam sintesis nilon-6,6. Nilon-
6,6 banyak digunakan untuk fiber karpet, pelapis kain, pakaian dan produk
lainnya ( Noyori, ef al,1998). Selama ini proses sintesis asam adipat mengunakan
asam nitrat sebagai katalis dan sebagai pengoksidasi. Penggunaan HNO; sebagai
katalis memberikan efek negatif terhadap lingkungan, serta menghasilkan gas
N,O. Fenomena ini memberikan kontribusi yang signifikan terhadap pemanasan
global (Dutta, et al, 2012).

Sintesis asam adipat dapat dilakukan melalui proses yang ramah lingkungan
melalui penggunaan zat pengoksidasi dan katalis yang ramah lingkungan. Noyori,
et al, (1998) memberikan hasil sebuah metode sederhana terhadap reaksi oksidasi
sikloheksena dengan 30% hidrogen peroksida menggunakan katalis Na, WO, dan
[CH3(n-CsH,7)3sN]HSO4 sebagai transfer fasa untuk menghasilkan asam adipat
dengan hasil yang tinggi dengan H,0, sebagai zat pengoksidasi yang ramah
lingkungan. Sintesis asam adipat diketahui dapat mengguanakan katalis senyawa
polioksometalat yang berbasis tungsten dan penggunaan hidrogen peroksida
sebagai zat pengoksidasi, serta tanpa adanya proses transfer fasa atau

menggunakan proses transfer fasa katalis (Ma, ef al,1999).

P

Senyawa polioksometalat merupakan salah satu senyawa yang memp‘i;hyai‘». N o

. /RIS
tungsten yang dapat digunakan dalam sintesis asam adipat secara reaké{éi%"\
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\(:;'b



Yan, et al, (2008) melaporkan bahwa senyawa polioksometalat dapat digunakan
untuk sintesis asam adipat. Senyawa polioksometalat yang dapat digunakan
seperti  peroksotungsten dan peroksomolibdat. Aktivitas katalis senyawa
peroksotungsten dan peroksomolibdat dengan zat pengoksidasi 30% HyO, pada
sikloheksen, sikloheksanol, sikloheksanon, dan 1,2-sikloheksanadiol menjadi
asam adipat tanpa pelarut organik dan transfer fasa katalis. Asam adipat yang
diperoleh dari konversi sikloheksanon dengan katalis peroksotungsten
mendapatkan yield 60,3% dan 60,7%. Surfaktan dari senyawa polioksometalat
tidak hanya dapat berperan sebagai katalis tetapi juga dapat berperan sebagai agen
transfer fasa, yang dapat menurunkan emulsi. Penurunan emulsi terjadi pada
tingginya dispersi dan menjadi seperti katalis homogen dengan aktifitas yang
tinggi.

Proses sintesis asam adipat dapat menggunakan sikloheksanon sebagai
bahan utama. Sintesis asam adipat dari sikloheksanon secara reaksi oksidasi
dengan 30% hidrogen peroksida menggunakan katalis natrium tungsten
[Na,WO,4.2H,0] mendapatkan hasil yang baik pada temperatur dibawah 100°C.
Hasil asam adipat di dapat sebesar 82,1%, dan kemurnian produk juga sangat
tinggi. Reaksi oksidasi katalitik berjalan tanpa adanya pelarut organik dan
senyawa yang berperan sebagai transfer fasa katalis ( Zhang, et al, 2003 ).

Dari beberapa penelitian sebelumnya yang telah diuraikan diatas, maka pada
penelitian ini akan disintesis asam adipat dari sikloheksanon dengan Kkatalis
berbasis tungsten dan molibdenum, seperti senyawa asam dodeka borotungsten

[HsBWi;040] dan senyawa asam undeka fosforvanadium molibdenum



[HsPVMo01Og] yang merupakan senyawa polioksometalat tipe-Keggin.
Penelitian ini akan difokuskan pada variasi waktu reaksi dan variasi temperatur
reaksi terhadap konversi sikloheksanon menjadi asam adipat dengan Katalis

HsBW ;2040 dan katalis HiPVMo0;;04p -

1.2. Rumusan Masalah

Asam adipat digunakan sebagai bahan dasar dalam pembuatan nilon-6,6.
Asam adipat dapat disintesis dari reaksi oksidasi sikloheksanon menggunakan
H,0, sebagai zat pengoksidasi. Diketahui senyawa berbasis tungsten dan
molibdenum merupakan senyawa yang efektif sebagai katalis untuk sintesis asam
adipat. Senyawa polioksometalat yang berbasis tungsten yakni senyawa asam
dodeka borotungsten [HsBW;;,04] dan senyawa polioksometalat berbasis
molibdenum yakni senyawa asam undeka fosforvanadium molibdenum
[H4PVMo,1049] akan digunakan pada penelitian ini sebagai katalis untuk sintesis
asam adipat. Parameter yang berpengaruh dalam sintesis asam adipat dari
sikloheksanon dengan katalis HsBW ;04 dan katalis H4PVMo,;04 akan
dipelajari dalam penelitian ini yang meliputi pengaruh temperatur dan waktu

reaksi.

1.3. Tujuan Penelitian
Tujuan penelitian ini adalah:
1. Sintesis asam adipat dari sikloheksanon dengan reaksi oksidasi

menggunakan H;O, dan katalis senyawa polioksometalat, serta



karakterisasi kristal asam adipat yang diperoleh melalui penentuan titik
leleh, pengukuran menggunakan GC-MS, spektrofotometer FT-IR dan
spektrometer NMR (*C dan 'H).

2. Mempelajari pengaruh waktu dan temperatur reaksi terhadap sintesis
asam adipat dari sikloheksanon.

3. Mempelajari pengaruh perbedaan katalis HsBW 2049 dan H4PVMo0;;049

terhadap produk asam adipat yang diperoleh dari sikloheksanon.

1.4. Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini diharapkan dapat menjadi sumbangan bagi
pengembangan sintesis asam adipat yang ramah lingkungan dengan prinsip reaksi
oksidasi menggunakan H,0, sebagai zat pengoksidasi, dengan penggunaan katalis

berbasis tungsten dan molibdenum.
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