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SUMMARY

HYDROLYSIS OF CELLOBIOSE USING SULFATED ZIRCONIA
CATALYST WITH GALLIUM OXIDE PROMOTER

Rizki Dwifahmi : Supervised by Dr. Addy Rachmat M.Si and Dr. Desnelli, M.Si

Department of Chemistry, Faculty of Mathematics and Natural Sciences, Sriwijaya
University, xvii + 66 pages, 4 tables, 6 pictures, 6 appendixes

Research entitled hydrolysis of cellobiose using sulfated zirconia catalyst
with a gallium oxide promoter has been carried out. Sulfated zirconia is
heterogeneous catalys that has strong acid properties. to increase sulphated zirconia,
a promoter can be used, one of which is gallium.

Sulfated zirconia catalyst with a gallium oxide promoter was synthesized
with various promoter content of 2% (GSZ-2), 5% (GSZ-5) and 10% (GSZ-10).
The catalyst obtained was analyzed by XRD, GSA, SEM-EDS and solid acidity.
Sulfated zirconia and sulfated zirconia with a gallium promoter are used as catalysts
in the hydrolysis reaction of cellobiose to glucose. Cellobiose hydrolysis was
carried out with variations in time of 60, 90, 120 minutes and temperatures of 160°C
and 175°C. The results of the hydrolysis were analyzed using HPLC.

The results of characterization using XRD showed that sulfated zirconia
appeared at the peaks at an angle of 28.10° and 31.41° where the peaks indicated
the monoclinic phase. Meanwhile, sulfated zirconia with a gallium promoter is at
the peak with an angle of 30.20° and an angle of 50.55° which indicates that the
catalyst is in the tetragonal phase. Characterization with GSA showed that GSZ-10
catalyst had the largest surface area among SZ, GSZ-2 and GSZ-5 catalysts. The
results of SEM analysis showed that the surface of the sulfated zirconia catalyst
with and without the gallium promoter had irregular shape and size. Acidity
analysis with ammonia gas showed that the GSZ-10 catalyst had a higher acidity
value than the other catalysts, namely 1.867 x 10 mol g*. The results were
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characterized using HPLC showing the highest glucose level of 4.367% was
obtained under conditions of 120 minutes and a temperature of 175°C with SZ
catalyst.

Key words : Sulfated Zirconia, Gallium Promoter, Hydrolysis, Cellobiose

Citation  : 52 (1996-2020)
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RINGKASAN

HIDROLISIS SELOBIOSA MENGGUNAKAN KATALIS ZIRKONIA
TERSULFATASI DENGAN PROMOTOR GALLIUM OKSIDA

Rizki Dwifahmi : Dibimbing oleh Dr. Addy Rachmat M.Si dan Dr. Desnelli, M.Si

Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan IImu Pengetahuan Alam, Universitas
Sriwijaya, xvii+ 66 halaman, 4 tabel, 6 gambar, 6 lampiran.

Penelitian berjudul hidrolisis selobiosa dengan menggunakan katalis zirkonia
tersulfatasi dengan promotor gallium oksida telah dilakukan. Zirkonia tersulfatasi
merupakan Kkatalis heterogen yang memiliki sifat asam yang kuat. Untuk
meningkatkan keasaman zirkonia tersulfatasi dapat digunakan promotor yang salah
satunya gallium.

Katalis zirkonia tersulfatasi dengan promotor gallium oksida disintesis
dengan variasi kandungan promotor sebesar 2% (GSZ-2), 5% (GSZ-5) dan 10%
(GSZz-10). Katalis yang diperoleh dianalisis dengan XRD, GSA, SEM-EDS dan
keasaman padatan. Zirkonia tersulfatasi dan zirkonia tersulfatasi dengan promotor
gallium digunakan sebagai katalis dalam reaksi hidrolisis selobiosa menjadi
glukosa. Hidrolisis selobiosa dilakukan dengan variasi waktu 60, 90, 120 menit dan
suhu 160°C dan 175°C. Hasil hidrolisis dianalisis dengan menggunakan HPLC.

Hasil karaktersisasi menggunakan XRD menunjukkan zirkonia tersulfatasi
muncul pada puncak dengan sudut 28,10° dan 31,41° dimana puncak tersebut
menunjukkan fase monoklinik. Sedangkan zirkonia tersulfatasi dengan promotor
gallium berada pada puncak dengan sudut 30,20° dan sudut 50,55° yang
menunjukkan Kkatalis tersebut berada pada fase tetragonal. Karakterisasi dengan
GSA menunjukkan katalis GSZ-10 memiliki luas permukaan yang paling besar
diantara katalis SZ, GSZ-2 dan GSZ-5 Hasil analisa SEM menunjukkan permukaan
katalis zirkonia tersulfatasi dengan dan tanpa promotor gallium memperlihatkan
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partikel dengan bentuk dan ukuran yang tidak seragam. Analisa keasaman dengan
gas ammonia memperlihatkan katalis GSZ-10 memiliki nilai keasaman yang lebih
besar diantara katalis yang lainnya yaitu 1,867 x 10 mol g*. Hasil dikarakterisasi
menggunakan HPLC menujukkan kadar glukosa tertinggi sebesar 4,367%
diperoleh dalam kondisi waktu 120 menit dan suhu 175°C dengan katalis SZ.
Kata kunci : Zirkonia Tersulfatasi, Promotor Gallium, Hidrolisis, Selobiosa.

Sitasi : 52 (1996-2020)
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1  Latar Belakang

Indonesia merupakan salah satu penghasil biomassa yang cukup melimpah,
baik yang berasal dari limbah pertanian maupun limbah perkebunan (Pramana dkk,
2016). Biomassa memiliki potensi bahan lignoselulosa. Saat ini negara — negara
maju telah melakukan penelitian pengembangan produksi bagaimana mengubah
bahan biomassa menjadi bioetanol (Anggoro, 2014). Namun, produksi etanol saat
ini kebanyakan berasal dari pati, jagung maupun yang berbasis biji — bijian,
menyebabkan persaingan dengan produksi pangan yang dapat menimbulkan
masalah. Oleh sebab itu, penting untuk mengembangkan teknologi untuk
pemanfaatan selulosa sebagi salah satu sumber bahan kimia yang dapat di perbaruhi
(Degrimenci et al, 2011)

Selulosa merupakan polimer dari karbohidrat yang dalam proses hidrolisis
dapat menghasilkan glukosa. Fermentasi glukosa telah dikenal luas dapat
menghasilkan etanol yang dapat digunakan sebagai bioenergi alternatif. Konversi
selulosa menjadi glukosa dapat dilakukan melalui reaksi hidrolisis terkatalisis
asam. Penggunaan asam mineral seperti H.SO4 menyisakan permasalahan berupa
korosi terhadap reaktor dan sulithnya pemisahan kembali katalis dari campuran
reaksi. Alternatif bagi katalis asam mineral ini adalah katalis padatan yang
dimodifikasi hingga memiliki sifat asam.

Katalis asam padat telah digunakan untuk mewujudkan konversi katalitik
biomassa berkelanjutan untuk beberapa produk bernilai tambah, seperti, hidrolisis
polisakarida (Furuta et al 2004). Saat ini penggunaan katalis asam padat heterogen
dalam produksi biofuel semakin meningkat, karena katalis padat cukup mudah
dipisahkan dan memungkinkan dapat digunakan kembali (Molares-delaRosa et al.,
2018). Katalis heterogen memiliki kelemahan yaitu hasil yang didapatkan rendah
sehingga untuk meningkatkan keefektifan dibutuhkan suhu dan tekanan yang tinggi
(Berrones et al., 2014).

Zikonia tersulfatasi merupakan suatu katalis heterogen yang memiliki
potensi dalam pengembangan katalis yang ramah lingkungan. Zirkonia tersulfatasi
(SZ) memiliki kedua sifat asam Brgnsted dan Lewis yang kuat tergantung pada
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kondisi preparasi. Karena sifat asam kuatnya, aplikasi zirkonia tersulfatasi banyak
ditemukan pada reaksi isomerisasi hidrokarbon, alkilasi, dan esterifikasi (Garg et
al., 2009). Zirkonia sulfat telah menjadi subjek pekerjaan penelitian yang luas
karena kemampuannya untuk mengkatalisis isomerisasi hidrokarbon ringan linier
(Canton et al., 2001).

Penambahan promotor atau situs aktif pada katalis bertujuan untuk
meningkatkan tingkat keasaman pada katalis (Rahmawati dkk., 2013). Promotor
yang telah dilaporkan mampu memperbaiki sifat keasaman zirkonia tersulfatasi
adalah gallium oksida. Gallium menunjukkan efek promotor yang baik dalam
meningkatkan aktivitas katalis (Hwang dan Mou 2009).

Pada penelitian ini telah dilakukan sintesis zirkonia tersulfatasi yang
digunakan dalam proses hidrolisis selobiosa menjadi glukosa. Dalam penelitian ini
digunakan senyawa model selobiosa yang secara struktur terdiri dari dua monomer
glukosa. Alasan pemilihan selobiosa sebagai senyawa model adalah adanya ikatan
B-(1—4) glikosida, namun dengan memiliki jumlah monomer lebih sedikit.
Selobiosa dipilih karena dapat mewakili reaksi hidrolisis terhadap ikatan -(1—4)
glikosida yang juga ada pada selulosa. Reaksi hidrolisis selobiosa sebagai reaksi

model hidrolisis selulosa telah dilakukan oleh Pena et al. (2011).

1.2 Rumusan Masalah
Zirkonia tersulfatasi merupakan salah satu katalis yang memiliki tingkat
keasaaman yang tinggi dan mempunyai sifat ramah lingkungan. Pemakaian katalis
ini cocok untuk menggantikan katalis asam yang bersifat korosif dan ramah
lingkung, serta zirkonia tersulfatasi juga diharapkan memiliki aktivitas katalitik
pada hidrolisa selulosa. Pada penelitian ini terdapat permasalahan yang akan diteliti
yaitu
1. Bagaimanakah pengaruh promotor gallium oksida terhadap sifat
karakteristik zirkonia tersulfatasi
2. Bagaimanakah aktivitas katalitik zirkonia tersulfatasi yang diimpregnasi
dengan promotor gallium oksida terhadap reaksi hidrolisis selobiosa.
3. Bagaimanakah kondisi optimum hidrolisis selobiosa menggunakan
katalis zirkonia tersulfatasi dengan promotor gallium oksida terhadap

variable waktu dan temperatur.
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1.3 Tujuan Penelitian
1. Mempelajari pengaruh penambahan promotor gallium oksida terhadap
sifat karakteristik zirkonia tersulfatasi
2. Menentukan aktivitas katalitik zirkonia tersulfatasi yang diimpregnasi
dengan promotor gallium oksida terhadap reaksi hidrolisis selobiosa.
3. Menentukan kondisi optimum hidrolisis selobiosa menggunakan katalis
zirkonia tersulfatasi dengan promotor gallium oksida terhadap variabel

waktu dan temperatur

1.4 Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan mampu memberikan informasi tentang hidrolisis
selobiosa menjadi glukosa dengan menggunakan katalis zirkonium tersulfatasi

dengan promotor gallium oksida
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BAB I1
TINJAUAN PUSTAKA

2.1  Hidrolisis

Hidrolisis merupakan proses pemecahan atau penguraian pada suatu
senyawa dengan air. Hidrolisis bisa dilakukan secara kimiawi. Terdapat beberapa
faktor yang mempengaruhi hidrolisis diantaranya suhu, konsentrasi asam dan
lamanya dihidrolisis. Hidrolisis terbagi menjadi dua yaitu hidrolisis asam dan
hidrolisis enzimatik (Muhaimin, 2018). Proses hidrolisis dipengaruhi dari beberapa
parameter diantarnya suhu, waktu, reaksi, konsentrasi asam (katalis) dan
pencampuran reaksi. Biasanya proses hidrolisis berlangsung lambat, sehingga
dibutuhkan katalis (Praputri dkk, 2018).

a. Hidrolisis asam

Hidrolisis asam merupakan hidrolisis yang menggunakan asam yang bisa
mengubah polisakarida menjadi gula. Asam tersebut berfungsi sebagai katalis,
karena bisa membantu untuk proses pemecahan karbohidrat menjadi gula.
Keuntungan menggunakan metode hidrolisis asam ini diantaranya menggunakan
teknologi sederhana tanpa melalui tahapan, proses waktu yang singkat biaya yang
murah serta tidak melibatkan enzim (Devitria dan Sepriyani, 2018).

Hidrolisis asam juga proses yang biasa dilakukan dalam tahapan untuk
mengolah suatu bahan lignoselulosa, dimana proses hidrolisis asam ini bisa
melarutkan penyusun pada dinding sel tumbuhan misalnya hemiselulosa dan lignin,
sehingga selulosa yang terselubunginya bisa terbebas. Hidrolisis asam bisa
memperpendek rantai pada selulosa, dengan tujuan untuk mempermudah
melarutkan (Rezkiansyah dkk, 2018). Pada proses hidrolisis asam dipengaruhi oleh
beberapa hal seperti:

1. Pengadukan, semakin cepat pengadukan maka kecepatan reaksi
meningkat. Adanya kaitan dengan faktor frekuensi tumbukan (A)
dengan persamaan Arhenius.

2. Ukuran bahan, semakin kecil atau halus ukuran bahan yang digunakan

maka akan semakin luas, dan membuat kecepatan reaksi cepat
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3. Rasio bahan, semakin tinggi rasio bahan, semakin besar bahan yang
akan bereaksi dengan larutan maka akan menghasilkan hasil yang
banyak.

4. Suhu, semakin tinggi suhu yang digunakan maka akan semakin cepat
reaksi berjalan. Namun pada saat proses berlangsung jika suhu yang
digunakan tinggi maka konversi menurun (Kriswiyanti, dkk,2013).

b. Hidrolisis Enzimatik

Hidrolisis enzimatik merupakan hidrolisis yang menggunakan enzim sebagai
bantuan seperti a-amilase atau enzim glukoamilase (amiloglukosidase) (Muhaimin,
2018). Terdapat keuntungan dalam penggunaan hidrolisis enzimatik dibandingkan
dengan hidrolisis kimiawi, diantaranya tidak ada nya degradasi gula dari hasil
hidrolisis, hasil yang didapatkan berpotensi tinggi, bahan tidak korosif sehingga
pemeliharaan alat murah dan keadaan prosesnya lebih lunak. Penggunaan
mikroorganisme atau enzim pada hidrolisis enzimatik bisa menghidrolisis

polisakarida menjadi monomer sederhana yaitu gula reduksi (Jayus dkk, 2019).

2.2  Selobiosa

Selobiosa dapat dikatakan sebagai disakarida yang kelimpahannya cukup
banyak di alam. Selobiosa didapatkan dari hasil hidrolisis selulosa. Selobiosa
memiliki sifat kimia dan struktur hampir sama dengan sifat kimia dan strukturnya
maltose. Perbedaan dari maltosa dan selobiosa ialah ikatan yang terbentuk pada
maltose 1,4-a-p sedangkan selobiosa 1,4-f. Selobiosa terdiri dari dua molekul
glukosa yang dihubungkan oleh ikatan glikosida B-(1,4). Selobiosa bisa dilakukan
hidrolisis secara enzimatik dengan memakai enzim B-glukosidase, yang akan
menghasilkan 2 molekul B-D-glukopiranosa (Riswiyanto, 2010). Rumus kimia dari
disakarida selobiosa yaitu C12H22011. Gambar dari striktur selobiosa dapat dilihat
pada gambar 1. (Nauli, 2014).

H
OH

OH
H_—O
HO H__o

HO o

OH
H OH

H H

Gambar 1. Selobiosa (B-D-glukopiranosil-f-D-glukopiranosa)
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Gambar 1 menunjukkan selobiosa tersusun dari dua satuan glukopiranosa yang
digabung oleh suatu ikatan-1,4 (Fessenden dan Fessenden,1992).

2.3  Katalis

Katalis merupakan suatu bahan atau zat yang dapat meningkatkan laju
reaksi kimia mencapai kesetimbangan dan dapat terlibat dalam reaksi kimia secara
tidak permanen. Dikatakan secara tidak permanen karena sebelum reaksi akan
berlangsung pada katalis dan reaktan akan mengalami interkasi terlebih dahulu.
Biasanya katalis digunakan untuk mempercepat laju reaksi, tetapi katalis tersebut
tidak bisa digunakan sebagai memulai suatu reaksi secara termodinamika. Adapun
karateristik reaksi yang dipengaruhi oleh katalis diantaranya faktor kinetik
misalnya, energi aktivasi, kecepatan reaksi, sifat keadaan transisi dan lainnya
(Augustin, 2020)

Katalis heterogen biasanya menggunakan katalis padat atau asam padat.
Katalis heterogen juga melibatkan pusat atau situs aktif pada permukaan padatan.
Tipe situs permukaan pada katalis hetergogen biasanya berbeda — beda, karena
padatan kristal akan menunjukan anistropi kristal. Keuntungan yang bisa
didapatkan dalam menggunakan katalis heterogen ialah dapat dipisahkan dengan
mudah dari reaktan dan produk secara keseluruhan dari reaksi katalitik (Eartl et al
,,2008).

Katalis heterogen biasanya digunakan dalam hidrolisis biomassa padat.
Terdapat tahapan saat melakukan hidrolisis menggunakan katalis ini, diantaranya
tahap dimana hidrolisis ini menggunakan spesies asam Bronsted yang akan
dilepaskan dalam bentuk reaksi oleh bahan padat. Adapun hidrolisis yang
menggunakan katalis ini terjadi saat oligomer yang kecil memasuki sistem pori.
Sehingga porisitas pada katalis padat merupakan peran penting dalam aktivitas dan
selektivitas katalis. Katalis heterogen telah dipelajari untuk senyawa yang berasal
dari biomassa misalnya senyawa yang didapatkan dari disakarida dan selulosa
(Molares-delaRosa et al., 2018).

Katalis asam padat mempunyai potensi yang bisa menggantikan asam cair
kuat dalam menghilangkan masalah korosi serta bahaya untuk lingkungan akibat
dari pemakaian asam cair. Pengembangan asam padat sebagai katalis untuk

keperluan produksi saat ini memiliki posisi strategis (Helwani et al., 2009). Pada
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katalis asam yang digunakan untuk produksi biodiesel harus mempunyai karakter
misalnya, memiliki ukuran pori besar dan konsentrasi pada pusat asam kuatnya
tinggi. Ukuran pori yang besar digunakan untuk memperkecil difusi internal pada
molekul alkil yang besar, sedangkan pusat asam kuat yang tinggi digunakan sebagai
memepercepat keberlangsungan reaksi (Ulfah dan Subagjo, 2016). Katalis asam
padat digunakan untuk menggantikan asam cair, karena jika menggunakan asam
cair bisa menyebabkan korosi dan menimbulkan bahaya lingkungan.
Perkembangan asam padat sangat baik dari pada asam sulfat yang disebut dengan

superacid padat (Sisca, 2018).

2.4 Zirkonia Tersulfatasi

Zirkonia (ZrO.) termasuk salah satu kekayaan mineral yang terdapat di
Indonesia dan memiliki keuungulan seperti konduktivitas listrik atau konduktivitas
termalnya dan ekspansi termalnya rendah. Penggunaan zirkonia dalam bidang
industri sangat luas. Zirkonia bisa divariasikan dengan asam sulfat dan akan
membentuk katalisator yang mempunyai sifat keasamannya tinggi biasa disebut
dengan zirkonia tersulfatasi. Zirkonia tersulfatasi merupakan katalis yang bisa
digunakan sebagai isomerisasi alkana yang temperatur rendah serta dapat
mentransformasi senyawa organik yang lain karena memiliki sifat asam yang kuat.
Pengembangan Kkatalis zirkonia tersulfatasi memiliki sifat ramah lingkungan
(Amma dkk, 2018).

Zirkonia (ZrO2) merupakan salah satu oksida yang mempunyai stabilitas
termal tinggi, titik lelehnya berkisar 2700 °C, dan mempunyai sifat amfoter yaitu
memiliki sifat basa ataupun asam, sehingga bisa dimanfaatkan untuk pengemban.
Terdapat tiga fase jenis kristal yang dimiliki oleh zirkonia, diantaranya monoklinik
yang stabil sampai suhu 1200 °C, tetragonal stabil sampai suhu 1900 °C dan kubik
yang stabil sampai suhu 1900 °C. Pada fase jenis kristal tetragonal diketahui dapat
stabil sampai suhu 650 °C. Faktor yang mempengaruhi dari sifat katalitik zirkonia
tersulfatasi diantaranya, jenis prekursor yang dipakai, metode sintesisnya, sumber
sulfur serta suhu (Lestari 2018).

Holm dan baily pada tahun 1962, menemukan gel zirkonia yang diolah
dengan sulfat memperlihatkan kinerja katalitik lebih baik dari pada katalis yang

Universitas Sriwijaya



mengandung alumina platina atau klorida komersial. sedangkan pada tahun 1979
Arata et al. melaporkan bahwa penambahan zirkonia dengan asam sulfat ataupun
ammonium sulfat, dapat memperlihatkan keasaman yang kuat dan dapat
mengkatalisis isomerisasi n-butana menjadi isobutan dalam suhu kamar. Adapun
yang dimaksud dengan keasaman Hammet (-Ho) merupakan bagian dari ciri
kekuatan asam. Jika nilai fungsinya besar maka akan semakin kuat tingkat
keasamannya. Asam sulfat murni memiliki nilai -Ho sebesar 12, sedangkan nilai -
Ho untuk SZ sebesar 16 (Song and Sayari, 2012).

Porositas pada zirkonia tersulfat mempunyai pengaruh besar terhadap
aktivitas katalis dan akan menghasilkan reaksi esterifikasi. Untuk membuat struktur
yang berpori serta ukuran nanokristalin pada zirkonia tersulfatasi dilakukannya
sintesis yang menggunakan template. Pembentukan kristal serta porositas pada
zirkonia berpengaruh besar terhadap temperatur. Semakin tinggi temperatur yang
digunakan selama proses maka akan menyebabkan sintering serta material porinya
runtuh (Rachmat et al., 2017).

2.5 Promotor

Promotor atau situs aktif merupakan penambahan pada katalis yang
bertujuan untuk meningkatkan keasaman atau Kinerja pada katalis. Umumnya
promotor ditambahkan dengan jumlah yang kecil ketika pembuatan Katalis.
promotor juga memiliki peran penting salah satunya untuk mengendalikan stabilitas
pada katalis. Penambahan sejumlah promotor diantaranya seperti Pt, Al, Ga, Fe, Mi
dan Ni telah ditemukan untuk meningkatkan aktivitas dalam katalis. Menurut
penelitian Gao dkk, penambahan Al ke dalam sistem SO4/ZrO; yang mengarah ke
katalis lebih aktif dan lebih stabil daripada zirkonia sulfat tanpa promotor (Canton
etal, 2001). Logam golongan Al telah ditambahkan ke dalam sistem zirkonia sulfat
yang bertujuan untuk meningkatkan stabititas aktivitas katalitik. Penambahan
sejumlah Al ke dalam zirkonia tersulfat mesopori menghasilkan katalis lebih aktif
daripada zirkonia tersulfat yang tidak berpromotor (Wang dan mou, 2005).

Al dan Ga merupakan kelompok yang termasuk dalam golongan yang sama
dalam table periodik serta keduanya memperlihatkan efek promotor yang baik
dalam katalis. Dalam aktivitas katalitik terdapat dua mekanisme promosi logam.

Pertama, saat sifat keasaman yang dipromosikan Al sedikit lebih baik daripada Ga,
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karena pada Al memberikan lebih banyak keasaman pada mesopori zirkonia
tersulfat. Di satu sisi yang lainnya, kedua logam ini juga mempromosikan sifat
redoks dalam zirkonia tersulfat. Ternyata Ga menjadi promotor yang lebih kuat dari
properti zirkonia tersulfatasi dibandingkan promotor Al. Dalam isomerisasi butana
secara tidak langsung promotor Ga pada mesopori zirkonia tersulfat memberikan
aktivitas katalitik lebih baik daripada promotor Al pada mesopori zirkonia tersulfat
(Hwang and Mou, 2009).

2.6 High Performance Liquid Chromatography (HPLC)

Metoda HPLC (High Performance Liquid Chromatography) adalah suatu
teknik kromatografi cair yang berasal dari kromatografi kolom klasik. HPLC
memiliki bead yang sangat kecil dan memiliki tekanan yang tinggi. Pemakaian
metoda HPLC telah berkembang dan banyak digunakan di laboratorium baik untuk
analisis preparative ataupun analisis rutin. HPLC juga dapat digunakan pada suhu
kamar, jadi jika ada senyawa yang tidak tahan panas bisa ditentukan dengan mudah
dan bisa mengubah sifat gerak, dengan cara merubah komposisi dari fasa gerak
yang akan digunakan (Nurhamida, 2005). Ciri dari teknik HPLC ialah untuk
mengirim fase gerak ke dalam kolom dengan menggunakan tekanan tinggi.
Pemberian tekanan tinggi dapat meningkatan laju dan efisiensi yang besar
(Ardianingsih, 2019).

HPLC merupakan suatu metode yang memiliki sistem pemisahan zat yang
cepat dan efisien yang disebakan adanya detector yang lebih sensitive serta peka
terhadap kemajuan teknlogi pada pompa yang bertekanan tinggi. Keunggulan dari
anaisis HPLC diantaranya waktu yang digunakan saat analisis reatif singkat, dapat
menggunakan volume sampel sedikit, bisa menganalisis senyawa organik maupun

anorganik dan kolom bisa dipakai kembali (Rosdiati dan Saleh, 2019).

2.7 Karakterisasi katalis Zirkonia Tersulfatasi

2.7.1 X-Ray Diffraction (XRD)

Metode analisa yang dapat digunakan sebagai identifikasi fasa kristal dalam
material dengan cara menentukan parameter struktur Kisi atau mendapatkan ukuran
partikel disebut sebagai analisis X-ray diffraction atau Difraksi sinar-X (XRD).

XRD juga bisa memberikan data semi kuantitatif maupun data kualitatif pada
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padatan. Penempatan komponen aktif pada logam ke dalam sistem pori pengemban
bertujuan sebagai memperbanyak jumlah situs aktif. Diharapkan pada proses
konversi, reaktan dan katalis akan semakin besar, sehingga reaksi dapat berjalan
dengan cepat dan produk juga mudah terbentuk (Fatimah dan Utami, 2017).

Analisis XRD bertujuan untuk mengidentifikasi fase kristal dari katalis.
semakin tinggi atau semakin sempit suatu peak maka menunjukkan sifat kristalinasi
dari senyawa akan semakin besar. Begitupun sebaliknya, semakin rendah atau
semakin lebar suatu peak maka senyawa yang akan ditunjukkan lebih bersifat amorf
(Syamsuddin dan husin, 2010). Biasanya katalis memiliki bentuk padatan kristal
seperti zeolit oksida logam ataupun logam yang berpenyangga. Saat analisa XRD
pada kristal katalis, terjadi pantulan sinar-X yang dikirim dari sumber dan akan
diterima oleh detektor. Lalu berdasarkan sudut sinar X yang datang, spektrum
pantulannya akan langsung berhubungan dengan lattice spacing oleh kristal yang
akan dianalisa. (Firdaus dkk, 2013).

Hukum Bragg merupakan dasar analisis XRD. Hukum ini memungkinkan
untuk membuat perhitungan yang akurat dari hasil eksperimen dalam menentukan
struktur kristal. 6 adalah sudut antar bidang benda uji dan sumber sinar-X yang
dikenal dengan sudut Bragg, sedangkan 26 merupakan sudut antar proyeksi sinar-
X dan detektor. Persamaan (1) dikenal sebagai persamaan Bragg

2dsin®=nA 1)

Dimana A menyatakan panjang gelombang pantulan sinar-X, sedangkan d
menyatakan jarak antara atom dan 6 menyatakan sudut fraksi (Sharma et al, 2012).
Cao, et al., pada tahun 2004 melakukan penelitian yang menggunakan karakterisasi
XRD untuk sampel katalis zirkonia tersulfatasi dengan promotor alumunium dan
gallium. Pola XRD pada Gambar 2 menunjukkan fase monoklinik dalam sampel
zirkonia tersulfatasi bersama dengan fase tetragonal, namun untuk sampel zirkonia
tersulfatasi promotor gallium dan allumunium, yang terdeteksi hanya fase

tetragonal.
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Gambar 2. Pola XRD dari (1) SZ, (2) GSZ-3 (3) ASZ-3 (T: fase tetragonal ;
M: fase monoklinik)

2.7.2 Gas Sorption Analyzer (GSA)

Gas sorption analyzer (GSA) merupakan alat yang digunakan untuk
pengukuran karakterisasi suatu bahan material seperti, luas permukaan, distribusi
pori, jari — jari pori dan lainya. Karakterisasi dengan GSA terdapat syarat material
nya ialah padatan berpori. Prinsip kerja pada alat ini menggunakan mekanisme
adsorpsi gas pada permukaan bahan padat dengan berbagai tekanan dan suhu yang
konstan (isotherm). Biasanya menggunakan gas helium untuk mikropori (< 20 A9,
atau nitrogen untuk mesopore (200-500 A°) dan argon untuk makropori (> 500A°).

Pada saat melakukan analisis, GSA hanya untuk mengukur volume gas yang
diserap oleh pori atau permukaan padatan saat kondisi isotherm. VVolume gas yang
didapatkan berbagai tekanan tersebut diplot dengan grafik volume gas (v) vs.
tekanan relative (P/Po). Data yang diperoleh, akan diolah berbagai pilihan teori dan
model perhitungan lalu dikembangkan para peneliti untuk diubah menjadi data
permukaan, jari — jari pori ataupun volume pori. Untuk menghitung luas permukaan
padatan bisa menggunakan BET (Sudarlin, 2012).

Brunauer Emmett Teller (BET) merupakan salah satu metode yang
digunakan untuk mengukur luas permukaan zat padat dari adsorpsi gas pada
permukaan zat padat tersebut. Perbedaan tekanan disebabkan oleh gas yang
teradsorpsi dimana akan membentuk lapisan pada permukaan sampel. Perbedaan
inilah yang dapat diukur untuk representasi luas permukaan zat yang diadsorpsi
oleh gas (Abdullah dkk, 2008). Uji Brunauer Emmett Teller (BET) surface area
biasanya digunakan untuk pengujian terhadap volume porositas dan luas
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permukaan serat spessifik. BET memiliki cara kerja melakukan penyerapan gas
nitrogen oleh perumukaan serat pada kondisi isothermal atau vakum (Marsyahyo,
2009). Untuk menentukan luas permukaan spesifik dengan analisis BET dapat

ditentukan dengan persamaan (2) : (Pakpahan et al., 2017).

S=24 )
Dengan :
S = Luas permukaan total (m?/g)
Vm = Volume gas teradsorpsi (cm®/g)
A = Cross sectional (16,2x1072° m?)
N = Bilangan Avogadro (6,022 x 10? mol™?)
Mr = Massa molekul gas adsorbat (g/mol)

2.7.3 Scanning Electron Microscopy (SEM)

Scanning Electron Microscopy (SEM) merupakan jenis mikroskop elektron
yang menggunakan berkas elekron untuk menggambar profil pada permukaan
benda. SEM memiliki prinsip kerja seperti yang diilustrasikan pada gambar 3. yaitu
menembakkan permukaan benda dengan berkas elektron yang berenergi tinggi
menunjukan permukaan benda yang mengenai pada berkas akan memantulkan
kembali berkas tersebut dan menghasilkan electron sekunder ke segala arah. Namun
ada satu arah dimana berkas yang dipantulkan dengan intensitas tertinggi. Detektor
yang terdapat dalam SEM akan mendeteksi elektron yang dipantulkan serta
menentukan lokasi berkas yang dipantulkan dengan intensitas tertinggi. Arah
tersebut akan memberikan informasi profil pada permukaan benda misalnya

seberapa landai atau kemana arah kemiringan.

Berkas clcktron

Elektron
pantulan

A
w / Permukaan material

Gambar 3. Berkas elektron SEM

Universitas Sriwijaya



13

Gambar 3 dalam SEM terdapat berkas elektron berenergi tinggi mengenai
permukaan material. Kemudian elektron pantulan dan elektron sekunder
dipancarkan kembali dengan sudut yang bergantung pada profil permukaan
material. SEM mempunyai resolusi yang lebih tinggi dibandingkan mikroskop
optic. Hal ini dikarenakan adanya panjang gelombang de Broglie memiliki elektron
lebih pendek daripada gelombang optik. Semakin kecil Panjang gelombang yang
digunakan maka makin tinggi resolusi mikroskopnya. Panjang gelombang elektron

de Broglie ditunjukkan pada persamaan (3) yaitu

A=h/p (3)

dimana h menyatakan konstanta plank, serta p menyatakan momentum

elektron. Pada momentum elektron bisa ditentukan dari energi kinetik melalui
hubungan dengan persaman (4)

K =p?/2m 4)

Dimana K ialah energi kinetic elektron sedangkan m ialah massanya
(Abdullah dan Khairruijillah, 2009).

2.7.4 Keasaman padatan

Analisis keasaman digunakan untuk mengetahui keasaman dari suatu katalis
yang telah dibuat. Analisis keasaman biasanya menggunakan metode secara
gravimetri yaitu mengukur berdasrkan ammonia yang teradsorpsi. Pada dasarnya
gas ammonia akan menempati situs — situs asam Lewis ataupu Bronsted. Menurut
Bronsted keasaman suatu katalis ialah kemampuan katalis untuk memberikan
proton, sedangkan keasaman suatu katalis menurut lewis ialah untuk menerima
pasangan elektron yang didapatkan dari molekul basa sehingga bisa terikat pada
permukaan katalis secara kimia (Windarti dan Suseo, 2004). Perhitungan keasaman

dilakukan dengan rumus persamaan (5) : (Rachmat dkk, 2017)

W mmol
= S X 1000( g°) (5)

Dimana:

A =keasaman

Wa = berat ammonia yang teradsorpsi (g)
Wc = berat katalis

Ma = berat molekul ammonia (g/mol)
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BAB Il
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Tempat

Penelitian ini telah dilakukan pada bulan November 2020 sampai dengan 28
Agustus 2021, bertempat di Laboratorium Kimia Fisika Jurusan Kimia Universitas
Sriwijaya di Indralaya. Untuk pengukuran XRD (X-Ray Diffraction) di
laboratorium Fisika Jurusan Fisika Universitas Sriwijaya, Pengukuran High
Performance Liquid Chromatography (HPLC) di laboratorium terpadu Universitas
Diponegoro, Pengukuran Brunauer Emmett Teller (BET) di laboratorium Kimia
Universitas Negeri Semarang dan Pengukuran Scanning Electron Microscopy
Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy (SEM-EDS) di laboratorium terpadu

Universitas Diponegoro.

3.2  Alat dan bahan
3.2.1 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini berupa teflon-lined autoclave,
oven, seperangkat alas gelas, hotplate, pengaduk magnetik, pipet tetes, labu leher
tiga. Alat analisis yang akan digunakan, XRD (Rigaku miniflex 600), Gas Sorption
Analyzer (GSA NOVA 1200e), SEM-EDS (Jeol JSM 6510 La) desikator dan HPLC
(Shimadzu Lab Solutions).
3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi selobiosa,

cetyltrimethyl ammonium bromide (CTAB), akuades, asam klorida (HCI) 37%,
zirkonil klorida oktahidrat (ZrOCl..8H.0), ammoniak (NHs), ammonium sulfat
((NH,4),S0,), gallium sulfat (Gaz(SOs)3) dan AgNO3

3.3 Prosedur penelitian

3.3.1 Sintesis Zirkonia Tersulfatasi (S2)

Sebanyak 8,74 gr cetyltrimethyl ammonium bromide (CTAB) dilarutkan
dalam larutan 402 ml akuades dan 80 mL HCI 37% , selanjutnya ditambah 26,136
gr ZrOCl,.8H20 dan diaduk pada suhu 50°C selama 5 jam. Kemudian ditetesi
amoniak selama 2 jam dan terbentuk gel produk hidrolisis ZrOClI,.8H20.

Selanjutnya gel tersebut dipindahkan ke dalam teflon-lined autoclave dan

14
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dipanaskan pada temperatur 100°C selama 24 jam. Selanjutnya gel dicuci dan
disaring hingga bebas dari ion CI°, hal ini ditunjukkan dengan uji negatif filtrat
dengan AgNOs vyaitu tidak terbentuk endapan putih, kemudian gel zirkonium
hidroksida selanjutnya direndam dalam larutan (NH,4),SO,4 0,5 M selama 25 menit,
kemudian dikeringkan dalam oven 100 °C selama 24 jam. Selanjutnya dikalsinasi
pada suhu 600 °C selama 20 jam dan terbentuk zirkonium tersulfatasi, kemudian
dikarakterisasi dengan menggunakan XRD, SEM-EDS dan GSA serta uji

keasaman.

3.3.2 Sintesis katalis zirkonia Tersulfatasi dengan Promotor Ga203

Diambil Gax(S0O4)3 variasi 2 % sebanyak 0,427 g, 5% sebanyak 0,855 g dan
10% sebanyak 2,138 g selanjutnya dilarutkan dengan akuades masing-masing 4
mL, kemudian diteteskan pada 10 gr zirkonium hidroksida sebelum kalsinasi
selanjutnya diaduk 5 jam dan dikeringkan dalam oven 100°C selama 1 malam
kemudian dikalsinasi pada 600°C selama 20 jam. Hasil sintesis dikarakterisasi
menggunakan XRD, SEM-EDS dan GSA serta uji keasaman.

3.3.3 Hidrolisis selobiosa

3.3.3.1 Hidrolisis selobiosa dengan katalis zirconia tersulfatasi tanpa promotor
Hidrolisis selobiosa dilakukan dengan menggunakan Teflon-line autoclave.

Ke dalam wadah Teflon-line ditambahkan 0,2 g selobiosa, 0,1 g katalis zirkonia

tersulfatasi tanpa promotor dan 20 mL H»O. Hidrolisis selobiosa dilakukan selama

120 menit pada temperatur 160°C dan 175°C. Prosedur hidrolisis diulangi untuk

variasi waktu reaksi selama 60, 90 dan 120 menit pada suhu 160° dan 175°C.

Analisis hasil hidrolisis selobiosa dilakukan dengan menggunakan HPLC.

3.3.3.2. Hidrolisis selobiosa dengan katalis zirkonia tersulfatasi dengan

promotor gallium variasi 2%, 5% dan 10%

Hidrolisis selobiosa dilakukan dengan menggunakan Teflon-line
autoclave. Kedalam wadah Teflon-line ditambahkan 0,2 g selobiosa, 0,1 g katalis
zirkonia tersulfatasi dengan promotor variasi 2%, 5% dan 10% dan 20 mL H2O.
Hidrolisis selobiosa dilakukan selama 120 menit pada temperatur yang divariasikan

160°C dan 175°C. Prosedur hidrolisis diulangi untuk variasi waktu reaksi selama
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60, 90 dan 120 menit pada suhu 160° dan 175°C. Analisis hasil hidrolisis selobiosa
dilakukan dengan menggunakan HPLC.

3.3.4 Analisis High Performance Liquid Chromatography (HPLC)
Analisa High Performance Liquid Chromatography (HPLC) digunakan

untuk menganalisis glukosa hasil dari hidrolisis. Analisa HPLC ini dilakukan di
UPT Laboratorium Terpadu Universitas Diponegoro dengan kondisi sebagai
berikut:

1. Instrument  : Shimadzu

2. Kolom : kinerja kromolit NH2 (100 mm x 4,6 mm)

3. Lajualir : 0,9ml/menit

4. Suhu kolom :30°

5. Dektektor :RID

6. Volume injeksi: 20 pl

7. Waktu : 10 min

3.3.5 Analisis Data Karakterisasi katalis
3.3.5.1 X-ray diffraction (XRD)

Analisa sifat kristalinitas zirkonia tersulfatasi dilakukan dengan XRD
melalui teknik Wide Angle X-Ray Scattering (WAXS). Sumber radiasi
monokromatik yang digunakan adalah Cu-Ko (A=1,54056A). Sampel uji XRD
berupa serbuk dengan ukuran kurang dari 10 mikron. Hasil analisa yang didapatkan
adalah grafik 20 vs intensitas. Sifat kristalin dan fasa kristal yang terbentuk akan
teramati dari pola puncak difraktogram dengan merujuk pada JCPDS No. 80-0965
untuk tetragonal

3.3.5.2 Gas sorption analyzer (GSA)

Proses analisa dengan GSA dilakukan pada kondisi isotherm, yaitu pada
berbagai variasi tekanan dan suhu konstan. Variasi tekanan disetup relatif terhadap
tekanan standar, yaitu (P/Po) melalui computer control sebelum proses analisa
dimulai. Besarnya (P/Po) berkisar antara 0.05 hingga 0.995. Sampel sel yang berisi
bahan uji yang akan dianalisis (telah didegassing) dihubungkan dengan port gas
pada alat analyzer GSA. Nitrogen cair pada suhu 77.035 K (jika menggunakan gas

N2) dituang ke dalam thermostat yang secara otomatis akan merendam sampel sel,
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sehingga proses analisa akan berlangsung pada suhu konstan, yaitu 77.035 K. Pada
saat proses analisa berlangsung, gas nitrogen akan dialirkan melalui port gas ke
dalam tabung sampel sesuai dengan tekanan yang telah disetup sebelumnya.
Semakin tinggi tekanannya, maka semakin banyak pula gas nitrogen yang akan
diadsopsi oleh padatan. Hubungan keduanya akan diplot secara otomatif oleh
software pada computer sebagai grafik v vs P/PO.

3.3.5.3 Scanning Electron Microscopy (SEM)

Sampel diletakkan dan ditempel di atas SEM specimen holder dengan
menggunakan carbon double tipe dengan bagian penampang lintang (cross section)
mengarah vertikal ke atas atau lensa obyektif agar susunan lapisan matriks bahan
dengan lapisan oksida terlihat dengan jelas. Ruang sampel divakum hingga 107 torr
untuk menjamin bahwa kolom SEM bebas dari molekul udara. SEM dioperasikan
dengan standar parameter operasi sebagai berikut:

High Voltage : 20 kV
Spot Size : 50
Work Distance (WD) : 10 mm

3.3.5.4 Uji Keasaman

Zirkonia tersulfatasi dan zirkonia tersulfatasi dengan promotor gallium
sebanyak 0,5 gram dimasukkan ke dalam cawan krus yang telah diketahui beratnya.
Kemudian dipanaskan menggunakan oven pada temperatur 110°C selama 1 jam.
Katalis zirkonia tersulfatasi dan zirkonia tersulfatasi dengan promotor gallium
didinginkan dalam desikator pada temperatur kamar. Kemudian cawan krus
ditimbang kembali untuk mengetahui berat katalis zirkonia tersulfatasi dan zirkonia
tersulfatasi dengan promotor gallium tanpa air. Cawan krus yang berisi katalis
zirkonia tersulfatasi dan zirkonia tersulfatasi dengan promotor gallium diletakkan
didalam desikator yang dilengkapi keran dan lubang pada tutupnya, lalu desikator
tersebut divakum dan dialiri 5 mL gas amonia sampai jenuh dan dibiarkan selama
24 jam. Setelah 24 jam, katalis ditimbang dan dihitung amonia yang terserap oleh

katalis zirkonia tersulfatasi dan zirkonia tersulfatasi dengan promotor gallium
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oksida (Mara et al., 2016). Perhitungan keasaman dilakukan dengan rumus :
(Rachmat dkk, 2017)

_ Wa mmol
A= Socm X 100075 (2.3)

Dimana :

A =keasaman

Wa = berat ammonia yang teradsorpsi (g)
Wc = berat katalis

Ma = berat molekul ammonia
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Sintesis Zirkonia tersulfatasi dengan dan tanpa promotor gallium

Katalis yang digunakan dalam penelitian ini mula-mula disintesis dalam
bentuk zirkonia yang disulfatasi dengan ammonium sulfat, kemudian material ini
dimpregnasikan dengan promotor gallium yang divariaskan terhadap Zirkonia
Tersulfatasi (SZ) sebesar 2% (GSZ-2), 5% (GSZ-5) dan 10% (GSZ-10). Reaksi
kimia yang terjadi seperti pada tahapan reaksi berikut :

ZrOCl, + 20H" —Zr(OH) + 2CI

ZrO(OH)2 — ZrO2 + H20

Berat katalis yang diperoleh dari hasil sintesis rata-rata 7,4 gram. Hasil
sintesis zirkonia tersulfatasi tanpa promotor dan zirkonia tersulfatasi dengan
promotor gallium berupa padatan serbuk putih yang berbentuk kristal. Selanjutnya
hasil sintesis tersebut dilakukan karakterisasi dengan menggunakan XRD, SEM,
GSA serta uji keasaman.

4.1.1 Hasil karakterisasi Zirkonia Tersulfatasi (SZ), GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-

10 dengan X-ray diffraction (XRD)

Karakterisasi XRD pada penelitian ini bertujuan untuk mengidentifikasi fase
kristal dari suatu katalis. semakin tinggi dan sempit suatu puncak maka menunjukan
sifat kristalinitas dari senyawa semakin besar, lalu sebaliknya semakin rendah dan
lebar suatu peak, maka senyawa tersebut menujukkan lebih bersifat amorf
(Syamsuddin dan Husin, 2010).

ﬁ* (d)
W»" [M A JA 1'»... Aﬂ“\m
= c
:2, ‘j\ww_ AW....»""W( Bm-w-
oo (b)
m—u—w-“'/ km’“’wMM_wﬁwﬁhwwmm
||

T T
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Gambar 4. Difraktogram katalis (a) SZ (b) GSZ-2 (c) GSZ-5 (d) GSZ-10
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Karakterisasi katalis dengan XRD disajikan pada Gambar 4. Gambar 4(a)
merupakan difraktogram katalis zirkonia tersulfatasi (tanpa promotor) dimana
diperoleh puncak yang berada pada sudut 28,10° dan 31,41°. Sudut tersebut
menunjukkan sturuktur katalis zirkonia tersulfatasi berupa fase monoklinik, karena
sesuai dengan JCPDS 37-1484 pada sudut 20 yang memiliki nilai 24.14° , 24.55°
28.27° , 31.56° , 34.25° , 35.41° , 40.84° , 49.35° , 50.23° , 54.14° dan 55.47°.
Gambar 4(b) 4(c) dan 4 (d) menunjukkan difraktogran Kkatalis zirkonia tersulftasi
promotor gallium 2%, 5% dan 10%. Gambar 4(b) merupakan difraktogram dari
GSZ-2 dimana diperoleh puncak difraksi pada sudut 30.22° dan 50.15°, sedangkan
Gambar 4(c) merupakan difraktogram GSZ-5 dengan puncak difraksi berada pada
sudut 30.21° dan 50,39° . Difraktogram GSZ-10 ditujukkan oleh Gambar 4(d)
dimana diperoleh puncak difraksi berada pada sudut 30,37°dan 50,55°. Berdasarkan
hasil tersebut menunjukkan bahwa katalis tersebut berada pada fase tetragonal,
karena sesuai dengan JCPDS No. 17-923 dimana pada sudut 30,2° dan 50,6° berupa
fase tetragonal (Putri, 2021). Penambahan promotor gallium dapat memperlambat
perubahan dari fase tetragonal ke fase monoklinik. Fase tetragonal memiliki
aktivitas yang lebih tinggi dibandingkan dengan fase monoklinik (Cao et al., 2004).
4.1.2 Karakterisasi katalis SZ, GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-10 Gas sorption

analyzer (GSA) dengan metode Brunauer Emmett Teller (BET)

Karakterisasi menggunakan analisis Gas sorption analyzer GSA pada katalis
SZ, GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-10 bertujuan untuk mengetahui luas permukaan
katalis. Dalam karakterisasi luas permukaan ini digunakan metode BET, dimana
metode ini bertujuan untuk mengetahui distribusi volume dan ukuran pori terhadap
bahan yang akan disintesis dari pola adsorbsi dan desorpsi. Hasil grafik isotherm

yang didapat, ditunjukkan pada Gambar 5.

Grafik isoterm tersebut menyerupai isoterm tipe IV dengan loop histeresis
tipe H2 berdasarkan klasifikasi TUPAC. Loop histeresis dikaitkan dengan
kondensasi kapiler yang terjadi dimesopori yang menandakan adanya struktur
mesopori dalam zirkonia sulfat yang dikalsinasi (Deshmane and Adewuyi, 2013).

Berdasarkan Gambar 5 grafik adsorpsi dapat ditentukan luas permukaan
katalis SZ, GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-10. Semakin tinggi kurva, semakin banyak

yang teradsorp maka semakin luas permukaannya. Data luas permukaan, volume
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pori dan diameter pori dapat diihat pada Tabel 2. Katalis GSZ-10 memiliki luas
permukaan yang paling besar diantara katalis SZ, GSZ-2 dan GSZ-5 hal ini
dikarenakan adanya katalis yang mempunyai efek promotor lebih besar diantara
yang lain. Umumnya Katalis yang memiliki luas permukaan besar akan memiliki
aktivitas katalatik yang lebih tinggi.(Sun et al., 2005). Luas permukaan pori
dihitung menggunakan BET multipoint. sedangakan pengukuran BJH digunakan

untuk volume pori dan jari-jari pori (Rachmat et al,2017).

sz

—2Z102-Ga 2%
2102 -Ga 3%
2102 -Ga 10% |

volume (cc/g)

00 01 02 0.3 04 0,5 086 07 08 0.9 1:0

relative pressure (P/Po)

Gambar 5. Grafik isoterm dari katalis SZ, GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-10

Tabel 1. Luas permukaan, volume pori dan jari-jari pori.

Katalis Luas permukaan Volume pori Jari-Jari pori
(m?/g) (cc/9) (A)

Sz 62,507 0,345 48,126

GSz-2 83,888 0,344 56,947

GSZ-5 100,628 0,347 48,234

GSZ-10 123,233 0,346 36,697

4.1.3 Hasil dari karakterisasi SZ, GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-10 dengan Scanning
Electron Microscopy (SEM)

Karakterisasi menggunakan SEM-EDS pada katalis SZ, GSZ-2, GSZ-5 dan
GSZ-10 digunakan untuk melihat morfologi permukaan dan komposisi dari katalis.
Gambar 6 memperlihatkan morfologi permukaan dari Sz, GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-
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10. Gambar 6 (a) merupakan morfologi permukaan dari katalis zirkonia tersulfatasi
(SZ) dari Gambar 6 (a) tersebut terlihat permukaannya sedikit halus dan terdapat
lubang kecil berwarna hitam yang menunjukkan pori-pori berukuran Kkecil.
Morfologi permukaan GSZ-2 pada Gambar 6 (b) yang memperlihatkan permukaan
yang tidak rata. Morfologi permukaan GSZ-5 ditunjukkan pada Gambar 6 (c)
dimana terdapat gumpalan yang besar tetapi permukaannya halus. Sedangkan
morfologi permukaan GSZ-10 ditunjukkan pada Gambar 6 (d) dimana mempunyai
permukaan yang rapat. Perbedaan bentuk morfologi permukaan dari katalis SZ,
GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-10 memperlihatkan bahwa ukuran-ukuran partikel masih
sangat beragam dan terdapat aglomerasi setelah dilakukannya kalsinasi pada

masing- masing katalis.

e -
il a » oy % L2 s i
SEl  20kV WD10mm  SS30 x10,000 1pm SEl  20kV WD10mm  SS30 x10,000 1pm —
LAB.TERPADU UNDIP 0000 01 Mar 2021 LAB.TERPADU UNDIP 0000 01 Mar 2021

R

¥ o B
SE v WD10mm  SS530 x10,000 1pm SEl  20kV WD10mm SS530 x10,000 1pm —
LAB.TERPADU UNDIP 0000 01 Mar 2021 LAB.TERPADU UNDIP 0000 01 Mar 2021

(c) GSz-5 (d) GSz-10
Gambar 6. Morfologi permukaan (a) SZ, (b) GSZ-2 (c) GSZ-5 (d) GSZ-10
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Hasil analisa unsur dari katalis SZ, GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-10 dengan
menggunakan EDS disajikan pada Tabel 2. Dari Tabel 2 tersebut terlihat bahwa
pada zirkonia tersulfatasi (SZ) tidak terkandung unsur gallium sedangkan ketika
katalis GSZ-2 ditambahkan promotor gallium sebesar 2% terdapat unsur gallium
sebesar 6,69. Untuk katalis SZ yang telah ditambahkan promotor gallium sebesar
5% terdapat unsur gallium sebesar 7,10 dan untuk katalis yang telah ditambahkan
promotor gallium sebesar 10% terdapat unsur gallium sebesar 8,66. Promotor
gallium dapat dikatakan berhasil diimpregnasikan ke dalam katalis GSZ-2, GSZ-5
dan GSZ-10 karena pada Tabel 2 menunjukkan adanya unsur Ga (Putri, 2021).
Tabel 2. Data EDS unsur-unsur penyusun dari katalis SZ, GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-

10
Elements % SZ GSZ-2 GSZ-5 GSZ-10
C 16,09 13,14 17,14 17,95
@) 0 0 0 0
Al 0 0 1,02 0,54
Si 1,19 0 0 0
Cu 0 0 3,68 0
Zn 0 0 3,20 0
Ga 0 6,69 7,10 8,66
Zr 82,72 80,17 67,76 72,85

4.1.4 Analisis Keasaman katalis SZ, GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-10 dengan gas
amonia

Analisis keasaman katalis zirkonia tersulfatasi dengan dan tanpa promotor
menggunakan gas ammonia bertujuan untuk melihat banyaknya situs asam dari
katalis tersebut. Hasil penentuan uji keasaman disajikan pada Tabel 3. Berdasarkan
Tabel 3. menunjukkan bahwa keasaman dari katalis zirkonia tersulfatasi memiliki
nilai keasaman sebesar 5,8 x 10° mol g, sedangkan katalis zirkonia tersulfatasi
dengan promotor gallium 2% memiliki nilai kesaman yaitu sebesar 6,10 x 10 mol
gL, Begitu pula dengan katalis zirconia tersulfatasi penambahan promotor gallium
5% dengan nilai keasaman sebesar 7,51 x 10* mol g sedangakan jika katalis
zirkonia dengan promotor gallium 10% memiliki nilai keasaman sebesar 1,867 x
10 mol g*. Dari Tabel 3 tersebut menunjukkan peningkatan nilai keasaman dari
katalis zirkonia tersulfatasi dengan penambahan promotor gallium. Hal ini

dikarenakan logam aktif gallium yang terdapat pada katalis zirkonia tersulfatasi bisa
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memodifikasikan keasaman katalis dalam keadaan tertentu, seperti dalam katalis
zirkonia tersulfatasi Zr* berperan sebagai akspetor electron sedangkan SO4*

berperan sebagai pendonor electron (Putri,2021).

Tabel 3. Analisis keasaman SZ, GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-10

Katalis Keasaman total (mol g™%)
SZ 5,8 x 10°

GSZ-2 6,10 x 10

GSZ-5 7,10 x 10

GSZ-10 1,867 x 103

4.2 Hidrolisis Selobiosa dengan katalis SZ, GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-10

Hidrolisis selobiosa telah digunakan sebagai model reaksi untuk degradasi
selulosa menjadi glukosa dalam beberapa penelitian. Mekanisme hidrolisis asam
yang sama telah diusulkan untuk selulosa dan selobiosa karena kedua gula memiliki
energi aktivasi yang serupa (Pena, et al 2011). Proses hidrolisis selobiosa dengan
katalis SZ, GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-10 dilakukan dengan variasi waktu dan
temperatur. Standart yang digunakan pada analisis HPLC, terdapat di Lampiran 5.

Penambahan gallium bertujuan untuk meningkatkan jumlah situs asam dan
juga untuk mengubah keseimbangan jenis keasaman permukaan (Hwang and Mou,
2009). Semakin banyak jumlah promotor gallium yang digunakan maka, akan
semakin menigkat pula keasamaan pada zirkonia tersulfatasi. Salah satu faktor yang
mempengaruhi konsentrasi glukosa pada saat hidrolisis ialah waktu. Namun faktor
ini juga tidak memiliki patokan yang tetap, karena hasil yang didapat juga bisa
berbeda-beda tergantung keadaan sampel. Menurut hasil penelitian yang telah
dilakukan para peneliti, semakin lama waktu hidrolisis maka konsentrasi glukosa
yang dihasilkan akan semakin tinggi (Fitriyanti, dkk 2019).

Berdasarkan Tabel 4. dapat dilihat bahwa pengaruh waktu dan temperatur
terhadap selobiosa dengan katalis zirkonia tersulfatasi dengan dan tanpa promotor
secara keseluruhan mengalami peningkatan. Hasil mereka meningkat secara
bertahap dalam 90 menit pertama, dan kemudian menurun ketika waktu reaksi
diperpanjang lebih lanjut (Wang et. al, 2016). Kadar glukosa yang tinggi diperoleh
pada hidrolisis selobiosa dengan katalis zirkonia tanpa promotor didapatkan pada
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waktu 120 menit dengan suhu 175 °C yaitu sebesar 4,367. Sedangkan pada

selobiosa dengan katalis zirkonia tersulfatasi dengan promotor gallium, kadar

glukosa paling tinggi didapatkan pada GSZ-10 pada waktu 90 menit dengan suhu

175 °C yaitu sebesar 4,335. Dari lampiran 5 menunjukkan waktu retensi dari puncak

yang muncul masing-masing relative berbeda. Hal ini terjadi kemungkinan adanya

faktor dari temperatur kolom serta konsentrasi pelarut yang digunakan berbeda.

Tabel 4. Hasil hidrolisis selobiosa dengan katalis SZ, GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-10

Sampel Lama re_aksi Konsentrasi Glukosa (%)
(menit) 160° 175°

60 1,379 4,163

Sz 90 1,401 4,146
120 1,407 4,367

60 1,428 1,375

GSzZ-2 90 1,369 1,441
120 1,330 1,461

60 1,256 1,396

GSZ-5 90 1,652 1,343
120 1,451 1,465

60 1,414 3,978

GSz-10 90 1,250 4,335
120 1,446 4,197

Universitas Sriwijaya



BAB V
KESIMPULAN

5.1 Kesimpulan

1. Penambahan promotor gallium pada katalis zirkonia tersulfatasi memiliki
keasaman yang lebih tinggi dibandingkan dengan katalis tanpa promotor.
Katalis GSZ-10 memiliki keasaman yang tinggi diantara lainnya yaitu
sebesar 1,867 x 107

2. Selobiosa dapat menghasilkan glukosa dalam proses hidrolisis
menggunkana Kkatalis zirkonia tersulfatasi.

3. Semakin lama waktu reaksi hidrolisis maka kosentrasi glukosa semakin
meningkat, namun konsentrasi glukosa juga dapat menurun ketika waktu
reaksi diperpanjang. Secara keseluruhan hidrolisis selobiosa dengan
katalis GSZ-10 waktu 120 menit dan temperature 175°C memiliki

konsentrasi glukosa lebih besar.

5.2 Saran
1. Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut untuk mengetahui reaksi kondisi
optimum hidrolisis selobiosa menggunakan katalis berpromotor gallium.
2. Perlu dilakukan lebih lanjut hidrolisis selobiosa dengan katalis dan

promotor yang bervariasi.

26
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Lampiran 1. Diagram Kerja

1. Sintesis Zirkonia mesopori tersulfatasi (SO4/ZrO2-m)

2,5 g (6,85 mmol) CTAB

dilarutkan dalam larutan 115 ml air dan
20,5 mI HCI 37 %

ditambah 5,99 g ZrOCI2.8H20

diaduk pada suhu 50°C selama 5 jam

ditetesi amoniak selama 2 jam
Gel produk hidrolisis

- dipindahkan ke dalam teflon lined
autoclave

- dipanaskan 100°C selama 24 jam

- dicuci
Gel zirkonium hidroksida

- direndam dalam larutan (NH4)2SO4 0,5
M selama 25 menit

- dikeringkan ke dalam oven 100°C
selama 24 jam

- dikalsinasi pada suhu 600°C selama 20
' P,
Zirkonium tersulfatasi

|—> - dikarakterisasi dengan XRD, SEM-EDS
dan BET
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2. Sintesis katalis zirkonia tersulfatasi dengan promotor Ga,O3

Ga2(S04)3 2% Ga2(S04)3 5% Ga2(S04)3 10%
- dicampur dengan katalis
mesopori
- diaduk 5 jam

- dikeringkan dalam oven 100°C
selama 1 malam dikalsinasi pada
600°C selama 20 jam

|_> - dikarakterisasi dengan XRD,
SEM-EDS dan BET
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3. Hidrolisis selobiosa dengan katalis zirconia tersulfatasi tanpa promotor

Cairan Glukosa

- ditambahkan 0,1 g katalis dan 20 mL
H20

- dimasukkan ke dalam wadah Teflon-line

- dihidrolisis selama 120 menit dengan
variasi temperatur 160°C dan 175°C

- dilakukan pengulangan dengan
menggunakan variasi waktu selama 60

0,2 g selobiosa

L - dikarakterisasi menggunakan HPLC

4. Hidrolisis selobiosa dengan katalis zirconia tersulfatasi dengan promotor

0,2 gr seJobiosa +0,1 0,2 gr selobiosa + 0,1 | |0,2 gr selobiosa + 0,1
gr katalis GSZ-2 gr katalis GSZ-5 gr katalis GSZ-10

| |

- ditambahkan 0,1 g katalis dan 20
mL H2O

- dimasukkan ke dalam wadah
Teflon-line

- dihidrolisis selama 120 menit
dengan variasi temperatur 160°C
dan 175°C

- dilakukan pengulangan dengan
menggunakan  variasi  waktu
selama 60 menit dan 90 menit

v
Cairan Glukosa

|_> - dikarakterisasi menggunakan
HPLC
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Lampiran 2. Data XRD katalis SZ, GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-10
A. Katalis SZ tanpa promotor

Analysis Results

Analysis date 2021/02/10
10:25:18
Sample name Measurement date 2021/02/09 14:24:36
File name Zinc_Theta_2- Operator administrator
Theta.raw
Comment

Measurement profile

1000+

800

600+

Intensity (cps)

400+

200+

100

Intensity (cps)
Q

-100+

20 40 60 80
2-theta (deg)
Peak list

No. 2-theta(deg) d(ang.) Height(cps)
1 23.92(3) 3.717(5) 99(29)

2 28.10(2) 3.173(2) 532(67)

3 31.41(5) 2.846(4) 352(54)

4 40.75(10) 2.212(5) 75(25)

5 50.29(8) 1.813(3) 136(34)

6 54.06(11) 1.695(3) 59(22)

7 55.31(10) 1.660(3) 87(27)

8 59.71(16) 1.547(4) 46(20)

9 65.53(5) 1.4233(9) 43(19)
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B. Katalis GSZ-2
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Analysis Results

Analysis 2021/02/01 14:04:55

date

Sample name

File name Ga 2%_Theta_2-
Theta.raw

Comment

Measurement date 2021/02/01 13:40:11

Operator

administrator

Measurement profile

1500

1000+

Intensity (cps)

500

Meas. data:Ga 2%_Theta_2-Theta

200
100+

-100

Intensity (cps)
Q

-200+

20 40 60 80
2-theta (deg)

No. 2-theta(deg) d(ang.) Height(cps)

1 30.22(2) 2.955(2) 823(83)

2 35.26(7) 2.543(5) 132(33)

3 50.15(4) 1.8177(14) 325(52)

4 60.10(7) 1.5383(15) 158(36)

5 62.86(11) 1.477(2) 48(20)
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C. Katalis GSZ-5
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Analysis Results

Analysis date 2021/02/01 14:03:23

Sample name Measurement date 2021/02/01 13:49:35
File name Ga 5%_Theta_2-Theta.raw Operator administrator
Comment

Measurement profile

1000+

Intensity (cps)

Meas. data:Ga 5%_Theta_2-Theta

2007

100+

—
(%)
Qo
&)
o
2 0
(%)
f =
Q
g
E

-100+

-200-

20 40
2-theta (deg)

60 80

Peak list

No. 2-theta(deg) d(ang.) Height(cps)
1 30.21(3) 2.956(3) 560(68)

2 35.17(10) 2.550(7) 84(26)

3 50.39(5) 1.8095(16) 242(45)

4 60.20(7) 1.5359(16) 127(33)
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D. Katalis GSZ-10
Analysis Results

General Information

Analysis date 2021/02/02 13:44:48
Sample name Measurement ~ 2021/02/02 13:21:36
date
File name XRD 10%_Theta_2-Theta.raw Operator administrator
Comment
Measurement profile
Meas. data:XRD 10%_Theta_2-Theta
1000+
g
IS
= 5001
200+
z 100
g -1001
-200 : : :
20 40 60 80
2-theta (deg)
Peak list
No. 2-theta(deg) d(ang.) Height(cps)
1 30.37(3) 2.941(3) 701(76)
2 35.22(10) 2.546(7) 110(30)
3 50.55(5) 1.8041(16) 278(48)
4 60.29(9) 1.534(2) 149(35)
5 74.6(4) 1.271(5) 17(12)
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Lampiran. 3 hasil karakterisasi katalis SZ, GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-10
A. Hasil karakterisasi BET katalis SZ tanpa promotor

Quantachronss NovalWin - Data Acquisition and Reduction
for HOWA Instrisments

£1904.2010, Guantachroms Instruments B
varslan 11.0 R )
[ ———
Oparaternoa Dt 200210704 Opsisr atarnavn Duwbac TR
Samphs ID: Sampio ;‘ CAGC datalPhys morbd 302 103180800002 1031 80800 Zr02 Dogas 300 AD 221
Sampée Dasc: ZrD2 Dagas 30000 ammant
Sample welght: 05228 g Sample Volume: 015331 co Sample Denslty: 347 gloc
ﬂllpl:u'l'huc Abhrs Dulprl.'l'-lnpc fsﬂxc
Analysls gas: HiFngan Bath Tamp: -
Prass. Tolerancs: 0100000100 (ads'des)  Equll Hms: 12024 soc {pdsides) Exquill timaoi: 24/48 soc (ndsidas)
Anslysls Tima: 3513 min End of run: FRVOTA 1TARAT Inatruram: Mo Sation A
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for —
©1994-2010, Quantachrome Instruments =)
version 11.0 Q""‘.?‘!'%"_“ )
r——————
Analysls Regert
Date:202107/01 Operator:nova Date:7/672021
Sample ID: Sample i CAQC ySisoti20210315-0800020210315-0800_2r02_Degas 300_AD_ 20211
Isotherm
Relative Volume & STP Relative Volume @ STP Relative Volume @ STP
Pressure Pressure Pressure
fecig] [ec/n] [oc/n)
18720003 20303 562598001 27.6747 B.576460-01 37.5823
105183 50887701 29,1863 6 24506e-01 342781
527720002 125707 643535001 30, W92 588138001 N4
7.372700-02 134269 686407001 33,0935 5488170-01 28,5756
1.002850-01 RLESL) 7.29290¢-0% 35,6234 522137001 27,0391
127302001 152679 7.723580-01 39.2645 4 80442001 261785
148250001 158576 8. 10328601 3,875 451308001 240138
1.74270001 165877 8 60605001 50,7360 4.19377e-01 230534
196847901 17.1430 902143001 67,5062 3841670-01 21.9663
224452001 17.8992 9.45818e-01 1007856 3802 1 9392
184421 990462001 211.6938 315598001 19.9510
27374801 191912 9.65908e-01 1997631 28071101 188717
298261001 10.8538 9.313840-01 1753218 2A3758e01 17.8672
331104e-01 20,6627 §.076380-01 148.76M 05903601 16,9804
36469701 215375 86320301 1134480 1.77865e¢-01 1
39578901 223782 8.20499%-01 1 151512
420456001 2310 7.952220-01 74 5931 1.107660-01 14,0951
4.6257%01 24,2892 7 6024901 57,1501 12.9820
4 94962001 262118 7.242280-01 49,8249 397500002 11,3126
5.30162001 266314 692886001 438128 8.11100e-03 87880
Multi-Point BET
Rolative Volume @ STP 1/ [ W((Po®)-1)] Relative Volume @ STP 17[W((PoW) -1)]
Pressure Pressure
[PPo) feeig] [P/Po) fecig)
1.872000-03 20303 7.30110-01 1,742709-01 16 5877 1.09809+01
260060002 105183 2 0310e+00 1.969470-01 17.1430 1.1446e+01
527720002 125707 3.5460e+00 224452001 17 8992 1.2807e+01
7372100402 134260 4.74310400 248564001 18,4421 1 4228e+01
1.00285e-01 M40 6.1850e+00 2.137450.01 19.1912 1.5715e+01
1.27302e-01 152679 7 64440000 2.08251e-01 19.8538 1.7128e+01
AR aey Sty S =
MBET summary-
Slope = 55085
Intercopt = 6.2950-01
Correlation coefficient, r » 0.999976
C constant= 88490
Surface Area » 62507 mYg
Quantachrome NovaWin - Data Acquisition and Reduction
m':. ot Instruments
10, Quantachrome v
varsion 11.0 Quaniachrome
B Lt Lo
Analysis Beport
Operatornova Date:202107/01 Operator:nova Date:7/6/2021
Sample ID: Sample Filename: CAQCdata\Prysisart\2021031508000202103150800_2rO2_Degas 300_AD_ 2021(
BJH desorption summary
Surface Arena = 95.775 m¥ig
Pore Volume = 0.345 coig
Pore Radius Dv{r) = 43126 A
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B. Hasil karakterisasi GSZ-5

Apalysis Begont
Operatornova Date:202107/02 Operator:nova Date:7/6/2021
Sample ID: Sample Fil CAX lsorbA20210315.080020210315.0800_2r02 Ga 2 Degas 300 AD
Sample Desc: ZrO2 -Ga 2%Degas 3000CComment:
Sample weight: 05302 g Sample Volume: 0.15812 cc Sample Density: 3.41 glec
Outgas Time: 30hms OutgasTemp: aooc
Analysis gas: Nirogen Bath Temp: 773K
Press. 0.100/0.100 ( ) Equil time: 12/24 sec (ads/des) Equil timeout: 24/48 sec (adsides)
Analysis Time: 315.5 min End of run: 202107/02 15:25:53 = Nova Station A
Cell ID: 15 FIW version: 0.00
Isotherm * Linear 1
|
o -
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25200
o}
A ,
200,00 7 |
4
A‘I
l“’
fi
0,00 rf :
va
i ;
]
s /
“ 12000 {
-] /
i
g
0.00 i —1
w00
oo _ I |
000 020 040 0w o 100 109 |
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Report id:{118913147:20210706 082217255} Page 1 of 34
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Isotherm
Relative Volume @ STP Relative Volume @ STP Relative Volume @ STP
Pressura Pressure Pressure
[eclal [ecig] [ccig]
1.78700e-03 48286 5.65621e-01 36.7822 6.58T68e-01 51.7137
2.92360e-02 14.7055 6.01228e-01 38.6963 6.23167e-01 46.5412
5.16180e-02 17.0202 6.40612e-01 409763 5.86884e-01 41.8043
7.58600e-02 18.5456 6.82607e-01 436488 5.53170e-01 38.7664
9.94120e-02 19.5064 7.30609e-01 47 6580 5.18243e-01 36.2074
1.24550e-01 20,6331 7.72432e-01 522030 481731e-01 34.0050
1.47966e-01 21.5464 8.16156e-01 59.2024 4.47716e-01 322295
1.73420e-01 22 4683 8.57943e-01 72 6436 4.15581e-01 30.7289
1.87991e-01 23.3252 9.01983e-01 99,1699 3.85376e-01 29.5709
2.22670e-01 24 1476 9 45684e-01 1388772 342448001 27 9640
2.50047e-01 250260 9.90818e-01 210.7034 3.15760e-01 26.9714
2.70830e-01 256574 9 64818e-01 205.3616 2 T3506e-01 254724
2 96018e-01 26.5273 9.30351e-01 147 8438 2 45038e-01 24 4874
3.32409e-01 277738 8 9690Ge-01 1876874 2.12279e-01 23.3551
3.63037e-01 28.7541 8.63487e-01 161.4762 1.80194e-01 22,1944
3.94935e-01 208049 8.28353e-01 128.9932 1.36087e-01 20.5298
4.33048e-01 31.2418 7.95223e-01 a7 8664 1.10750e-01 19.4360
4.62087e-01 32.3281 7.61143e-01 T8.4346 6.93220e-02 17.4706
5.00769e-01 33.8675 7.27035e-01 67.3362 3.58T40e-02 15.3041
5.28276e-01 35.0253 6.92833e-01 57.3820 9.40800e-03 12.5666
Multi-Point BET
Relative Volume @ STP 1/ [ W((PolP) - 1) ] Relative Volume @ STP 1/ [ W(({PolP) -1) ]
Pressure Pressure
[PiPo] [eclg] [PIPo] [ceig]
2 82360e-02 14.7055 1.6386e+00 1.73420e-01 22 4683 7.4713e+00
5.16180e-02 17.0202 2.5586e+00 1.67991e-01 23.3252 8.4682e+00
7.59600e-02 18.5456 3.5465e+00 2.22670e-01 241476 9.4915e+00
9.94120e-02 19.5964 4.5070e+00 2.50047e-01 25.0260 1.0660e+01
1.24550e-01 20,6331 5.5170e+00 2.70830e-01 256574 1.1583e+01
1.47966e-01 21.5464 6.4488e+00 2.96018e-01 26.5273 1.26683e+01
MBET summary
Slope = 41.112
I = 4.023e-01
Corralation coefficlent, r= 0.999887
C constant= 103.198
Surface Area = B83.888 mg
Quantachrome NovaWin - Data Acquisition and Reduction
for NOVA instrumaents g
©1994-2010, Quantachrome Instruments
version 11,0 Quantxlveme
——— e
Analysis Report
Operatornova Date: 202120702 Operator:nova Date:7/8/2021
Sample ID: Sample Filename: CHQC: ySisorth 20210315 103150800_Zr02 Ga 2__Degas 300 _AD
BJH desorption summary
Surface Area = 119.249 mhg
Pore Volume = 0 344 colg
Pore Radius Dvir) » 56 047 A
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C. Hasil karakterisasi BET katalis GSZ-5

Q - Data Acquisition and Reducts
for NOVA =
©1994.2010, Q
version 11.0 Qunuchto‘me
————
Analysis Repot
Operatornova Date:2021/07/05 Date:7/672021
Sample ID: Sampie Filename: CAQCdata\Physisord\20210315-08000202103 150200 _2ZrO2 Ga 5__Degas 300 AL
Sample Desc: ZrO2 -Ga 5%Degas 300oCComment:
Sample weight: 07253 g Sample Volume: 02127 cc Sample Density: 3.41glcc
Outgas Time: 30onrs OutgasTemp: Jonoc
Analysis gas: Nitrogen Bath Temp: 773K
Press. Tolerance: 0.100/0.100 (ads/des) Equil time: 12/24 sec (ads/des) Equil tmeout: 24/48 soc (adsides)
Analysis Time: 4006 min End of run: 202107108 15:46:13 Instrument: Nova Station A
Cell 1D: 16 FIW version: 0.00
Isotherm * Linear
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©1984.2016, Guantachrome s ars
version 11.0 an?&NQ‘m’/
Report
Date:2021/07/05 Operator:nova Date:7/8/2021
Sample 1D: Sample Fi CAQCdata\Physisort\20210315-08001202103150800_2r02 Ga 5__Degas 300_AD.
Isotherm
Volume @ STP Relative Volume @ STP Relative Volume & STP
Pressure
lecig) [ecig) [ecig)
45718 5.690820-01 44 5602 6.571580-01 65.8192
17.3554 5.960270-01 46,3692 6.2340%-01 61.4422
19,7031 6.41655¢-01 49.5703 5.504640-01 556898
224301 6.824050-01 53.1631 5.56285e-01 59.8312
23.7028 7.285320-01 581194 5.213%e-01 A7 9869
24,9080 7.702130-01 64 7650 4 85030e-01 44 3400
26.0364 8.15309¢-01 724011 4.48334e-01 41.3676
27.1442 858239001 895721 417255001 39.3908
279916 9.01627e-01 109.8945 3.81998e-01 37.4657
29.0386 945719001 151.0338 3.466130-01 35 8461
209135 9 1 2146309 311464001 33.9867
31.0088 8 1 2118877 2.77105e-01 324380
31.9908 930474001 207.2326 2. 30,9604
33.1802 8.95361e-01 2018941 2.09715e-01 20.5841
34.5618 8.63553e-01 179.2835 1.74537e-01 28.0994
35.8831 8.204640-01 150.2041 1.432140-01 266799
373154 7.963770-01 126 111762001 251487
38.8386 7.612050-01 101,661 7.63260e-02 23.1887
40.3643 7 26415001 857346 4.38620e-02 208926
4200747 b 69!8M1 74 sas] LA 9&07900-03 17.3520
Multi-Point BET - .|
Volume @ STP 1/ [ W({Po/P)- 1) ] Relative Volume @ STP 1/ W((PoiP) - 1)]
Pressure
feeig) [P/Po] fec/g)
45718 3.1593e-01 1.75743e-01 271 §.2848e+00
17.3554 1.4879e+00 1 1 27,9918 5
19.7031 2.087%e+00 2.23381e-01 29.0386 7.9252e+00
22.4301 298610400 247318001 20.9135 8.7888e+00
23.7028 3 2 75253001 31,0066 9
24.9080 4.5104e+00 2994420-01 31.9008 1.0600e+01
26,0364 5.42570+00
MBET summary
Slope = 34288
Intercept = 3.218e-01
Correlation coefficient, r = 0.999814
c 107.529
Surface Area = 100.628 m¥g
Quantachrome NovaWin - Data Acquisition and Reduction
o v:uovum P
version 11.0 Q“"m. 0 /
Repont
Date:2021/07/05 Operatornova Date:7/6/2021
Filename: CAQCdata\Physisorb\20210315-0800020210315-0800_Zr02 Ga 5 Degas 300 AD
BJH desorption summary
Surface Area = 140,181 m¥lg
Pore Volume = 0.347 cclg
Pore Radius Dvir) = 48234 A
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D. Hasil karakterisasi BET katalis GSZ-10

NOVA instruments -
©1994-2010, Quantachromae Instruments )
e s Quantaheome )
Analysis Begedt
Date2021/07/03 Operatornova Dato:7/6/2021
Sample 1D: Fik CAQCdata\Phy \20210315-0800120210315-0800_ZrO2 Ga 10__Degas 300_AL
Sample Desc: Zr02 Ga 10%Degas 300cCComment:
Sample weight: 08634 g Sample Volume: 025466 cc Sample Density: 341 glcc
Outgas Time: 30Nhs QutgasTemp: 3000C
Analysis gas: Bath Temp: 773K
Press. Tolerance: 0.100/0.100 (ads/des) Equit time: 1224 sec (ads/des) Equit 24/48 sec (acs/des)
Analysis Time: 469, End of run: 202107/03 23:29:00 Instrument: Nova Station A
Coll ID: 17 FIW version: 0.00
Isotherm * Linear
1 = Tt
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Report :{33820211:20210706 092818811} Page 1 of 34
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i for NOVA instruments —
994-2010, Quantachrome
version 11.0 me'-'v?’_! /
Analysia Begedt
Date:202107/03 71802021
Sample ID: Sample Fil AQCdata\Physisort|20210315-0800\20210315-0300_ZrO2 Ga 10_ Degas 300 _AD
Isotherm
Relative Volume @ STP Relative Volume @ STP Rolative Volume @ STP
Pressure Pressure Pressure
[ecig) [ecig) [ecig)
1.771000-03 47222 562723001 56.3470 6.588060-01 817541
262140002 21.9447 5.964520-01 50.2555 6.24538e-01 727011
4.55930e-02 24 6929 6.4045%-01 638117 5.89715e-01 66,0330
7.808200-02 271139 683311001 714285 5.55079e-01 61.2850
9.65910e-02 286721 727567601 795018 5.22200e-01 57.8690
1.23255e-01 300706 7.71214e-01 89 4048 4 87643601 537797
1.53507¢-01 31.8359 814091001 103.2351 4.52295¢-01 80,6873
1.763170-01 33,0579 8.593150-01 126 6549 4.167160-01 47.715%6
1.99098e-01 34.2529 9.01998e-01 154.2601 381296e-01 450425
221476001 35.3986 045861001 182 6500 3.51072e-01 431708
24951101 36.7292 99226501 217.0441 3.12881e-01 408373
2 380375 9.653460-01 2136308 282851001 39,1866
297787Te-N1 392001 931638001 208 6892 249051801 374234
3. 1 40.7168 896345001 201.7345 2.14206e-01 35.5839
3674330-01 4270585 8.635550-01 184.9009 1.745820-01 334238
3.95007e-01 44,3428 8.29495e-01 169.1393 1.462520-01 31.8911
4.33386e-01 46.6201 7.94780e-01 1434424 1.07722e-01 29.6858
4.67000e-01 48 8523 7.61188e-01 126.1577 7.23090e-02 27 2609
5.012470-01 51.1687 726581001 108.7145 4.05450e-02 24 4450
5.30319e-01 53.6596 6.929450-01 91.4432 2.91100e-03 197191
Multi-Point BET
Relative Volume @ STP 1/ [W((PoP)-1)] Relative Volume @ STP  1/[W((PoiP)-1)]
Pressure Prossure
PP} [ecig) [P/Po) [celg)
1.77100e-03 47222 3.0060e-01 1.763170-01 330579 5.1809e+00
2.621400-02 219447 9.8150e-01 1.99098e-01 342529 5.80680+00
495930002 246929 1.65080+00 2.214766-01 35 3686 8.43010+00
7.80820e-02 271139 249930400 249511001 36.7292 7.24240+00
9.98910e-02 286721 3.0969e+00 2.750350-01 380375 7.9801e+00
1.23255e-01 30.0708 3.7406e+00 297787601 392001 8.6556e+00
153507001 31.8359 4 55760400
MBET summary
Slope = 27987
Intercept = 272800
Correlation coefficient, r = 0959934
C constant 103598
Surface Area = 123233 m%g
Quantachrome NovaWin - Data Acquisition and Reduction
euu-a::. m Instruments 228
Quantachrome ama |
version 11.0 WW‘_’)
Date:2021/07)03 &'m Date:7/6/2021
Sampie ID: Sample 0315-0800\20210315-0800_ZrO2 Ga 10__Degas 300 AC

Filename: CQCdata\Physisot\2021
BJH desorption summary

Surface Area = 156278 m'ig
Pore Volume = 0.346 cclg
Pore Radius Dv{r) = 36697 A
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Lampiran 4. Hasil Karakterisasi SEM-EDS katalis SZ, GSZ-2, GSZ-5 dan

GSZ-10
a. KtalisZr

2 t{ o
SEI  20kV

SEl  20kV WD10mm  SS30 x3,000  5um
LAB.TERPADU UNDIP 0000 01 Mar 2021

SEl  20kV WD10mm  $S30 x20,000 1pm
LAB.TERPADU UNDIP 0000

Pembesaran 20000x

WD10mm SS30
LAB.TERPADU UNDIP

Pembesaran 10000x

01 Mar 2021

x10,000 1um
0000

01 Mar 2021

5600

4800 —

Zel
pam g ey

4000 —

3200 —

Counts

2400 —

a OKa ZrM ZrLesc

1600 —

Ki

800 —

— ZrKa

— ZrKb

0.00 3.00 6.00 9.00 12.00
keV

15.00

18.00

21.00
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b. Katalis GSZ-2

bra At
SEI 20kV WD10mm  SS30 x3,000 Spm SEI  20kV WD10mm  SS30 x10,000 1pm ES—
LAB.TERPADU UNDIP 0000 01 Mar 2021

LAB.TERPADU UNDIP 0000 01 Mar 2021

—
01 Mar 2021

SElI  20kV WD10mm  SS30 x20,000 1pm
LAB.TERPADU UNDIP 0000

Pembesaran 20000x

4500
4000 —
=3
-
3500 — i
3000 —|
S =
2 2500 4% =
= SEE
S 2000 4= o
N O
]
1500 - £
o
1000 &1 3 N - =
o B < % X X
‘—'T (LN N N
ol | a |
0 — f } - T T T
0.00 3.00 6.00 9.00 12.00 15.00 18.00 21.00
keV
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c. Katalis GSZ-5
3

)

o .
SEI  20kV WD10mm SS30 x3,000 Sum
LAB.TERPADU UNDIP 0000 01 Mar 2021

e e ¥ o T

SEI  20kV WD10mm  SS830 x10,000 ;I).lm —
LAB.TERPADU UNDIP 0000 01 Mar 2021

Pembesaran 3000x

SElI  20kV WD10miz 3530 20,00 'y
LAB.TERPADU UNDIP 0000 01 Mar 2021

Pembesaran 20000x

5000 ——
n Q9
4500 43 =
NN L
4000 4= 3 4§
"\—‘ N hYl
3500 4
N
Y 30004 5
S 2500 2 N
(@] - <
= (O]
2000 O | .
g o X
1500 + © N N
| X v 2aca
1000 5| < 3 5%¥% g g
“ =5 ‘ ON O N N
5007/ A I
VY
0 T T 1 T T T
0.00 3.00 6.00 9.00 12.00 15.00 18.00 21.00

keV
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SElI  20kV

X . & o
WD10mm SS30 x3,000 Spm

LAB.TERPADU UNDIP 0000

Counts

Pembesaran 3000x

SElI  20kV
LAB.TERPADU UNDIP

WD10mm SS830

51

4
Qg

a3
s

01 Mar 2021

SEl  20kV WD10mm  SS30 x10,000 1pm
LAB.TERPADU UNDIP 0000

Pembesaran 10000x

01 Mar 2021

x20,000 1pm
0000

01 Mar 2021

Pembesaran 20000x

5000
4500 —
+
_ H
4000 .
3500
2 o
3000 & o
l:l Q]
2500 5
2000 ", ©
&
1500 -{ €O !
3] [3+]
X o
10005 | % %X g ¥
© o N N
500
] ]
0 1 1 I T I
0.00 3.00 6.00 9.00 12.00 15.00 18.00 21.00
keV
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Lampiran 5. Analisis situs keasaman katalis SZ, GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-10

Tabel Berat sebelum dan sesudah dialiri gas ammonia

Berat sampel Berat sampel Berat ammonia
Sampel )
awal (g) akhir (g) teradsorp (g)

SZ tanpa 0,5 0,5005 0,0005
promotor

GSz-2 0,5 0,5052 0,0052

GSZ-5 0,5 0,5064 0,0064
GSZ-10 05 0,5159 0,0159

jumlah Ammonia yang teradsob

Jumlah keasaman total = , ——
Mr Ammonia X massa Zirkonia (g)

e Zirkonia Tersulfatasi Tanpa Promotor

0,0005 g
17,03 g mol™! x0,5 g

Jumlah keasaman total =

Jumlah keasaman total = 0,000058 mol g

e Zirkonia tersulfatasi dengan promotor gallium 2 %

0,0052 g
17,03 g mol™ 0,5 g

Jumlah keasaman total =

Jumlah keasaman total = 0,000610 mol g*

e Zirkonia tersulfatasi dengan promotor gallium 5 %

0,0064 g
17,03 g mol™ 0,5 g

Jumlah keasaman total =

Jumlah keasaman total = 0,000751 mol g*

e Zirkonia tersulfatasi dengan promotor gallium 10%

0,0159 g
17,03 gmol™ x0,5 g

Jumlah keasaman total =

Jumlah keasaman total = 0,001867 mol g
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Lampiran 5. Data HPLC

1) Standar Glukosa

53

a) untuk katalis SZ dan GSZ-10 dengan suhu 175 °

SHIMADZU

:= LabSolutions

<Sample Information>
: STD_Glukosa 20%

: STD_Glukosa 20%.lcd
: Gula std.lcm

Sample Name
Sample ID
Data Filename
Method Filename
Batch Filename
Vial # 11
Injection Volume : 20 uL

:9/10/2021 7:54:45 AM

Date Acquired
Date Processed : 9/10/2021 11:28:16 AM

Sample Type
Level
Acquired by
Processed by

Analysis Report

: Standard
7 |

System Administrator
: System Administrator

<Chromatogram>
mV
& § Detector B Channel 1
\&
7.5 s
=
=
5,0~
2,5-
0.0 B —
0.0 25 5.0 7.5 10,0
min
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time Area Height Conc. Unit Mark Name
1 1,470 180022 8943 20,031 % | Glukosa
Total 180022 8943

b) untuk katalis SZ, GSZ-2, GSZ-5 dan GSZ-10 dengan suhu 160° dan
175°, variasi waktu 60, 90, 120 menit

SHIMADZU

== LabSolutions

<Sample Information>
: STD Glukosa 20%

: STD Glukosa 20%.lcd
: Std Gula.lcm

Sample Name
Sample ID

Data Filename
Method Filename
Batch Filename :
Vial # :1-19

Injection Volume : 20 uL

Date Acquired : 11/26/2021 6:01:46 PM
Date Processed : 12/1/2021 11:18:50 AM

Sample Type
Level
Acquired by
Processed by

Analysis Report

: Standard
-2 )

System Administrator
: System Administrator

<Chromatogram>

mVvV
] .1 Detector B Channel 1
g
1250 =
o
g
1000 | &
1 |
750
500
250 =
] g
o - — w
0,0 2.‘5 5,0 7.5 10,0
min
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time Area | Height | Conc. . Unit = Mark | Name
1 2,944 26692730 1338407 20,000 % .S . Glukosa
2] 5,828 | 25336 1559 0,000 | T
Total 26718066 1339966
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2 SHIMADZU

suz2 LabSolutions

<Sample Information>

Sample Name : Selobiosa 60 min
Sample ID .

Analysis Report

2) Selobiosa dengan katalis SZ, selama 60 menit dan suhu 175°

06/10/2021 16:00:50 Page2/7

Data Filename : Selobiosa 60 min.lcd
Method Filename : STD Gula.lcm
Batch Fiename
Vial # 11 Sampile Type : Unknown
Injection Volume 20 ul
Date Acquired : 10/6/2021 8:18:07 AM Acquired by : System Administrator
Date Processed - 10/6/2021 9:46:21 AM Prc d by : Sy Administrator
<Chromatogram>
mv
] Detector 8 Channei 1|
=
15 g
| B
r‘
| |
1.0-
|
05 ‘ 2z
» g
o~
| M
[ 1) WONEET R I NSRRI G A R e i
0.0 25 5.0 75 10,0
min
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time Height 5 Unit Name
1 1,329 34176 1842 4,183 % v Gilukosa
2 2,020 1563 143 0.000
Total 35739 1984

3) Selobiosa dengan katalis SZ, selama 90 menit dan suhu 175°

i SHIMADZU

w2 LabSolutions

<Sample Information>

Sample Name
Sample ID

: Selobiosa 90 min

Analysis Report

: Selobiosa 90 min.lcd
thod Filename : STD Gula.lem
Batch F :
Vial # :1-2 Sample Type : Unknown
Injection Volume : 20 ul
Date Acquired : 10/6/2021 8:33:28 AM Acquired by : System Administrator
Date Processed - 10/6/2021 9:46:31 AM Pr d by : Sy inistrator
<Chromatogram>
mv
8 Detector 8 Channel 1|
| ‘.5
1.5 e
B
bEC
1.0- | |
|
0.5 | (Y
| \ P—
| \ : § s
| ~_Shed
02.04———- e — i = ————n ——————
0.0 25 5.0 7.5 10.0
min
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time a Height Conc., Unit Mark Name
1 1,335 34025 17 4,146 v Glukosa
2 1,983 1804 171 0,000 v
3 2242 1168 116 0.000 v
4 2,383 1077 101 0,000 v
Total 38074 2153
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4) Selobiosa dengan katalis SZ, selama 120 menit dan suhu 175°

1 SHIMADZIU
28 LabSolutions

<Sample Information>

Sample Name
Sample 1D
Data Fitename

: Selobiosa 120 min
: Selobiosa 120 min lcd

Analysis Report

Method Filename : STD Gula.lcm
Batch Filename
Vial # 13 Sample Type - Unknown
Injection Volume : 20 uL
Date Acquired 1 10/6/2021 8:52:40 AM Acquired by : System Administrator
Date Processed : 10/6/2021 9:46:40 AM Processed by : System Administrator
<Chromatogram>
mV
¥ ] ‘Detector 8 Channel 1
15 | a
|8
I T
1,0 [ |
|
0.5
004 == —————— e I
0.0 2.5 5.0 75 10,0
min
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time Area Height Conc. Unit Mark Name
1 1,332 36052 1754 4,367 % sv Glukosa
Total 36052 1754

5) Selobiosa dengan katalis GSZ-10 selama 60 menit dan suhu 175°

7 SHIMADZU
2 LabSolutions

<Sample Information>

Sample Name
Sample ID

: Selobiosa Ga 60 min

Analysis Report

Data Filename : Seloblosa Ga 60 min.lcd
Method Filename : STD Gula.lcm
Batch Filename
Vial # t1-4 Sample Type ¢ Unknown
Injection Volume  : 20 ulL
Date Acquired : 10/6/2021 9:21:50 AM Acquired by : System Administrator
Date Processed : 10/6/2021 9:47:09 AM Processed by : System Administrator
<Chromatogram>
mv
P g Detector 8 Channel 1
'3
Fel
1.5 o
B
T
|
1.0- | |
0.5 ~ g
ol -
- : . . S
0.0+—— Eahs VI
0.0 25 5.0 75 100
min
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time Area Height Conc, Unit Mark Name
1 1,333 32479 1821 3,978 % Giukosa
2 2,125 1150 91 0.000 \"
3 3.878 1840 171 0,000
Total 35469 2083
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6) Selobiosa dengan katalis GSZ-10 selama 90 menit dan suhu 175°

I SHIMADZU

. Labsoutions Analysis Report

<Sample Information>

Sample Name : Selobiosa Ga 90 min_
Sampile 1D .
Data Filename : Selobiosa Ga 90 min__lcd

Method Filename : STD Gula.lcm

Vial # :1-§ Sample Type - Unknown
Injection Volume : 20 uL

Date Acquired : 10/6/2021 10:08:04 AM Acquired by : System Administrator
Date Processed : 10/6/2021 3:53:46 PM Pr by : Sy Administrator
<Chromatogram>
mV
8 \§ " Dotector 8 Channel 1|
1.5 ‘ g
)
1.0
0.5
oof— - J B TR s 4 L S B =e=-oc)
0.0 25 5.0 75 10.0
min
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time Area Height Conc. Unit Mark Name
1 1,327 35759 1828 4335 % Glukosa
Total 35759 1828

7) Selobiosa dengan katalis GSZ-10, selama 120 menit dan suhu 175°

I SHIMADZU

. Labsolutions Analysis Report

<Sample Information>

Sample Name : Selobiosa Ga 120 min_
Sampie ID s

Data Filename : Seloblosa Ga 120 min_lcd
Method Filename : STD Gula.lcm

Vial # 1 1-6 Sample Type - Unknown

Injection Volume : 20 uL

Date Acquired : 10/6/2021 10:32:28 AM Acquired by : System Administrator
Date Processed  : 10/6/2021 3:53:33 PM Pre d by : System Admini
<Chromatogram>

mVy

Detector 8 Channel 1|

13
15 32
| >~
1.0- |
|
[ 1
05 ‘
00 - o . s seones sc—aazo -4
0.0 25 5.0 75 10,0
min
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time Area Height Conc. Unit Mark Name
1 1.320 34489 1719 4,197 % S Glukosa
Total 34489 1719
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8) Selobiosa dengan katalis GSZ-5 selama 60 menit dan suhu 175°

1 SHIMADZU
w:s LabSolutions

<Sample Information>

Sample Name
Sample ID
Data Filename

: SP-XI-1252 Sampel A
- SP-XI-1252 Sampel A lcd

Analysis Report

Method Filename : Std Guta.icm
Batch Fdename
Vial # 14 Sample Type : Unknown
Injection Volume : 20 ulL
Date Acquired 1 11/26/2021 10:38:49 AM Acquired by : System Administrator
Date Processed : 12/1/2021 11:19:12 AM Processed by : System Administrator
<Chromatogram>
mVv
= Detector B Channel 1|
100 \ §
B
75 ""
50
25 ! |
& 2 3
ob———— 2 —= =. )
0,0 25 5.0 75 10,0
min
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time 3 . _Height = Conc. Unit Mark Name
1 2,923 23897 2105 0,000 M |
2 3,479 1955658 105537 1,465 % S ' Glukosa
3 5631 1233 53 0,000 |
4 6,447 1389 81 0,000 T
Total 1982186 107776

9) Selobiosa dengan katalis GSZ-5 selama 90 menit dan suhu 175°

I SHIMADITU
et LabSolutions

<Sample Information>

Sample Name

Sampie ID

Data Filename
thod Filename

Batch Féename

Vial #

Injection Volume

Date Acquired

: SP-XI-1252 Sampei B

. SP-X1-1252 Sampel B lcd
: Std Guia.lecm

11-2
:20 uL
: 1172672021 10:52:02 AM

Analysis Report

Sample Type : Unknown

Acquired by : System Administrator
Pr d by : Sy 1 Admi

Date Processed : 12/1/2021 11:19:19 AM inistrator
<Chromatogram>
mVv
100 X § Detecior B Channel 1
75 | B
=
50
‘\
25 = \
= = - -
o~ J
oV Z 2 3
o - = ~
0,0 2s 5.0 75 10.0
min
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time Area Height Conc. Unit Mark Name
1 2,931 152030 10512 0,000
2 3,480 1792492 96234 1,343 % sv Glukosa
3 5,649 1077 76 0.000 T |
4 6,455 5062 278 0,000 TV
5 7.546 2423 136 0,000 T
Total 1953084 107236
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10) Selobiosa dengan katalis GSZ-5, selama 120 menit dan suhu 175°

 SHIMADZU
wssa LabSolutions

Analysis Report

<Sample Information>

58

Sample Name
Sample ID
Data Filename

: SP-XI-1252 Sampel C
: SP-XI1-1252 Sampei C.lcd
uta.lcm

Method Filename : Std G

Batch Faename

11-3 Sample Type

Vial # : Unknown
Injection Volume : 20 uL
Date Acquired : 11/26/2021 11:06:08 AM Acquired by : System Administrator
Date Processed @ 12/1/2021 11:19:28 AM Pr d by : Syst Administrator
<Chromatogram>
mVvV
100 8 Detector B Channel 1]
(8
75 | 5
-
|
50
25 -\
~ -~ -
gz - @
~ ) = 3
o- = — o - !
0.0 2j5 5.0 75 10.0
min
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time Area Height | Conc. Unit Mark Name
1 2,927 99514 6222 0,000
2 3,480 1862780 99806 1,396 % _Sv Glukosa
3 5644 1697 &8 0,000 T
4 6,449 1854 107 0,000 T
Total 1965845 106203

11) Selobiosa dengan katalis GSZ-10, selama 60 menit dan suhu 160°

1 SHIMADZU
.2 LabSolutions

Analysis Report
<Sample Information>
Sample Name : SP-XI-1252 Sampel D

Sampie ID $
Data Filename : SP-XI1-1252 Sampel D.icd
: Std Gula.lcm

Method Filename

Batch Filename
Vial #

t1-4 Sample Type : Unknown
Injection Volume : 20 ulL
Date Acquired : 11/26/2021 11:20:05 AM Acquired by : System Administrator
Date Processed : 12/1/2021 11:14:42 AM Processed by : System Administrator
<Chromatogram>
mV
3 g Detoctor B Channel 1
100 | 3
&
75 ”
50
25
o — e
0.0 25 5.0 75 10,0
min
<Peak Table>
Detector B Channet 1
Peak# Ret. Time . _Height = Conc. Unit Mark Name
1 2,774 35189 3267 0,000
2 2,889 36404 3174 0,000 v |
3. 3477 1887622 105279 1414 % Y | Glukosa
Total 1959215 111720
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12) Selobiosa dengan katalis GSZ-10, selama 90 menit dan suhu 160°

SHIMADZU

w2 LabSolutions

<Sample Information>

Sample Name
Sampie ID
Data Filename

: SP-XI1-1252 Sampel E
: SP-XI-1252 Sampel E lcd

Analysis Report

Method Filename : Std Guia lcm
Batch Filename
Vial # : 15 Sample Type : Unknown
Injection Volume : 20 ul
Date Acquired : 11/26/2021 11:33:49 AM Acquired by : System Administrator
Date Processed : 12/1/2021 11:19:38 AM Processed by : System Administrator
<Chromatogram>
mV
N ‘Detector 8 Channel 1
3
75- E
~”
50
'N |
gz 2 3
o —— i W L ~ 1
0.0 25 5.0 7.5 10,0
mn
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time Area . Height | Conc. Unit  Mark Name
1 2,929 287637 17898 0,000 | |
2 3,478 1668799 89482 1,250 % SV  Glukosa
3 5,665 2819 221 0.000 IT
4 5914 4720 260 0,000 TV
5 6,453 19472 941 0,000 TV
6 7.541 7644 415 0,000 IT
Total 1991091 109218

13) Selobiosa dengan katalis GSZ, selama 120 menit dan suhu 160°

SHIMADZU
LabSolutions

Analysis Report

: SP-XI-1252 Sampel F

: SP-X1-1252 Sampel F.icd
: Std Gula.lcm

al # 1-6 Sampile Type : Unknown
Injection Volume : 20 uL
Date Acquired : 11/26/2021 12:06:05 PM Acquired by : System Administrator
Date Processed : 12/1/2021 11:14:01 AM P d by : Sy 1 Administrator
<Chromatogram>
mVv
100 A B Detecior 8 Channel 1
75 B
-
| |
80" | |
25 ~
o
> — ~ -
&/ B8 # S
=3 R B == R - i
0.0 25 5.0 75 10.0
min
<Peak Table>
Detector B Channei 1
Peak# Ret Time Height Conc. . Unit = Mark Name
1 2912 147754 8278 0,000 | |
2, 3,453 1929563 99352 1,446 % sv Glukosa
3 5,575 1974 148 0,000 T
B 5,825 2869 169 0,000 TV
5 6,353 8123 389 X TV
6 7,398 3944 190 0,000 TV
Total 2094226 108528
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14) Selobiosa dengan katalis GSZ-2, selama 60 menit dan suhu 175°

2 SHIMADZU =
&l Labsolutions Analysis Report
<Sample Information>

Sample Name : SP-X1-1252 Sampel G
Sample 1D

Data Filename : SP-XI1-1252 Sampel G.icd
Method Filename : Std Gula.lcm

Batch Filename :

Vial # 1-7

Injection Volume : 20 ul
Date Acquired : 11/26/2021 12:24:02 PM

Sample Type : Unknown

Acquired by : System Administrator
Date Processed D 12/9/2021 11:13:52 AM P d by : Sy Adr
<Chromatogram>
mv
100 § Detector B Channel 1|
8
75 =
50 |
25 =
s - ~
. g A
S <
o} o
c.0 25 50 75 100
min
<Peak Table>
Detector 8 Channel 1
Peak# Ret. Time Area Height Conec. Unit Mark Name
1 2,679 173362 10999 0,000
2 3.455 1835244 101182 1.375 % sSv Glukosa
3 5572 1556 63 0.000
4. 6.356 1509 87 0,000 T
Totad 2011672 112331

15) Selobiosa dengan katalis GSZ-2, selama 90 menit dan suhu 175°

Analysis Report

1 SHIMADZU
w2 LabSolutions

60

<Sample Information>
Sample Name : SP-X1-1252 Sampel H
Sample ID :
Data Filename SP-XI-1252 Sampel H.lcd
Method Filename : Std Gula.lcm
Batch Filename
Vial # :1-8 Sample Type : Unknown
Injection Volume : 20 ul
Date Acquired 11/26/2021 12:47:24 PM Acquired by : System Administrator
Date Processed : 12/1/2021 11:13:41 AM Processed by : System Administrator
<Chromatogram>
mvV
] Detector B Channel 1)
100 1% '
8
£
75 <]
50- |
‘ |
25 = ‘
- -
N &
0 / . — o
0,0 25 50 75 10,0
min
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Tme  Area = Height ~ Conc. Unit ~ Mark | Name
1 2687 156977 9834 0,000 | _
2 3454 1923260 105394 1441 % SV ' Glukosa
3 5,555 1201 50 0,000 T
Total 2081439 115278
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16) Selobiosa dengan katalis GSZ-2, selama 120 menit dan suhu 175°

SHIMADZU

sii2 LabSolutions

<Sample Information>

Batch Filename

Analysis Report

: SP-XI-1252 Sampel |

: SP-XI-1252 Sampel Licd
: Std Gula.lcm

Vial # -1-9 Sampie Type - Unknown

injection Volume 120 ul

Date Acquired : 11/26/2021 1:04:20 PM Acquired by : System Admimnistrator
Date : 12/9/2021 11:13:30 AM by s Admini

<Chromatogram>

mv
100 . B Detector B Channel 1
=
=
2
75 =3
|
50 \
|
25 = J
23 s
3 : =
& = - = = |
0.0 2s s0 7.5 100
emin
<Peak Table>
Detector 8 Channel 1
Peak# Ret. Time ea Height Conc. Unit Mark Name
11 2.684 176001 15028 0.000 !
2 2.898 109988 9065 0.000 v
3 3.456 1889571 101799 1,416 % sV Glukosa
4 5.586 4128 157 0,000 T
s 6.345 1882 106 0,000 ™
Total 2181570 126155

] SHIMADZU

i LabSolutions

<Sample Information>

Analysis Report

17) Selobiosa dengan katalis SZ selama 60 menit dan suhu 160°

Sample Name : SP-X1-1252 Sampel J
Sample ID :
Data Filename : SP-X1-1252 Sampel J.lcd
Methed Filename : Std Gula lem
Batch Filename
Vial # :1-10 Sample Type : Unknown
Injection Volume : 20 ul
Date Acquired 1 11/26/2021 1:36:12 PM Acquired by : System Administrator
Date Processed : 12/1/2021 11:13:20 AM Prc d by : System Administrator
<Chromatogram>
mVv
.2 Detector B Channel 1/
100 A § {
&
75 &
50
254 |
s | - =
), 23 9 B
o e — NP ~ ]
0,0 25 5.0 75 10.0
min
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time Area Height  Conc. Unit Mark Name
1 2,920 47213 3668 0,000
2 3,451 1840437 103832 1,379 % sV Glukosa
3 5,587 1649 129 0,000 T
4 5842 2517 144 0,000 TV
5 6.353 5881 298 0,000 TV
6 7415 2057 123 0,000 T
Total 1899754 107993
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18) Selobiosa dengan katalis SZ, selama 90 menit dan suhu 160°

2 SHIMADZU

wu2 LabSolutions Ana'ySiS Report

<Sample Information>

Sample Name : SP-X1-1252 Sampel K
Sample 1D -
Data Filename : SP-XI1-1252 Sampel K.lcd

Method Filename : Std Gula.lcm
Batch Filename

Vial # :1-11 Sample Type - Unknown
Injection Volume - 20 ul
Date Acquired $11/26/2021 1:47:49 PM Acquired by : System Administrator
Date Processed 12/7/2021 11:13:12.AM P d by : Sy Adrr
<Chromatogram>
mvV
¥ ] Detector B Channel 1)
100 5]
]
s
2
75 Ll
S50 |
M
25
g/ g
o o’ = -
0.0 25 50 75 10.0
min
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time Area Height Conc. Unit Mark Name
1. 2,925 9756 665 0.000 ]
2 3.451 1870240 106016 1401 % sv Glukosa
3 5,565 1637 66 0.000
Total 1881632 106747

19) Selobiosa dengan katalis SZ, selama 120 menit dan suhu 160°

! SHIMADZU

_ Labsotions Analysis Report

<Sample Information>

Sample Name : SP-X1-1252 Sampel L
Sample 1D :

Data Filename : SP-X1-1252 Sampel L lcd
Method Filename : Std Gula.lcm

Batch Filename
Vial # :1-12

Sample Type : Unknown
Injection Volume : 20 ul
Date Acquired 1 11/26/2021 3:43:54 PM Acquired by : System Administrator
Date Processed : 12/1/2021 11:13:01 AM Processed by : System Administrator
<Chromatogram>
mv
. 'gf Detector B Channel 1)
100 :3 |
g
75 =]
50
25- |
= x
& =
o - ©
0.0 25 5.0 7.5 10.0
min
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret, Time Area Height Conc. Unit Mark Name
1 3,453 1878396 104744 1,407 % 'S Glukosa
2 5.571 1555 64 0,000 IT
3 6.348 1134 64 0.000 T
Total 1881084 104872
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20) Selobiosa dengan katalis GSZ-2, selama 60 menit dan suhu 160°

1 SHIMADZU

.i2 LabSolutions

Analysis Report

<Sample Information>

Sample Name : SP-X1-1252 Sampel M
Sample ID .
Data Filename : SP-X1-1252 Sampel M.lcd
Method Filename : Std Gula.lem
Batch Filename
Vial # :1-13 Sample Type : Unknown
Injection Volume : 20 ul
Date Acquired : 11/26/2021 3:55:18 PM Acquired by : System Administrator
Date Processed : 12/1/2021 11:12:50 AM Prc d by : System Administrator
<Chromatogram>
mv
.2 Detector B Channel 1
100 §
75 | E
50 |
25 g - "
& = 2
N A ] =
o ) ~ —_— o © |
0.0 25 50 75 10,0
min
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time Area Height Conc. Unit Mark Name
1 2,708 164345 9722 0,000
2. 3456 1905697 104873 1,428 % SV Glukosa
3 5,576 1547 63 0,000 T
4 6,350 1481 81 0,000
Total 2073071 114739

21) Selobiosa dengan katalis GSZ-2, selama 90 menit dan suhu 160°

! SHIMADZU

LabSolutions

Analysis Report

: SP-X1-1252 Sampel N

: SP-X1-1252 Sampel N.icd
: Std Gula.icm

1114

Vial # Sampile Type : Unknown
Injection Volume : 20 ul
Date Acquired 1 11/26/2021 4:11:23 PM Acquired by : System Administrator
Date Processed : 12/1/2021 11:12:43 AM Py d by : Sy mini
<Chromatogram>
mvV
1001 B Detector B Channel 1
1= |
9
75 8
=
50
25- -~
g | =
) 3
] S~ = -
o+t = S — i
0.0 25 50 75 10.0
man
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time Area Height Conc. Unit Mark Name
1. 2,708 147419 8729 0,000 |
2 3.456 1827693 99048 1.369 % sV _Glukosa
3 5.569 1258 51 0.000 T
Total 1976369 107828
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22) Selobiosa dengan katalis GSZ-2, selama 120 menit dan suhu 160°

I SHIMADZU
2 LabSolutions

<Sample Information>
Sample Name : SP-X1-1252 Sampel O

Sample 1D :
Data Filename : SP-Xi1-1252 Sampel O.kcd
Method Filename : Std Guia.lcm

Batch Filename

Analysis Report

Vial # S1-15 Sample Type - Unknown
Injection Volume 0 ul
Date Acquired : 11/26/2021 4:22:31 PM Acqguired by : System Administrator
Date Processed : 12/1/2021 11:12:35 AM P d by : Sy Administrator
<Chromatogram>
mv
100- K § Detector B Channel 7]
fl
g
75- 2
=
s0 |
25- ==
=33 g o =
e =23 = g
- > - -
R ~
o =
0.0 25 5.0 75 10.0
min
<Peak Table>
Detector 8 Channel 1
Peak# Ret. Time ea Height Conc. Unit Mark Name
1] 2,705 99143 9280 0,000 I
2 2,908 124916 9331 0,000 | v
3 3.456 1774606 96098 1.330 % ‘sv ‘Glukosa
4. 5.591 1381 105 0,000 g
5 5,867 1929 113 0,000 TV
6 6,361 6205 313 0,000 TV
7 7.425 2394 134 0,000 T
Total 2010574 115373

23) Selobiosa dengan katalis GSZ-5, selama 60 menit dan suhu 160°

! SHIMADZU
.2 LabSolutions

<Sample Information>

Analysis Report

Sample Name : SP-XI-1252 Sampel P
Sample 1D :
Data Filename : SP-XI-1252 Sampel Plcd
Method Filename : Std Gula.lem
Batch Filename
Vial # :1-16 Sample Type : Unknown
Injection Volume : 20 ul
Date Acquired 2 11/26/2021 4:33:45 PM Acquired by : System Administrator
Date Processed : 12/1/2021 11:12:24 AM Processed by : System Administrator
<Chromatogram>
mv
. é Detector B Channel 1]
75 [ [~
=
| &
50-
251 | |
o
g —— P = -~
22 g § 8
0.0 25 50 75 10,0
min
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time Area Height Conc. Unit Mark Name
1 2,919 208512 14387 0,000
2 3,456 1675672 89070 1,256 % SV Glukosa
3 5.606 3643 292 0,000 T
4 5.836 6826 363 0.000 TV
5 6,362 18708 926 0,000 TV
6 7.429 10405 473 0,000 ™
7 8,003 4566 177 0,000 TV
Total 1928332 105688
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24) Selobiosa dengan katalis GSZ-5, selama 90 menit dan suhu 160°

! SHIMADZU

w2 LabSolutions

<Sample Information>

Method Filename
Batch Filename

: SP-XI-1252 Sampel Q

: SP-X1-1252 Sampel Q.kcd
: Std Gula.lem

Analysis Report

Vial # 117 Sample Type : Unknown
Injection Volume :20ul
Date Acquired 1 11/26/2021 5:27:52 PM Acquired by : System Administrator
Date Processed : 12/1/2021 11:12:11 AM Processed by : System Administrator
<Chromatogram>
mV
_}f Detector B Channel 1|
100 | 3
|8
-~
75 e
50
25-
g { -
~/ > §
0 S
0.0 25 5.0 75 10.0
man
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time Area Height Conc. . Unit Mark Name
1 2,920 53582 3596 0,000
2 3,456 2071577 106326 1,552 % sV Glukosa
3 6,866 1590 58 0,000 T
Total 2126749 109979

25) Selobiosa dengan katalis GSZ-5, selama 120 menit dan suhu 160°

1 SHIMADZU
wis2 LabSolutions

<Sample Information>

Sample Name
Sampie ID
Data Filename

: SP-Xi-1252 Sampel R
: SP-X1-1252 Sampel R.icd

Analysis Report

Method Filename : Std Gula.lcm
Batch Filename -
Vial # :1-18 Sample Type : Unknown
Injection Volume : 20 ul
Date Acquired 1 11/26/2021 5:47:21 PM Acquired by : System Administrator
Date Processed : 12/1/2021 11:12:01 AM P d by : Sy Admi
<Chromatogram>
mVv
= Detector B Channel 1)
100 é
=
=
75 | T
50
25 =
-3
=
o)
° -
0.0 25 50 75 10,0
min
<Peak Table>
Detector B Channel 1
Peak# Ret. Time Area Height Conc. Unit Mark Name
1 2,798 56994 3015 0,000
21 3,456 1936905 111165 1,451 % v Glukosa
Total 1993899 114180
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Lampiran 6 penentuan massa Gaz(SO4)3 sebagai promotor Ga.Os pada katalis

Perbandingan mol
Gaz(S04)3 ———» Gax03
Mol1:1

e Mr Gay(S0s4)3 =427,63 g /mol

e Mr Ga03 = 187,44 g/mol
Dibuat promotor 2%, 5% dan 10% terhadap 10 gram katalis
Volume pori yang didapat ditampung katalis sebesar 0,396 cm®/g

_ 0,02 gr
187,44

e Promotor Ga;03 2%

=0,0002 mol x 427,63 g/mol
=0,0427 gram

Pelarut 0,4 mL untuk 1 gram katalis, jadi jika 10 gr maka pelarut katalis 4 ml

e Promotor Ga035% =

=0,0002 mol x 427,63 g/mol
=0,0855 gram
Pelarut 0,4 mL untuk 1 gram katalis, jadi jika 10 gr maka pelarut katalis 4 ml

0,1 gr
187,44

e Promotor Ga2;0310% =

=0,0005 mol x 427,63 g/mol
=0,2138 gram

Pelarut 0,4 mL untuk 1 gram Katalis, jadi jika 10 gr maka pelarut katalis 4 ml
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