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ABSTRAK 

 

Fijriani, R. 2019. “Variasi Waktu Penggerusan Pada Sintesis Senyawa 

Turunan Kalkon dari Vanilin dan Asetofenon”. Pembimbing 1: Ahmad 

Hanapi, M.Sc. Pembimbing 2: M. Imamuddin, Lc, M. A. Konsultan: 

Ahmad Ghanaim Fasya, M.Si. 

 

Kata kunci: Sintesis, kalkon, kondensasi Claisen Schmidt, vanilin, asetofenon.    

 

Kalkon merupakan senyawa golongan flavonoid yang memiliki berbagai 

aktivitas biologis. Senyawa turunan kalkon dapat disintesis melalui reaksi 

kondensasi Claisen-Schmidt dari vanilin dan asetofenon menggunakan metode 

penggerusan. Teknik penggerusan dilakukan dengan cara menumbuk reaktan 

vanilin dan asetofenon dengan katalis basa NaOH dalam mortar secara langsung 

dengan alu. Pada penelitian ini digunakan variasi waktu penggerusan yaitu 20, 30, 

60, 90 dan 120 menit untuk memperoleh rendemen tertinggi. Produk reaksi 

diasamkan dengan HCl 2M. Identifikasi senyawa menggunakan KLT dengan 

eluen n-heksan, etil asetat dan kloroform ( 1:1:1 ). Karakterisasi produk 

menggunakan instrument FTIR, GCMS dan LCMS. 

Hasil penelitian menunjukkan bahwa rendemen terbesar diperoleh pada 

waktu penggerusan 30 menit dengan remdemen 62,35% berupa padatan berwarna 

kuning pucat dengan titik leleh 78-80
o
C. Hasil uji kimia menunjukkan warna 

oranye pada saat penambahan NaOH dan warna kuning pada saat penambahan 

HCl. Hasil identifikasi KLT menujukkan spot berwarna hijau terang dengan Rf 

0,64. Hasil karakterisasi FTIR menunjukkan serapan pada gugus OH di daerah 

3178 cm
-1

.  Serapan gugus C=O di daerah 1670 cm
-1

.  Dan serapan C=C aromatis 

di daerah 1596 cm
-1 

dan didukung oleh adanya serapan overtone di daerah 2000 

cm
-1

. Hasil karakterisasi GCMS menunjukkan satu puncak dengan m/z 151 yang 

merupakan nilai m/z dari senyawa vanilin. Senyawa target tidak terdeteksi 

dikarenakan titik didih senyawa yang begitu besar. Hasil karakterisasi LCMS 

menghasilkan puncak senyawa target pada Rt 3,80 menit dengan m/z 254. 
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 ABSTRACT 

 

Fijriani, R. 2019. The Variation of Grinding in Synthesis of Chalcone Derivative 

Compounds from Vanillin and Acetophenone, Supervisor 1: Ahmad 

Hanapi, M.Sc. Supervisor 2: M. Imamuddin, Lc, M. A. Konsultant: 

Ahmad Ghanaim Fasya, M.Si. 

  

Key Words: Synthesis, Chalcone, Claisen Schmidt condensation, Vanillin, 

Acetophenone 

 

Chalcone is the form of compound classified as flavonoid functioned as the 

biological activity, the derivative chalcone can be synthesized through the 

condensation reaction of Claisen-Schmidt vanillin and acetophenone using the 

grinding method. The grinding technique is done by pounding vanillin reactant 

and acetophenone with the NaOH base catalyst in mortar directly with pestle. This 

research is using the grinding time variation which is 20, 30, 60, 90 and 120 

minutes to get the high rendemen. The reaction product is acidified with HCI 2M. 

The compound identification is using KLT with eluent n-hexane, ethyl acetate and 

chloroform ( 1:1:1 ). The characters of product using the instrument of FTIR, 

GCMS and LCMS.  

The research result shows that highest rendemen is gotten from the 

grinding timing 30 minutes with remdemen 62,35% in the form of pale yellow 

colored solids with the melting point 78-80
o
C. The result of chemical test shows 

the orange color when adding NaOH and yellow coor when adding HCI. The 

identification result of KLT shows the light green spot with Rf 0,64. The character 

result of FTIR shows that the absorb in group OH the area of 3178 cm
-1

.   The 

absorb of group C=O in the area of  1670 cm
-1

.  And the absorb of C=C aromatic 

in the area 1596 cm
-1 

and supported by the existance of overtone absorb in the 

area of 2000 cm
-1

. The character result GCMS shows that the one peak with m/z 

151 which is the form of m/z from vanillin compound. The compound target is 

not detected because the boiled point of compound is so big. The result of LCMS 

characterization produces the top of target compound on Rt 3,80 minutes with m/z 

254.  
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 الملخص
 

 "نوع الوقت للطحن في التوليف مركب النزول كالكون من فانيلين و أسطوفنون". 9١٠٢ .ر فجرياني,
المستشار : أحمد غنائم فشى,  الماجستير. ،محمد امام الدىنالمشرف:  الماجستير. حنافي، المشرف: أحمد

 الماجستير  
 

 التوليف، الكالكون، تكاثف كلايسين شميدت، فانيلين، أسطوفينون.كلمات البحث : 
 

مركب النزول   المركب تصنيع يمكن مختلفة.  بيولوجية أنشطة لها التي مركب الفلافونويد الكالكون هي
 تقنية إجراء .الطحن طريقة باستخدام وأسطوفينون فانيلين من كلايسين شميدت تفاعل خلال من كالكون
 مدقة. مع مباشرة ملاط في NaOH قاعدة بمحفز أسطوفنون مفاعلة ومواد الفانيلين مزج بطريقة الطحن

 للحصول دقيقة ٠9١و   ،٢١ ,٠١، ٠١، 9١ وهي الطحن وقت في الاختلافات البحث هذا استخدمت في
-nمع الشاطف  KLT بستخدام المركبات تحديد M 9. HClمع التفاعل منتاج يحمض .أكبر الإنتاج. على

heksan، أجهزة باستخدام المنتاج توصيف .(٠:٠:٠و كلوروفورم ) إيثيل خلات GCMS ,   FTIR و 
 .LCMS  

دقيقة مع إعادة تشكيل  ٠١أظهرت نتائج البحث أن أكبر الإنتاج محصول عليه في وقت طحن 
. أظهرت نتائج الاختبار oC-٧١-٨٧على شكل صلب أصفر باهت بنقطة الانصهار من  ٠٦،٠9%
 KLT،. أظهرت نتائج تحديد lCHواللون الأصفر عند إضافة  NaOHيميائي لون البرتقالي عند إضافة الك

مع مساحة  Hlالامتصاص في مجموعات  FTIRأظهرت نتائج توصيف Rf  ١.٠٠بقعة خضراء زاهية مع 
٠٠٨٧ cm-1  امتصاص مجموعة .C = H  ٠٠٨١في مساحة cm-1 و .C = C  الامتصاص العطري في

. أظهرت نتائج توصيف cm-1 9١١١ويدعمها وجود امتصاص مفرط في منطقة  cm-1 ٠٦٢٠مساحة 
GCMS  ذروة واحدة معm/z وهي قيمة  ٠٦٠m/z  لمركبات الفانيلين. لم يكشف  المركب الهدف لأن

دقيقات  ٠،٧١تنتج قمم مستخضر الهدف في  LCMSنتائج التوصيف من  نقطة الغليان المركبة كبيرة جدا.
 .m/z 9٦٠ مع
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

1.1 Latar Belakang 

Senyawa kalkon dan turunannya merupakan salah satu dari golongan 

senyawa flavonoid yang memiliki struktur aromatik terkonjugasi dengan gugus 

C=C dan C=O (Prabawati, dkk., 2017). Senyawa kalkon banyak diteliti dan 

banyak ditemukan dalam beberapa tanaman dengan jenisnya yang beragam. 

Senyawa ini termasuk dalam metabolit sekunder yang memiliki berbagai aktivitas 

biologis (Mariana, dkk., 2013). 

Penyebaran senyawa kalkon di alam sangatlah terbatas. Namun 

manfaatnya yang sangat banyak, memicu untuk melakukan penelitian dalam 

mensintesis senyawa kalkon dengan jumlah yang cukup serta variasi yang banyak 

dengan menggunakan metode reaksi kondensasi Claisen Schmidt (Khaeruni, dkk., 

2016). Senyawa kalkon banyak disintesis untuk menghasilkan berbagai senyawa 

turunannya yang sama-sama memiliki potensi aktivitas biologis dan yang sangat 

besar dalam dunia obat-obatan seperti antikanker (Saxena, 2007; Harmastuti dkk, 

2012; Syam dkk, 2012) dan sebagai antimikroba (Eryanti, dkk., 2009), 

antioksidan (Suirta, 2016 dan Azizah dkk, 2015) dan juga antibakteri (Prabawati, 

dkk., 2017). 

Senyawa kalkon dapat disintesis melalui metode kondensasi aldol silang 

atau reaksi kondensasi Claisen Schmidt dari senyawa aldehida aromatik dan keton 

aromatik yang memiliki H alfa. Senyawa aldehida aromatik jika direaksikan 

dengan senyawa keton aromatik yang memiliki H alfa seperti asetofenon akan 
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menghasilkan suatu senyawa kalkon atau turunannya (Palleros, 2004). Reaksi 

tersebut dapat berlangsung dengan bantuan katalis NaOH dimana ion hidroksida 

akan menyerang H alfa dari keton aromatik sehingga dihasilkan anion enolat yang 

akan terkondensasi dengan aldehida aromatik dan menghasilkan senyawa kalkon.  

(Handayani, 2005). 

Arty, dkk (2014) melakukan penelitian optimasi waktu reaksi kondensasi 

antara vanilin dan p-nitroasetofenon menggunakan metode konvensional atau 

refluk dengan katalis asam. Hasil penelitian  menunjukkan bahwa rendemen 

tertinggi diperoleh 16,162 % pada optimasi waktu 5 jam. Hal ini menunjukkan 

bahwa reaksi kondensasi aldol dalam suasana asam dengan metode refluk dapat 

terjadi namun dalam jumlah yang sedikit dengan waktu yang sangat lama. 

Penelitian lain, Budimarwanti, dkk (2010) juga melakukan penelitian sintesis 2-

hidroksikalkon menggunakan katalis asam dan basa dengan metode konvensional 

atau refluk. Pada hasil sintesis dengan katalis asam tidak terbentuk kristal yang 

mengindikasikan senyawa kalkon tidak terbentuk. Sedangkan hasil sintesis yang 

menggunakan katalis basa diperoleh kristal berwarna oranye dengan rendemen 

hasil sintesis 31,22 %. Berdasarkan hasil penelitian tersebut dalam sintesis kalkon 

lebih efektif menggunakan katalis basa.   

Beberapa penelitian lainnya mencoba melakukan sintesis kalkon dengan 

katalis basa menggunakan metode penggerusan (Faridz, 2009). Ulum (2016) dapat 

mensintesis senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on 

menggunakan metode penggerusan selama 15 menit dengan rendemen sebesar 

55,86 %. Prabawati, dkk  (2017), juga telah melakukan penelitiannya dalam 

mensintesis senyawa kalkon 3-metoksi-4-hidroksikalkon menggunakan bahan 



3 
 

 
 

vanilin, asetofenon dan NaOH dengan teknik penggerusan. Hasil penelitian 

menunjukkan bahwa senyawa kalkon terbentuk dengan adanya kristal berwarna 

oranye dengan titik leleh 58 – 59 
o
C setelah proses penggerusan sekitar 25 menit. 

Sedangkan Fitriyani (2015) melakukan sintesis senyawa 3-metoksi-4-

hidroksikalkon dengan variasi jenis dan konsentrasi katalis basa melalui 

kondensasi Claisen Schmidt dengan teknik penggerusan. Hasil penelitian 

menunjukkan bahwa rendemen terbaik sebesar 78,9 % berupa kristal berwarna 

kuning dengan proses penggerusan selama 90 menit.  

Berdasarkan hasil penelitian yang telah disebutkan, dapat dilihat bahwa 

pada umumnya metode penggerusan dalam sintesis kalkon memberikan rendemen 

yang lebih besar dengan variasi waktu penggerusan yang berbeda-beda dibanding 

metode konvensional atau refluk. Sehingga dibutuhkan metode dan waktu reaksi 

penggerusan yang tepat untuk mendapatkan hasil sintesis yang maksimal. Metode 

penggerusan memiliki beberapa kelebihan diantaranya, mudah dilakukan yaitu 

dengan cara menumbuk reaktan dalam mortar secara langsung. Selain itu dapat 

meminimalisir dalam penggunaan pelarut yang tidak ramah lingkungan. Sehingga 

limbah yang dihasilkan dari proses sintesis lebih minimalis. Hal ini telah 

dijelaskan dalam aqur’an surat Ar-Ruum ayat 41: 

                               

      

 

Artinya: “Telah nampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan karena 

perbuatan tangan manusi, supay Allah merasakan kepada mereka 

sebahagian dari (akibat) perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke 

jalan yang benar) (QS. Ar-Ruum: 41)”. 
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Sesuai dengan ayat yang telah dijelaskan bahwa metode penggerusan ini 

merupakan langkah awal dalam usaha mengurangi kerusakan alam. Selain itu, 

hasil rendemen yang diperoleh dari metode ini juga maksimal dengan waktu yang 

efisien (Prabawati, dkk., 2017). 

Berdasarkan alasan tersebut dan hasil penelitian sebelumnya maka 

diperlukan adanya penelitian dalam sintesis senyawa kalkon dari vanilin dan 

asetofenon menggunakan metode penggerusan dengan variasi waktu untuk 

mengetahui rendemen terbesar. Hasil sintesis dengan rendemen terbesar 

selanjutnya dikarakterisasi dengan menggunakan spektrofotometer FTIR,  GCMS 

(Azizah, dkk., 2015) dan LCMS (Hapsari, dkk., 2018). 

 

1.2 Rumusan Masalah 

Berdasarkan uraian pada latar belakang maka diperoleh rumusan masalah yaitu 

1. Bagaimana hasil identifikasi dan karakterisasi sintesis senyawa turunan kalkon 

menggunakan metode penggerusan dengan variasi waktu? 

2. Bagaimana hasil rendemen dari variasi waktu penggerusan pada sintesis kalkon 

dari vanilin dan asetofenon? 

 

1.3 Tujuan 

Berdasarkan rumusan masalah, tujuan penelitian ini adalah  

1. Untuk mengetahui hasil identifikasi dan karakterisasi sintesis senyawa kalkon 

menggunakan metode penggerusan dengan variasi waktu. 

2. Untuk mengetahui hasil rendemen dari variasi waktu penggerusan pada sintesis 

kalkon dari vanilin dan asetofenon. 
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1.4 Batasan Masalah 

Batasan masalah pada penelitian ini antara lain adalah: 

1. Sintesis senyawa dilakukan menggunakan katalis basa NaOH 

2. Sintesis senyawa dilakukan menggunakan teknik penggerusan dengan 

temperatur kamar dalam variasi waktu 20, 30, 60, 90 dan 120 menit 

3. Hasil sintesis diidentifikasi menggunakan kromatografi lapis tipis (KLT) 

4. Produk hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan spektrofotometer FTIR, 

GCMS dan LCMS.  

5. Perbandingan komposisi vanilin, asetofenon dan katalis basa NaOH adalah 

(1:1:3) 

 

1.5 Manfaat 

Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan pengetahun tentang  

sintesis senyawa turunan kalkon dari vanilin dan asetofenon menggunakan metode 

penggerusan dengan variasi waktu yang lebih ekonomis, mudah dan ramah 

lingkungan.  
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BAB II 

KAJIAN PUSTAKA 

 

2.1 Kalkon 

Kalkon adalah golongan senyawa flavonoid yang yang memilki α, β-keton 

tak jenuh dan dua struktur cincin fenil terkonjugasi. Struktur dasar kalkon dapat 

dilihat pada Gambar 2.1 (Rahman, 2011). 

 

Gambar 2.1 Struktur dasar kalkon 

Kalkon dapat ditemui di beberapa tanaman dan keberadaannya di alam sangatlah 

terbatas dibanding senyawa-senyawa flavonoid lainnya. Kalkon memiliki manfaat 

yang mampu menarik perhatian secara luas karena memiliki berbagai aktivitas 

farmakologis dan bermanfaat sebagai pengembangan obat baru dengan toksisitas 

yang rendah  (Rahman, 2011). Aktivitas farmakologis kalkon diantaranya, 

antikanker (Saxena, 2007; Harmastuti dkk, 2012; Syam dkk, 2012), antimikroba 

(Eryanti dkk, 2009), antioksidan (Suirta, 2016 dan Azizah dkk, 2015) dan juga 

antibakteri (Prabawati dkk, 2017). Sehingga sintesis kalkon di laboratorium 

banyak dilakukan dalam bidang organik maupun untuk ahli kimia obat (Rahman, 

2011).  

Kalkon dapat disintesis di laboratorium menggunakan reaksi kondensasi 

aldol silang atau Claisen Shmidt. Metode ini sangat sederhana dan mudah 

dilakukan serta murah (Siddiqui, dkk., 2010). Kalkon lebih mudah terbentuk 
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dalam suasana basa (Achmad, 1986). Echeverria, dkk (2009) mensintesis kalkon 

melalui reaksi kondensasi Claisen Schmidt dari 2-hidroksiasetofenon dan 

dimetoksibenzaldehida yang tersubstitusi. Hasil sintesis menujukkan terbentuknya 

struktur kalkon seperti pada Gambar 2.2 (Echeverria, dkk., 2009). 

  

 

Gambar 2.2 Struktur kalkon dari 2-hidroksiasetofenon dan dimetoksi 

benzaldehida 

 

2.2 Vanilin 

Vanilin merupakan bahan dasar yang biasa digunakan dalam sintesis 

organik. Vanilin adalah kristal tak berwarna berbentuk jarum yang memilki titik 

leleh 77,9 
o
C, titik didih 285 

o
C, massa jenis 1,056 g/mL dan berat molekul 

152,15 g/mol. Vanilin larut dalam pelarut organik seperti eter, alkohol, kloroform 

dan asam asetat. Sedikit larut dalam pelarut air (Mulyono, 2006). Vanilin adalah 

kelompok fenol dengan nilai pKa 7,38 (SIDS Dossier, 1996). Senyawa ini  

memiliki struktur aldehida aromatik, gugus karbonil, hidroksil dan metoksi 

dengan rumus molekul C8H8O3. Namun senyawa ini tidak memilki atom H alfa 

pada strukturnya (Arty, dkk., 2014). Struktur dari vanilin dapat dilihat pada 

Gambar 2.3 (Budimarwanti,2007). 
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Gambar 2.3 Struktur senyawa vanilin 

Senyawa alam vanilin banyak digunakan oleh masyarakat atau industri sebagai 

flavouring agent pada makanan. Selain itu vanilin dilaporkan memiliki manfaat 

sebagai antimikroba dan antioksidan di bidang pengawetan makanan 

(Budimarwanti, 2007). 

 

2.3 Asetofenon 

Asetofenon merupakan senyawa yang biasa digunakan untuk bahan dasar 

sintesis senyawa organik. Asetofenon memilki rumus molekul C8H8O dengan 

struktur keton aromatik. Zat cair tidak berwarna dan berbau tajam. Senyawa ini 

mendidih pada suhu 202
 o

C, melebur pada suhu -45,7
 o

C, massa jenis 1,03 g/mL 

dan berat molekul 120,15 g/mol (Mulyono, 2006). Senyawa asetofenon memiliki 

nilai pKa 19 (Sykes, 1989). Asetofenon larut dalam pelarut organik seperti eter, 

akohol, kloroform, lemak dan gliserol. Struktur Asetofenon ditunjukkan pada 

Gambar 2.4 (Sumardjo, 2009). 

CH2

O

H

 

Gambar 2.4 Struktur senyawa astofenon 
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2.4 Reaksi Kondensasi Aldol 

 Kondensasi aldol adalah reaksi organik antara dua senyawa yang sejenis. 

Senyawa adehida dengan senyawa aldehida lainnya, senyawa keton dengan 

senyawa keton lainnya. Dalam suasana basa, aldehida atau keton akan membentuk 

anion enolat dengan konsentrasi rendah. Anion enolat akan bereaksi dengan 

adehida atau keton pasangannya yang sejenis menghasilkan suatu senyawa aldol.  

Senyawa aldol memilki ikatan rangkap  terkonjugasi dengan gugus karbonilnya 

yang menjadikan senyawa aldol mudah mengalami dehidrasi. Dehidrasi secara 

spontan terjadi saat ikatan rangkap dalam senyawa aldol berkonjugasi dengan 

gugus aromatik (Fessenden, 1982). 

Reaksi kondensasi aldol silang merupakan reaksi silang antara senyawa 

aldehida atau keton dengan senyawa karbonil dari aldehida atau keton lainnya 

yang memilki H alfa. Reaksi ini dikenal dengan reaksi kondensasi Claisen 

Schmidt. Reaksi ini dapat terjadi dengan bantuan katalis basa NaOH. Dimana Ion 

hidroksida akan menyerang H alfa dari suatu senyawa keton membentuk anion 

enolat yang teresonansi.  Senyawa nukleofil oleh anion enolat yang teresonansi 

akan menyerang senyawa C karbonil dari aldehida. Hasil produk mengalami 

dehidrasi sehingga mnghasilkan senyawa tak jenuh (Fessenden, 1982). 

Penelitian yang dilakukan oleh Khaeruni, dkk (2016) pada sintesis Trans 

1,3-difenil-2-propen-1-on menggunakan reaksi kondensasi aldol silang atau 

Claisen Schmidt dengan katalis basa. Bahan dasar yang digunakan adalah 

benzaldehida dan asetofenon. Sintesis dilakukan dengan mereaksikan antara 

senyawa benzaldehida yang memiliki struktur aldehida aromatik dengan 

asetofenon yang memiliki struktur keton aromatik dalam suasana basa. Senyawa 
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keton aromatik yang memilki H alfa dalam suasana basa membentuk anion enolat 

stabil. Anion enolat kemudian menyerang C karbonil dari aldehida aromatik pada 

senyawa benzaldehida membentuk senyawa aldol. Selanjutnya senyawa aldol 

akan mengalami dehidrasi secara spontan menghasilkan senyawa Trans-1,3-

difenil-2-propen-1-on. Produk yang diperoleh berupa padatan berwarna kuning 

muda. Hasil rendemen didapatkan 23,7 % pada penggunaan katalis NaOCH3 dan 

25 % pada penggunaan katalis NaH. Mekanisme yang terjadi pada reaksi 

kondensasi Claisen Schmidt dari benzaldehida dan asetofenon ditunjukkan pada 

Gambar 2.5 (Khaeruni, dkk., 2016). 

CH2

O

Na CH2

O

H

O

O O

HB

H

-

O

asetofenon Benzaldehida

Aldol

Trans-1,3-difenil-2-propen-1-on

H2O

B

-BH

-B

O OH

+

H

: : : : :

: ::
:

:: :

Keterangan: B = H =Natrium Hidroksida

                     B = OCH3 = Sodium Metoksida

 

Gambar 2.5 Mekanisme reaksi kondensasi Claisen Schmidt dalam suasana basa 
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Produk kondensasi Claisen sering bercampur dengan produk Adisi 

Michael akibat penyerangan produk Claisen Schmidt oleh anion enolat sisa. 

Sehingga menghasilkan suatu produk samping yang tidak diharapkan. Azizah, 

dkk (2015) dalam mensintesis senyawa 3-metoksi-4-hidroksikalkon menghasilkan 

suatu produk samping berupa senyawa 3-(4-hidroksi-3-metoksifenil)-1,5-

difenilpentana-1,5-dion. Harapannya anion enolat dari asetofenon hanya 

menyerang senyawa vanilin. Namun anion enolat yang tersisa menyerang produk 

senyawa target itu sendiri. Hal ini dibuktikan dari data spektra massa yang telah 

diperoleh nilai m/z 374 yang menunjukkan berat molekul dari senyawa produk 

samping 3-(4-hidroksi-3-metoksifenil)-1,5-difenilpentana-1,5-dion. 

Sintesis senyawa organik melalui reaksi kondensasi Claisen Schmidt dapat 

dilakukan menggunakan teknik penggerusan yang sangat sederhana dengan waktu 

yang relatif cepat. Serta ramah lingkungan karena mengurangi penggunaan pelarut 

yang berbahaya bagi lingkungan (Prabawati, dkk.,2017).  Fitriyani (2015) 

mensintesis 3-metoksi -4-hidroksikalkon melalui reaksi kondensasi Claisen 

Schmidt menggunakan teknik penggerusan. Hasil sintesis diperoleh rendemen 

sebesar 78,9 % berupa padatan berwarna kuning dengan titik leleh 182 - 184 
o
C. 

Berdasarkan hasil tersebut dapat diketahui bahwa senyawa kalkon dapat terbentuk 

melalui reaksi kondensasi Claisen Schmidt dengan teknik penggerusan.  

 

2.5  Identifikasi Senyawa Hasil Sintesis 

 Produk sintesis diidentifikasi menggunakan metode KLT (kromatografi 

lapis tipis). Prinsip metode ini adalah pemisahan berdasarkan perbedaan distribusi 

dari senyawa-senyawa campuran antara fasa diam dan fasa geraknya. Identifikasi 
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menggunakan KLT bertujuan untuk mengetahui suatu komponen senyawa dalam 

campuran berdasarkan nilai Rf-nya (Day dan Underwood, 2002).  

 Nilai Rf  merupakan indikasi suatu identifikasi suatu senyawa. Nilai Rf 

yang diperoleh hasil identifikasi dibandingkan dengan nilai Rf standar. 

Identifikasi nilai Rf yang sama dengan standar, maka memilki karakteristik yang 

sama juga atau bisa mirip. Bila nilai Rf hasil identifikasi berbeda jauh dengan 

standar maka dapat dikatakan senyawanya juga berbeda. Nilai Rf dapat dihitung 

dengan rumus berikut (Day dan Underwood, 2002): 

Rf = Jarak yang ditempuh substansi 

          Jarak yang ditempuh oleh pelarut 

 Azizah, dkk (2015) mengidentifikasi senyawa 3-(4-hidroksi-3 

metoksifenil)-1-fenil-2-propen-1-on dengan KLT menggunakan eluen kloroform. 

Hasil penelitian menunjukkan nilai Rf produk sebesar 0,5625. Arty, dkk (2014) 

juga menggunakan KLT sebagai identifikasi kemurnian produk senyawa kalkon 

dengan variasi waktu reaksi 3, 5 dan 7 jam. eluen yang digunakan adalah 

campuran etil asetat : n-heksana (1:4). Hasil penelitian diperoleh nilai Rf  pada 

waktu reaksi 3, 5 dan 7 jam secara berturut-turut sebesar (-), 0,511 dan 0,53. 

 

2.6 Karakterisasi Spektrofotometer FTIR (fourier transform infra red). 

Senyawa hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan spektrofotometer 

FTIR (fourier transform infra red). Spektrofotometer FTIR untuk mendeteksi 

gugus fungsional dari senyawa target, mengidentifikasi senyawa, dan 

menganalisis senyawa dalam campuran. Spektrum hasil analisis FTIR 

menunjukkan letak pita absorpsi yang dikaitkan dengan adanya gugus fungsional 

tertentu (Day dan Underwood, 2002). 
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Radiasi yang diserap oleh senyawa menghasilkan suatu serapan 

gelombang infra merah.  Hasil Serapan gelombang tergantung pada gugus fungsi 

suatu senyawa yang dianalisis. Hasil analisis spektrum FTIR pada sintesis 

senyawa 3-metoksi-4-hidroksikalkon terdapat serapan pada daerah 3371,57 cm
-1

 

yang menunjukkan adanya gugus fungsi –OH. Serta muncul serapan pada 

bilangan gelombang 2831,5 cm
-1

 menujukkan gugus Csp
2
-H, dan adanya gugus 

aromatik dibuktikan dengan adanya serapan pada daerah 1581,63 cm
-1

 (Prabawati, 

dkk., 2017).  

Azizah, dkk (2015) mengkarakterisasi senyawa 3-metoksi-4-

hidroksikalkon mengguanakn FTIR. Hasil spektrum menghasilkan serapan pada 

bilangan gelombang 3420 cm
-1

 yang menujukkan gugus fungsi –OH, 1654 cm
-1

 

yang menujukkan gugus fungsi keton C=O, 2936 cm
-1

 dan 3066 cm
-1

 yang 

menunjukkan gugus fungsi Csp
2
-H dan juga terdapat serapan pada bilangan 

gelombang 1584 cm
-1

 yang menunjukkan adanya gugus aromatik dalam senyawa 

tersebut. Ciri khas adanya senyawa kalkon atau turunannya adalah memilki ikatan 

tak jenuh Csp
2
-H, gugus aromatik, gugus keton dan hilangnya gugus aldehida dari 

vanilin yang merupakan reaktan dari sintesis 3-metoksi-4-hidroksikalkon.  

Fauzi’ah, dkk (2016) mengkarakterisasi produk sintesis kalkon dengan 

FTIR. Hasil spektra menunjukkan produk kalkon telah terbentuk. Hal ini ditandai 

dengan adanya serapan di daerah 1653 cm
-1

 yang menujukkan gugus karbonil 

C=O dari keton aromatik. Terdapat serapan juga di daerah 1242 dan 1035 cm
-1 

yang merupakan adanya gugus ester dari metoksi. Hal ini menunjukkan bahwa 

reaksi kondensasi telah terjadi. 
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2.7 Karakterisasi GCMS (Gas Chromatography Mass Spectrometry) 

Produk hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan GCMS. Tujuan 

karakterisasi dengan GCMS adalah untuk membuktikan adanya senyawa target 

yang terkandung dalam sampel (Azizah, dkk., 2015). GCMS adalah instrument 

gabungan dari GC dan MS dengan fungsi masing-masing. Prinsip dari GC adalah 

pemisahan campuran senyawa berdasarkan kecepatan migrasi komponen-

komponen penyusunnya menggunakan fasa gerak berupa gas (Fessenden, 1991). 

Sedangkan MS berfungsi untuk mendeteksi massa berdasarkan nilai m/z dari 

senyawa yang telah dipisahkan oleh GC berupa fragmen-fragmen. Massa fragmen 

adalah petunjuk berat molekul dan struktur dari senyawa yang terkandung sampel 

( Fessenden, 1982).   

Jumlah peak atau puncak menujukkan jumlah senyawa dalam sampel. 

Hasil karakterisasi sintesis senyawa kalkon dibuktikan menggunakan GCMS yang 

memberikan 2 puncak. Puncak 1 memilki waktu retensi 12,510 dan % area 6,36 

%. Puncak 2 memilki waktu retensi 50,360 % dan % area 93,64 %. Pada data MS 

diperoleh nilai m/z sebesar 208. Berdasarkan hasil yang diperoleh, dapat diketahui 

struktur senyawa produk merupakan struktur dari senyawa kalkon (Suirta, 2016). 

Azizah, dkk (2015) mengkarakterisasi 3-metoksi-4-hidroksikalkon dengan 

GCMS. Hasil penelitian menunjukkan bahwa produk hasil sintesis mengandung 

senyawa target 3-metoksi-4-hidroksikalkon dengan persen hasil terbaik sebesar 

76,56 % serta kemurnian diperoleh 87,02 %.  

Pudjono, dkk (2008)  membuktikan struktur produk hasil sintesis 2,5- bis-

(4’- hidroksi benzilidin) siklopentanon dan 2,5-bis-( 4’-kloro benzilidin) 

siklopentanon menggunakan MS. Hasil penelitian Spektra MS 1 menunjukkan 
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berat molekul m/z 292 yang menunjukkan berat molekul dari C19H16O3 (senyawa 

target). Struktur dari rumus molekul C19H16O3 dapat dilihat pada Gambar 2.6. 

 

Gambar 2.6 2,5- bis-(4’- hidroksi benzilidin) siklopentanon 

Pada Spektra SM 2 diperoleh berat molekul m/z 392 yang menunjukkan berat 

molekul dari C19H14Cl2O. Struktur dari C19H14Cl2O dapat dilihat pada Gambar 

2.7. 

 

Gambar 2.7 2,5-bis-( 4’-kloro benzilidin) siklopentanon 

 

2.8 Karakterisasi LCMS (Liquid Chromatography Mass Spectrometry) 

Karakterisasi menggunakan LCMS adalah untuk mendeteksi senyawa 

yang terkandung dalam produk hasil sintesis. Kelebihan dari instrument LCMS 

adalah dapat mendeteksi senyawa yang bersifat nonvolatil dengan berat molekul 

yang tinggi. LCMS juga dapat digunakan untuk senyawa-senyawa yang memilki 

titik didih tinggi seperti senyawa kalkon dan turunannya ( Williams dan Flaming, 

1997).  

Hapsari, dkk (2018) mensintesis senyawa turunan kalkon 4-hidroksi-3-

metilkalkon dan 4-hidroksi-3-metoksikalkon. Produk hasil sintesis dikarakterisasi 

menggunakan instrument LCMS. Hasil penelitian menunjukkan pada senyawa 4-
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hidroksi-3-metilkalkon muncul pucak pada kromatogram dengan waktu retensi 

2,6 menit dan nlai m/z pada spektra massa 238. Sedangkan senyawa 4-hidroksi-3-

metoksikalkon muncul puncak pada kromatogram dengan waktu retensi 3,8 menit 

dengan nilai m/z pada spektra massa 254.  
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BAB III 

METODE PENELITIAN 

 

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian 

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan April – November 2018 di 

Laboratorium Kimia Organik dan Instrument Jurusan Kimia Fakultas Sains dan 

Teknologi Universitas Islam Negeri (UIN) Maulana Malik Ibrahim Malang. 

 

3.2 Alat dan Bahan 

3.2.1 Alat 

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah gelas arloji, spatula, 

neraca analitik, mortar dan alu jenis kermaik, pipet ukur 1 mL, beaker glass 50 

mL, pipet ukur 10 mL, erlenmayer 50 mL, labu ukur 50 mL, pipet tetes, kertas 

saring, corong, bola hisap, corong pisah, botol semprot, statif, desikator, pengaduk 

gelas, tabung reaksi, oven, plat KLT GF254, chamber, melting point apparatus 

(MPA), pipa kapiler, thermometer, spektrofotometer UV-Vis, spektrofotometer 

FTIR, dan GCMS.  

3.2.2 Bahan 

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah aseton teknis, vanilin 

p.a Merck,  asetofenon p.a Merck, NaOH p.a, akuades, HCl 2M, kloroform, 

etanol, nitrogen, n-heksana, etil asetat dan KBr. 

3.3 Rancangan Penelitian 

Penelitian ini dilakukan dengan uji eksperimental di laboratorium. Sintesis 

senyawa kalkon dilakukan dengan mereaksikan reaktan vanilin dan asetofenon 
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menggunakan katalis basa berupa padatan NaOH dengan perbandingan variasi 

waktu penggerusan. Senyawa target diuji sifat fisika, kimia dan titik leleh 

menggunakan melting point apparatus. Kemudian diidentifikasi menggunakan 

KLT dan dikarakterisasi menggunakan instrument spektrofotometer FTIR GCMS 

dan LCMS 

 

3.4 Tahapan Penelitian 

Penelitian ini dilakukan dengan tahapan sebagai berikut: 

1. Sintesis senyawa kalkon dilakukan dengan mereaksikan vanilin dan asetofenon 

menggunakan katalis basa NaOH dengan variasi waktu penggerusan 20, 30, 

60, 90 dan 120 menit melalui reaksi kondensasi Claisen Schmidt 

2. Uji Sifat fisika dan kimia 

3. Identifikasi menggunakan KLT 

4. Karakterisasi menggunakan spektrofotometer FTIR, GCMS dan LCMS  

 

3.5 Prosedur Penelitian  

3.5.1 Sintesis Senyawa 3-metoksi-4-hidroksikalkon (Rahman, dkk., 2012) 

Vanilin sebanyak 2,5 mmol (0,38 g), NaOH sebanyak 7,5 mmol (0,29 g) 

dan asetofenon  sebanyak 2,5 mmol (0,29 mL) dimasukkan ke dalam mortar jenis 

keramik. Campuran digerus di dalam mortar menggunakan alu pada temperatur 

ruang dengan variasi waktu penggerusan selama 20, 30, 60, 90, dan 120 menit dan 

didiamkan selama 1 jam. Pasta yang terbentuk ditambahkan aquades sebanyak 10 

mL. Kemudian diasamkan dengan HCl 2M setetes demi tetes hingga berwarna 

kuning sempurna dan terbentuk endapan. Endapan yang terbentuk disaring dan 
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dikeringkan. Jika tidak terbentuk endapan diekstraksi menggunakan pelarut 

kloroform dengan corong pisah. Setelah dikocok didiamkan sampai terbentuk dua 

fasa. Fasa organik pada lapisan bawah diambil dan di uapkan pelarutnya 

menggunakan nitrogen sampai benar-benar kering. Padatan yang diperoleh di 

masukkan dalam desikator kemudian ditimbang. Hasil senyawa produk diuji sifat 

fisika dan kimia, diidentifikasi menggunakan KLT. Selanjutnya dikarakterisasi 

menggunakan FTIR, GCMS dan LCMS 

3.5.2 Uji Sifat Fisika dan Kimia 

Uji sifat fisika meliputi pengamatan bentuk, warna, titik leleh dan 

kelarutan. Uji titik leleh senyawa menggunakan melting point apparatus. Uji 

kelarutan produk hasil sintesis  menggunakan aquadest, kloroform dan etanol. Uji 

sifat kimia produk hasil sintesis dilakukan dengan mereaksikan produk hasil 

sintesis dengan NaOH 2M dan HCl 2M. Dan diamati perubahan warnanya. 

3.5.3   Identifikasi Menggunakan KLT (Kromatografi Lapis Tipis) 

3.5.3.1 KLTA (Kromatografi Lapis Tipis Analitik)  

Plat KLT silica GF254 berukuran 10 x 10 cm dikeringkan menggunakan 

oven pada suhu 100 
o
C Selama 20 menit. Masing-masing senyawa hasil sintesis 

yang telah dilarutkan dalam kloroform ditotolkan pada plat KLT sebanyak 2 

totolan dengan jarak 1 cm dari tepi bawah plat menggunakan pipa kapiler. Plat 

dimasukkan dalam chamber yang berisi eluen yang telah dijenuhkan. Eluen yang 

digunakan adalah n-heksa : etil asetat : kloroform dengan perbandingan 1:1:1. 

Selanjutnya plat silika diangkat saat pelarut telah mencapai 1 cm sebelum batas 

akhir. Plat dikeringkan dan disinari dengan lampu UV pada panjang gelombang 



20 
 

 
 

254 dan 366 nm. Spot yang terbentuk dari masing-masing totolan diamati dan 

dibandingkan dengan spot reagen dan dihitung nilai Rf masing-masing spot.  

3.5.3.2  KLT 2-D (Kromatografi Lapis Tipis 2 Dimensi) 

Plat KLT silica GF254 berukuran 10 x 10 cm dikeringkan menggunakan 

oven pada suhu 100 
o
C Selama 20 menit. Produk hasil sintesis yang memiliki nilai 

rendemen tertinggi dilarutkan dalam pelarut kloroform dan ditotolkan sebanyak 3 

kali totolan pada plat KLT dengan jarak 1 cm tepi bawah dan 1 cm tepi kiri. Plat 

dimasukkan dalam chamber yang berisi eluen yang telah dijenuhkan. Eluen yang 

digunakan adalah n-heksa : etil asetat : kloroform dengan perbandingan 1:1:1. 

Selanjutnya plat silika diangkat saat pelarut telah mencapai 1 cm sebelum batas 

akhir. Plat dikeringkan dan disinari dengan lampu UV pada panjang gelombang 

254 dan 366 nm. Plat dimasukkan kembali ke dalam chamber yang berisi eluen 

yang telah dijenuhkan dengan posisi tepi kiri pada elusi pertama diputar 9
o
C 

menjadi berada di tepi bawah secara vertikal. Eluen yang digunakan adalah 

kloroform dan etil asetat (9 :1). Selanjutnya plat silika diangkat saat pelarut telah 

mencapai 1 cm sebelum batas akhir. Plat dikeringkan dan disinari dengan lampu 

UV pada panjang gelombang 254 dan 366 nm. 

3.5.3.3 KLTP (Kromatografi Lapis Tipis Preparatif) 

Plat KLT silica GF254 berukuran 10 x 10 cm dikeringkan menggunakan 

oven pada suhu 100 
o
C Selama 20 menit. Produk hasil sintesis yang memiliki nilai 

rendemen tertinggi dilarutkan dalam pelarut kloroform hingga 1000 ppm.  

Kemudian ditotolkan pada plat KLT dari jarak 1 cm tepi kiri dan 1 cm tepi bawah 

beruntun ke kanan hingga 1 cm sebelum tepi kanan. Ulangi totolan sebanyak 10 

kali dari tepi kiri ke kanan. Plat dimasukkan dalam chamber yang berisi eluen 
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yang telah dijenuhkan. Eluen yang digunakan adalah n-heksa : etil asetat : 

kloroform dengan perbandingan 1:1:1. Selanjutnya plat silika diangkat saat 

pelarut telah mencapai 1 cm sebelum batas akhir. Plat dikeringkan dan disinari 

dengan lampu UV pada panjang gelombang 254 dan 366 nm. Spot yang berwarna 

yang dianggap senyawa baru (produk) dikerok dan dilarutkan dalam kloroform 

kemudian di vortex dan di sentrifuge. Supernatan yang diperoleh diambil dan 

diuapkan pelarutnya. Kemudian padatan yang didapatkan dianalisa menggunakan 

FTIR.  

3.5.4  Karakterisasi Produk Hasil Sintesis 

3.5.4.1 Karakterisasi menggunakan Spektrofotometer FTIR 

Produk hasil sintesis dan produk hasil KLTP dikarakterisasi menggunakan 

FTIR. Produk dicampurkan dengan KBr dan digerus dalam mortar agate. 

Selanjutnya dipress. Pelet yang terbentuk diletakkan dalam sampel holder 

instrument FTIR dan diukur dalam rentang 4000-400 cm
-1

. Hasil spektrum FTIR 

senyawa produk dibandingkan dengan spektrum FTIR senyawa vanilin.  

3.5.4.2 Karakterisasi menggunakan GCMS 

Sebanyak 1 mikroliter senyawa produk hasil sintesis yang telah dilarutkan 

dalam kloroform diinjeksikan ke dalam instrument GCMS menggunakan syringe 

dan dianalisis. Hasil kromatogram yang diperoleh dibandingkan dengan standard. 

Kondisi operasional alat GCMS: 

GCMS-QP2010S SHIMADZU 

Jenis Kolom   : AGILENTJ %W DB-1 VF – 5MS 

Panjang Kolom  : 30 meter 

Detektor   : QP 2010 

Oven     : Terprogram 100
o
C (5 menit) – 290 

o
C (50 menit) 

Temperatur Injektor  : 310 
o
C 

Tekanan Gas    : 20 kPa 

Kecepatan Aliran Gas  : 0.49 mL/menit (konstan) 
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3.5.4.3 Karakterisasi menggunakan LCMS 

Produk hasil sintesis yang memiliki nilai rendemen tertinggi yaitu pada 

produk penggerusan 30 menit dikarakterisasi menggunakan LCMS. Produk hasil 

sintesis yang telah dilarutkan dalam pelarut metanol diinjeksikan ke dalam alat 

LCMS sebanyak 2 µL.  Kondisi operasional alat LCMS: 

LC    : Tipe Aceella 1250 (Thermo Scientific) 

MS    : Tipe TSQ Access 

Suhu Kolom   : 35
o
C 

Eluen     : 0,1 % asam format dalam air (A) 

  0,1 % asam format dalam asetonitril (B) 

  0,1 % asam format dalam methanol (C) 

Kecepatan Aliran Eluen : 300 µL/menit selama 6,50 menit  
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BAB IV 

PEMBAHASAN 

 

4.1 Sintesis Senyawa 3-metoksi-4-hidroksikalkon 

Sintesis senyawa 3-metoksi-4-hidroksikalkon dari vanilin dan asetofenon 

melalui reaksi Claisen Schmidt dilakukan menggunakan metode penggerusan 

dengan variasi waktu 20 menit, 30 menit, 60 menit, 90 menit dan 120 menit. 

Katalis yang digunakan adalah NaOH dengan perbandingan mol masing-masing 

antara vanilin, asetofenon dan NaOH adalah 1:1:3. Produk yang diperoleh berupa 

serbuk berwarna kuning pucat.  

Reaksi hasil penggerusan antara vanilin, asetofenon dan NaOH 

menghasilkan suatu produk turunan kalkon berupa garam. Vanilin memiliki nilai 

pKa 7,83 sedangkan asetofenon memiliki nilai pKa 19. Hal ini ,menunjukkan 

bahwa keasaman vanilin lebih besar dibandingkan dengan asetofenon, sehingga 

katalis NaOH akan cenderung bereaksi lebih dulu dengan vamilin membentuk 

garam fenolat (Fessenden, 1982). Mekanisme yang terjadi disajikan pada Gambar 

4.1.  

H

O:

O

OCH3

Na
H

O:

ONa

OCH3

-OH2

Garam VanilinVanilin

OH

H

 

Gambar 4.1 Mekanisme reaksi NaOH dan Vanilin Membentuk Garam Vanilin 

Basa NaOH yang tersisa akan berekasi dengan asefenon membentuk anion 

enolat. Anion enolat kemudian akan bereaksi dengan garam vanilin dengan 
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menyerang C karbonil pada garam fenolat membentuk suatu senyawa aldol. 

Senyawa aldol mengalami dehidrasi secara spontan di dalam air membentuk 

garam produk (Budimarwanti dan Handayani, 2010). Mekanisme yang terjadi 

dapat dilihat pada Gambar 4.2.  Hasil penggerusan berupa pasta oranye yang 

kemudian dilarutkan dalam air sebanyak 10 mL untuk melarutkan garam produk.  
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Gambar 4.2 Mekanisme Reaksi Pembentukan Garam Produk 

  

Pembentukan garam produk menjadi senyawa 3-metoksi-4-hidroksikalkon adalah 

dengan pengasaman menggunakan larutan HCl 2M. Pengasaman dilakukan 

dengan cara menambahkan larutan HCl 2M tetes demi tetes. Ion H
+ 

dari HCl akan 
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menggantikan posisi Na
+ 

pada garam produk sehingga akan terbentuk senyawa 3-

metoksi-4-hidroksikalkon. Senyawa target yang terbentuk akan mengendap pada 

proses pengasaman. Mekanisme reaksi ditunjukkan pada Gambar 4.3 (Fessenden, 

1991).   

O

O

OCH3

:: :
Na

H Cl

-

O

OCH3

OH

+ NaCl

 

Gambar 4.3 Mekanisme reaksi pembentukan senyawa target 

 Pengasaman pada produk hasil sintesis tidak membentuk endapan. Hal ini 

dimungkinkan karena sedikitnya senyawa target yang terbentuk dari proses 

sintesis sehingga senyawa target tidak dapat mengendap. Proses pengasaman 

menghasilkan koloid berwarna kuning . Hal ini membuktikan bahwa senyawa 

target telah terbentuk namun dalam jumlah yang sedikit. Sehingga dilakukan 

ekstraksi cair-cair menggunakan pelarut kloroform untuk memisahkan senyawa 

target dari air. Senyawa target dalam larutan akan larut dalam pelarut kloroform 

dan terpisah dari fasa air. Fasa organik pada fasa bawah diambil dan diupakan 

pelarutnya menggunakan gas nitrogen. Sehingga diperoleh produk berupa padatan 

berwarna kuning pucat. Warna kuning pucat merupakan warna dari senyawa 

target yang telah terbentuk dari proses sintesis (Azizah, 2015). Wujud dan warna 

reaktan yang digunakan pada proses sintesis adalah padatan putih (vanilin) dan 

cairan bening (asetofenon).  Hal ini menujukkan bahwa padatan berwarna kuning 

pucat yang terbentuk adalah produk yang mengandung senyawa baru yaitu 
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senyawa target. Massa produk setiap variasi menghasilkan massa yang berbeda-

beda. Massa produk disajikan pada Tabel 4.1 

Tabel 4.1 Massa Produk Hasil Sintesis 

No. Variasi Waktu Penggerusan  Massa Produk Rendemen  

1 Produk 1 ( 20 menit ) 0,355 g 55,51 % 
2 Produk 2 ( 30 menit ) 0,399 g 62,35 % 
3 Produk 3 ( 60 menit ) 0,387 g 60,45 % 
4 Produk 4 ( 90 menit ) 0,371 g 58,04 % 
5 Produk 5 ( 120 menit ) 0,365 g 57,10 % 

 

Berdasarkan data yang diperoleh menunjukkan bahwa rendemen terbesar dari 

variasi waktu 20,30, 60, 90 dan 120 menit didapatkan pada waktu penggerusan 30 

menit dengan nilai rendemen sebesar 62,35%. Waktu penggerusan setelah 30 

menit massa yang diperoleh cenderung terus menurun. Hal ini dimungkinkan 

karena produk dalam metode ini sangat sulit terbentuk. Sehingga tidak bisa 

mencapai nilai rendemen yang tinggi. Hasil rendemen tidak bisa menentukan 

kemurnian atau presentase senyawa target 3-metoksi-4-hidroksikalkon dalam 

produk hasil sintesis. Sehingga dilakukan uji kimia pada produk hasil sintesis dan 

dianalisa menggunakan instrument FTIR.  Produk dengan rendemen tertinggi 

dianalisa kembali menggunakan GCMS dan LCMS untuk mengetahui presentase 

senyawa target 3-metoksi-4-hidroksikalkon dalam produk hasil sintesis.  

 

4.2 Uji Sifat Fisika dan Kimia 

4.2.1 Uji Sifat Fisika  

 Uji sifat fisika pada produk meliputi bentuk, warna, titik leleh dan kelarutan 

produk hasil sintesis. Kelarutan produk diuji menggunakan pelarut air, etanol dan 

kloroform. Uji titik leleh menggunakan melting point apparatus. Data yang 

diperoleh ditunjukkan pada tabel 4.2. 
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Tabel 4.2 Data pengamatan uji sifat fisika 

Sampel Bentuk Warna Titik leleh 
Kelarutan 

Air Etanol KLoroform 

Vanilin Serbuk Putih 74-80
 o
C SL SL L 

Produk 1 Serbuk Kuning 76-78
 o
C TL SL L 

Produk 2 Serbuk Kuning 78-80
o
C TL SL L 

Produk 3 Serbuk Kuning 63-65
o
C TL SL L 

Produk 4 Serbuk Kuning 76-77
o
C TL SL L 

Produk 5 Serbuk Kuning 71
o
C TL SL L 

Keterangan :  TL = Tidak larut 

   SL = Sedikit larut  

   L   = Larut 
 

 

 Azizah (2015) pada sintesis turunan kalkon dari vanilin dan asetofenon 

menghasilkan produk berbentuk serbuk berwarna kuning pucat dengan titik leleh 

76 o
C. Berdasarkan data pada tabel 4.4 menunjukkan produk yang diharapkan 

telah terbentuk dengan ciri khas serbuk berwarna kuning pucat. Namun masih 

campuran karena titik leleh masing-masing variasi berbeda-beda. Titik leleh 

produk sintesis hampir sama dengan titik leleh vanilin. Hal ini dapat disimpulkan 

bahwa masing-masing produk hasil sintesis mengandung senyawa vanilin dari 

sisa reaksi paa saat proses sintesis.  

4.2.2 Uji Sifat Kimia 

 Uji sifat kimia dengan mereaksikan produk hasil sintesis dengan larutan 

NaOH 2M dan HCl 2M. Perubahan warna disajikan pada Tabel 4.3. Berdasarkan 

data yang telah diperoleh menunjukkan bahwa senyawa yang diharapkan telah 

terbentuk. Senyawa 3-metoksi-4-hidroksikalkon akan berubah menjadi warna 

oranye pada saat direaksikan dengan NaOH dan akan berubah menjadi warna 

kuning saat direaksikan dengan HCl (Azizah, 2015). Hasil uji kimia dengan 

NaOH dan HCl dapat dilihat pada gambar 4.4. 
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Tabel 4.3 Hasil uji Kimia dengan NaOH dan HCl 

Produk 
Hasil Uji 

+NaOH +HCl +NaOH 

Penggerusan  

20, 30, 60, 90 dan 120 menit 
larut  

oranye 

larut  

kuning 

larut 

oranye 

 

 

 
 

 

Gambar 4.4 Hasil uji kimia dengan NaOH dan HCl 

Keterangan: a. Produk + NaOH 2M 

b. Produk + NaOH 2M + HCl 2M 

c. Produk + NaOH 2M + HCl 2M + NaOH 2M 

 

Pada penambahan NaOH Ion Na
+
 dari NaOH akan menggantikan posisi H

+
 

pada produk. H
+
 yang terlepas akan berikatan dengan OH membentuk air 

(Budimarwanti dan Handayani, 2010). Sehingga terbentuklah garam produk yang 

larut dalam air. Reaksi senyawa 3-metoksi-4-hidroksikalkon dengan NaOH dapat 

dilihat pada Gambar 4.5.  

-

O

OCH3

OH

+

-

O

OCH3

O

:: :

Na

+ H2O
NaOH

Gambar 4.5 Reaksi senyawa 3-metoksi-4-hidroksikalkon dengan NaOH 

Tahap selanjutnya adalah penambahan HCl. Garam produk yang berwarna 

oranye akan mengalami perubahan warna menjadi warna kuning saat direaksikan 

dengan HCl. Penambahan HCl menjadikan posisi Na
+ 

pada garam produk 

tergantikan oleh H
+ 

dari HCl (Budimarwanti dan Handayani, 2010). Sehingga 

a b c 
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produk terbentuk kembali dengan ciri khas warna kuning (Azizah, 2015). 

Mekanisme reaksi yang terjadi disajikan pada Gambar 4.6.  

O
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Gambar 4.6 Mekanisme reaksi garam produk dengan HCl 

Selanjutnya di uji lagi dengan menambahkan larutan NaOH kembali. Dan produk 

mengalami perubahan warna menjadi oranye kembali. Hal ini membuktikan 

bahwa produk yang diharapkan benar-benar telah terbentuk dimana produk selalu 

berwarna oranye saat ditambahakan basa dan berwarna kuning saat ditambahkan 

asam (Azizah, 2015).   

Senyawa 3-metoksi-4-hidroksikalkon  memilki gugus OH yang bersifat 

hidrofilik, namun juga memilki gugus hidrokarbon tak jenuh lebih panjang yang 

menjadikan senyawa tersebut  bersifat hidrofobik atau tidak larut air tetapi larut 

dalam pelarut nonpolar seperti kloroform (Sastrohamidjojo, 2004). Produk hasil 

sintesis dilarutkan dalam kloroform kemudian direkasikan dengan NaOH dan 

selanjutnya direaksikan dengan HCl. Hasil uji kimia dengan kloroform, NaOH 

dan HCl disajikan pada Tabel 4.4. dan perubahan warna dapat dilihat pada 

Gambar 4.7.   

Tabel 4.4 Hasil uji kimia dengan kloroform, NaOH dan HCl 

Produk 
Hasil Uji 

+Kloroform +NaOH +HCl 

Penggerusan 20, 30,  

60, 90 dan 120 menit 

larut  

Kuning 

2 fasa 

fasa atas oranye 

fasa bawah bening 

2 fasa 

fasa atas bening 

fasa bawah kuning 
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Gambar 4.7 Hasil uji Kimia dengan kloroform, NaOH dan HCl 

Keterangan:  

a.  Produk hasil sintesis + kloroform 

b. Produk hasil sintesis + kloroform + larutan NaOH 2M 

c. Produk hasil sintesis + kloroform + larutan NaOH 2M + larutan HCl 2M 

 

Produk hasil sintesis larut sempurna dalam kloroform, dan membentuk 2 

fasa saat direaksikan dengan NaOH. Fasa atas yang berwarna oranye adalah 

garam dari produk yang larut dalam air. Sedangkan fasa bawah adalah kloroform 

yang berwarna bening. Produk yang awalnya larut dalam kloroform, saat 

direaksikan dengan NaOH akan berpindah ke bagian atas (air) karena menjadi 

garam dan larut dalam fasa air. Dan pada penambahan HCl, garam dari produk 

yang larut dalam fasa air akan menjadi senyawa target kembali yang larut dalam 

kloroform pada fasa bawah. Sehingga fasa atas (air) menjadi bening. Sedangkan 

fasa bawah adalah kloroform yang mengandung senyawa target.  

Produk hasil sintesis juga diuji kimia dengan air, kloroform dan NaOH. 

Produk dilarutkan dalam air. Kemudian ditambahkan pelarut kloroform dan 

a b 

c 
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selanjutnya direaksikan dengan NaOH. Hasil pengamatan disajikan pada Tabel 

4.5 dan perubahan warna dapat dilihat pada Gambar 4.8.  

 

Tabel 4.5 Hasil uji kimia dengan air, kloroform danNaOH 

Produk 
Hasil Uji 

+Air +kloroform +NaOH 

Penggerusan 20, 

30, 60, 90 dan 120 

menit 

tidak larut 

tak berwarna 

2 fasa 

fasa atas bening 

fasa bawah kuning 

2 fasa 

fasa atas oranye 

fasa bawah bening 

 

 

      
 

 
 

Gambar 4.8 Hasil uji kimia dengan air, kloroform dan NaOH 

Keterangan:  

a.  Produk hasil sintesis + air 

b.  Produk hasil sintesis + air + kloroform 

c. Produk hasil sintesis + air + kloroform + larutan NaOH 2M 

 

Hasil pengamatan menunjukkan bahwa produk tidak larut dalam aquades. 

Dan membentuk 2 fasa saat ditambahkan kloroform. Fasa bawah adalah 

kloroform karena memilki massa jenis lebih besar dibanding air. Sedangkan fasa 

atas adalah air. Produk larut sempurna dalam fasa kloroform. Kemudian 

b  a 

  c 
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direaksikan dengan NaOH mengalami perubahan menjadi warna oranye pada fasa 

air. Hal ini karena produk tersubtitusi menjadi garam produk yang larut dalam 

fasa air. sehingga fasa air mengalami perubahan warna menjadi oranye akibat 

mengandung garam produk. Sedangkan kloroform pada fasa bawah berwarna 

kuning karena mengadung senyawa target. 

Berdasarkan data hasil uji kimia yang telah dilakukan dapat disimpulkan 

bahwa produk hasil sintesis mengandung senyawa 3-metoksi-4-hidroksikalkon 

dengan ciri khas berwarna oranye saat direaksikan dengan larutan NaOH 2M, dan 

berwarna kuning saat direaksikan dengan larutan HCl 2M. Senyawa target larut 

dalam pelarut nonpolar dan tidak larut dalam pelarut polar (Azizah,2015).  

4.3 Identifikasi Menggunakan Kromatografi Lapi Tipis (KLT) 

4.3.1 Kromatografi Lapis Tipis Analitik (KLTA) 

 Identifikasi menggunakan KLTA bertujuan untuk menganalisis senyawa 

apa saja yang terdapat dalam produk hasil sintesis berdasarkan spot yang 

terbentuk. Hasil identifikasi KLTA berupa nilai Rf dan warna spot di bawah 

lampu UV 254 dan 366. Nilai Rf dan warna spot dari senyawa target 

dibandingkan dengan warna dan nilai Rf vanilin dan asetofenon. Spot yang 

memilki nilai Rf dan warna berbeda dengan reaktan diduga adalah senyawa target. 

Untuk memisahkan senyawa-senyawa yang tekandung dalam produk hasil sintesis 

secara sempurna, membutuhkan jenis eluen yang sesuai dan perbandingan yang 

tepat.  Sehingga dilakukan KLTA variasi jenis eluen dengan variasi perbandingan. 

Variasi eluen disajikan pada Tabel 4.6. Berdasarkan nilai resolusi menunjukkan 

bahwa resolusi terbaik dari variasi eluen yang telah dilakukan adalah pada eluen 

n-heksana, etil asetat dan kloroform (1:1:1) dengan nilai resolusi yang paling 
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besar 0,4351. Nilai resolusi yang tinggi menujukkan kesempurnaan keterpisahan 

antara dua spot. Sehingga eluen yang digunakan adalah n-heksana, etil asetat dan 

kloroformm (1:1:1). 

Tabel 4.6 Variasi Eluen dan Variasi Perbandingannya 

Eluen 
Spot 

Rf Resolusi  
Jumlah  Keterangan 

Kloroform 2 Berimpitan 0,387 

0,462 
}0,3030 

Kloroform : etanol  

(1:1) 
2 Berekor 

0,912 

0,987 
}0,1964 

Kloroform : etanol  

(9:1) 
2 Bertumpuk 

0,812 

0,912 
}0,3535 

Kloroform : n-heksana  

(3:1) 
2 Berimpitan 

0,550 

0,525 
}0,2357 

Kloroform : n-heksana  

(2:1) 
2 Berimpitan 

0,550 

0,625 
}0,3263 

Kloroform : n-heksana  

(4:1) 
2 Berimpitan 

0,437 

0,487 
}0,2357 

n-heksana : etil asetat  

(1:2) 
2 Berimpitan 

0,647 

0,705 
}0,3535 

n-heksana : etil asetat  

(2:1) 
2 Berimpitan 

0,375 

0,437 
}0,4041 

n-heksana : etil asetat : kloroform 

(1:1:2)  
3 Berimpitan 

0,525 

0.575 

0,725 

}0,3535 

}1,2121 

n-heksana : etil asetat : kloroform 

(2:1:2) 
3 Berimpitan 

0,425 

0,462 

0,650 

}0,3030 

}1,7677 

n-heksana : etil asetat : 

kloroform (1:1:1) 
3 terpisah  

 0,437 

0,537 

0,750 

}0,4351 

}1,2728 

 

Hasil KLTA produk menghasilkan 3 spot dengan warna yang berbeda dan 

Rf berbeda. Masing-masing variasi pada produk hasil sintesis di bawah lampu UV 

254 nm muncul spot yang mirip dengan spot vanilin yang memilki warna hitam 

dengan Rf yang hampir mirip dengan Rf senyawa vanilin yaitu 0.5. Hal ini diduga 
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produk hasil sintesis masih mengandung vanilin dari reaksi sisa. Masing-masing 

produk hasil sintesis tiap variasi juga menghasilkan Spot kedua berwarna hijau 

terang pada panjang gelombang 366 nm yang dikatakan sebagai senyawa baru 

dari hasil sintesis. Hal ini menunjukkan bahwa senyawa target yang diharapkan 

telah terbentuk. Hasil KLTA dari produk hasil sintesis disajikan pada Gambar 4.9. 

Sedangkan nilai Rf dari warna spot yang diperoleh dapat dilihat pada Tabel 4.7. 

 

               

 

Gambar 4.9 Hasil KLTA dari Vanilin, Asetofenon dan Produk Hasil Sintesis 

Keterangan:  

(a)  : Di bawah UV 254 nm spot dari reaktan vanilin 

(a1-a5) : Di bawah UV 254 nm  spot senyawa vanilin dari produk hasil sintesis  

(b).  : Di bawah UV 254 nm spot dari reaktan asetofenon  

(c1-c5) : Di bawah UV 366 nm spot senyawa target dari produk hasil sintesis 

 

 

Tabel 4.7 Nilai Rf dan Warna Spot Hasil KLTA 

Sampel 
Rf Warna di bawah Sinar UV 366 

Spot 1 Spot 2 Spot 3 Spot 1 Spot 2 Spot 3 

Vanilin 0,56 - - Hitam - - 

Asetofenon - - 0,80 - - Hitam 

Produk 1 0,57  0,64 - Hitam  Hijau terang - 

Produk 2 0,57 0,64 - Hitam  Hijau terang - 

Produk 3 0,57 0,64 - Hitam  Hijau terang - 

Produk 4 0,58 0,65 - Hitam  Hijau terang - 

Produk 5 0,59 0,66 - Hitam  Hijau terang -  

Berdasarkan hasil yang diperoleh maka dilakukan KLT 2 dimensi untuk 

uji kemurnian kembali dan memastikan senyawa yang diharapkan benar-benar 

a 

b 

a1 a2 a3 a4 a5 

c1 c2 c3 c4 
c5 
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telah terpisah sempurna. Kemudian dilakukan KLTP untuk mengisolasi senyawa 

target dari produk campuran untuk mendapatkan senyawa yang diharapkan. 

 

4.3.2 Kromatografi Lapis Tipis Dua Dimensi (KLT 2D) 

 Tujuan KLT 2 dimensi adalah untuk menguji kemurnian spot produk yang 

dihasilkan dari proses KLTA. Produk yang digunakan adalah produk yang 

memiliki nilai rendemen tertinggi yaitu pada penggerusan 30 menit. Hasil KLT 2 

dimensi disajikan pada Gambar 4.10 

 

        

     a      b  

Gambar 4.10 Hasil KLT 2 dimensi elusi pertama dan elusi kedua 

Keterangan: a. Elusi pertama menghasilkan 2 spot 

b. Elusi kedua menghasilkan 2 spot   

 

KLT 2 dimensi dielusi sebanyak dua kali. Eluen yang digunakan pada 

elusi pertama adalah n-heksana : etil asetat : kloroform (1:1:1). Elusi pertama 

menghasilkan 2 spot berwarna hitam dan hijau terang. Selanjutnya di elusi 

kembali dengan posisi diputar 90 
o
C. Tepi kiri menjadi tepi bawah. Eluen yang 

digunakan pada elusi kedua adalah etil asetat : kloroform (1:9) (Wunga, 2017). 

2 

1 

1 
2 

1 
2 
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Elusi kedua menghasilkan 2 spot berwarna hitam dan hijau terang. Spot hitam 

adalah senyawa vanilin. Sedangkan spot hijau terang adalah senyawa target. 

Berdasarkan hasil KLT 2 dimensi menujukkan bahwa pemisahan senyawa produk 

hasil sintesis benar-benar telah terpisah dan tidak mengandung senyawa lain 

selain vanilin dan senyawa target.  

4.3.3 Kromatografi Lapis Tipis Preparatif (KLTP) 

 Tujuan KLTP adalah untuk mengisolasi senyawa target dari campuran 

produk hasil sintesis. Eluen yang digunakan adalah n-heksana, etil asetat dan 

kloroform (1:1:1), sesuai dengan yang dihasilkan dari uji KLTA. Hasil KLTP 

menujukkan tiga spot yang memisah secara sempurna. Hasil KLTP disajikan pada 

Gambar 4.11. 

                 
        a      b  

Gambar 4.11 Hasil KLTP 

Keterangan :  

a. Hasil pengamatan di bawah sinar UV 366 spot berwarna hijau terang adalah 

senyawa target  

b. Hasil pengamatan di bawah sinar UV 254 spot berwarna hitam adalah senyawa 

vanilin  

 

 

 Spot berwarna hijau terang dikerok dan dilarutkan dalam pelarut 

kloroform. Kemudian di vortex agar senyawa target pada silika larut dalam 

kloroform. Selanjutnya disentrifuge dan diambil supernatan. Pelarut diuapkan 
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pada suhu ruang sehingga diperoleh senyawa yang diharapkan. Senyawa yang 

diperoleh dikarakterisasi menggunakan FTIR.  

4.4 Karakterisasi Produk Hasil Sintesis  

4.4.1  Karakterisasi Menggunakan FTIR 

4.4.1.1 FTIR Produk Hasil Sintesis 

 Produk hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan FTIR. Spektra masing-

masing variasi disajikan pada Gambar 4.12.  

 

 
Gambar 4.12 Spektra FTIR Produk Hasil Sintesis   

 

 

Spektra produk menghasilkan serapan gugus OH pada bilangan gelombang di 

daerah 3000 – 3500 cm
-1

 dengan karakter  melebar.  Serapan gugus C=O aldehida 

dengan ciri khas intensitas strong di daerah 1600 cm
-1 

dan didukung
 
adanya 

serapan C-H aldehida intensitas lemah tajam pada daerah 2800 – 2700 cm
-1 

. 

Serapan C=C aromatis di daerah 1500 cm
-1 

dan didukung oleh adanya serapan 
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overtone di daerah 1667-2000 cm
-1

. Daerah bilangan gelombang spektra produk 

hasil sintesis dapat  dilihat pada Tabel 4.8.  

 

Tabel 4.8 Daerah Bilangan Gelombang Spektra FTIR Produk Hasil Sintesis 

Gugus Fungsi  
Daerah Bilangan Gelombang ( cm-1) 

 
Produk 1 Produk 2 Produk 3 Produk 4 Produk 5 

OH 

 
3446 3178 3468 3183 3209 

C sp3-H 

 
2856 2852 2800 2853 2860 

C=O aldehida   1670 1670 1667  1670 1668 

C=C aromatis  1515 1596 1592 1598 1592 

 

Hasil analisa spektra FTIR menunjukkan bahwa spektra FTIR produk hasil 

sintesis memiliki spektra dengan serapan gugus fungsi dari senyawa target dan 

vanilin. Gugus fungsi dari senyawa target dan vanilin memang hampir sama. 

Sehingga spektra yang dihasilkan juga tidak jauh berbeda. Spektra vanilin 

disajikan pada Gambar 4.13. Dalam bentuk struktur, senyawa target dan senyawa 

vanilin memiliki jenis gugus fungsi yang sama dan hanya dibedakan dengan 

gugus C=C alkena yang dimiliki oleh senyawa target dan tidak dimiliki oleh 

vanilin. Serapan C=C alkena muncul di daerah 1640 – 1680 cm
-1

 dan didukung 

dengan adanya serapan tajam C-H alifatik di daerah 2900 cm
-1

. Spektra produk 

hasil sintesis tidak menghasilkan serapan tajam di daerah 2900 cm
-1

. Hal ini 

dikarenakan produk hasil sintesis lebih dominan mengandung senyawa vanilin di 

banding senyawa target. Sesuai dengan hasil identifikasi KLT yang menunjukkan 

bahwa produk hasil sintesis masih mengandung vanilin dari sisa reaksi.  
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Gambar 4.13 Spektra FTIR Senyawa Vanilin 

 

4.4.1.2 FTIR Produk Hasil KLTP  

 Produk hasil KLTP dikarakterisasi menggunakan FTIR. Hasil spektra 

disajikan pada Gambar 4.14.  

 

Gambar 4.14 Spektra FTIR Produk Hasil KLTP 

 

Berdasarkan spektra yang diperoleh menunjukkan bahwa produk hasil KLTP 

mengandung senyawa target dan campuran silika. Silika yang masih tersisa di 
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dalam sampel dibuktikan dengan adanya serapan dengan intensitas yang tajam 

pada bilangan gelombang 1097 cm
-1

 dengan profil melebar yang menunjukkan 

masih adanya silika yang memiliki gugus Si-O (Si-O-Si) pada daerah bilangan 

gelombang 1100-1187 cm
-1

 ( Herlina dan Safitra, 2018). Sedangkan senyawa 

target dibuktikan dengan adanya serapan gugus C=C alkena pada daerah 1649 cm
-

1 
 yang didukung dengan adanya serapan C-H alifatik di daerah 2955 cm

-1 
. 

Serapan di daerah 1734 cm
-1 

 juga muncul yang merupakan gugus C=O keton. 

Hasil interpretasi spektra disajikan pada Tabel 4.9.  

 

Tabel 4.9 Interpretasi Spektra FTIR Produk Hasil KLTP 

Gugus Fungsi 
Bilangan Gelombang cm

-1
 

Bentuk Pita 
Range Spektra 

OH 3000-3500 3480 broad, medium 

C-H alifatik 2900 2955 Sharp 

C=O keton 1600-1800 1734 Sharp, Strong 

C=C alkena  1600 1649 Sharp, medium 

Si-O (Si-O-Si) 1100 1097 Broad 

 

4.4.2 Karakterisasi Menggunakan GCMS 

 Karakterisasi produk hasil sintesis menggunakan GCMS  adalah untuk 

membuktikan adanya senyawa target dalam produk hasil sintesis. GC memberikan 

informasi banyaknya senyawa yang terkandung dalam sampel berdasarkan jumlah 

puncak yang dihasilkan. Sedangkan MS memberikan informasi tentang adanya 

senyawa target pada sampel berdasarkan nilai m/z yang didapatkan.  

Pada kromatogram GC dari produk hasil sintesis variasi waktu 30 menit 

menghasilkan satu puncak yang sangat tajam pada menit 11.460 dengan persen 

area 100%. Satu puncak menunjukkan jumlah senyawa yang terkandung dalam 

produk hasil sintesis. Kromatogram produk hasil sintesis variasi waktu 30 menit 
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disajikan pada Gambar 4.15. Puncak yang muncul memilki spektra massa yang 

disajikan pada Gambar 4.16. Spektra massa yang diperoleh menghasilkan puncak 

yang memilki nilai m/z sebesar 151 dengan kelimpahan relatif 100.  

Gambar 4.15 Kromatogram Senyawa Produk Hasil Sintesis 

 

 
       Gambar 4.16 Spektra Massa Senyawa Produk Hasil Sintesis 

 

 

Berdasarkan standar internal pada library meramalkan bahwa puncak itu 

adalah senyawa vanilin. Sehingga dapat dikatakan bahwa senyawa target yang 

diharapkan tidak diperoleh. Hal ini dimungkinkan karena titik didih senyawa yang 

diharapkan terlalu tinggi sehingga tidak terdeteksi oleh GCMS . Hanya vanilin 

yang mampu terdeteksi oleh GCMS. Vanilin merupakan reaktan yang digunakan 

pada proses sintesis yang diduga masih tersisa pada saat proses sintesis. 

Fragmentasi pada senyawa vanilin ada dua pola. Kemungkinan pola fragmentasi 

pertama disajikan pada Gambar 4.17.   

Vanilin memiliki nilai m/z 152 ditembakkan elektron berenergi tinggi 70 

ev. Sehingga elektron akan terlepas dari molekul vanilin menghasilkan ion 

bermuatan positif  (+) dan radikal dengan nilai m/z 152. MS hanya mendeteksi ion 
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molekul bermuatan positif. Sehingga senyawa radikal tidak akan terbaca pada 

spektra MS. Ion molekul vanilin akan  mengalami fragmentasi pertama dengan 

lepasnya radikal hidrogen. Sehingga nilai m/z berkurang menjadi 151 yang 

muncul pada puncak pertama. Selanjutnya ion yang bermuatan positif dengan m/z 

151 mengalami fragmentasi kembali dengan lepasnya gugus C=O. Sehingga nilai 

m/z menjadi 123 yang munculpada puncak ketiga. Fragmentasi ketiga dengan 

lepasnya gugus OCH2. Sehingga nilai m/z menjadi 93 yang muncul pada puncak 

kelima. Fragmentasi keempat dengan lepasnya gugus C=O. Sehingga nilai m/z  

menjadi 65 yang muncul pada puncak ketujuh. 
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Gambar 4.17 Pola Fragmentasi Pertama  dari Senyawa Vanilin  

 

Pola fragmentasi kedua dari senyawa vanilin adalah Ion molekul vanilin 

kehilangan gugus CH3. Sehingga nilai m/z berkurang menjadi 137 yang muncul 

pada puncak kedua. Selanjutnya ion yang bermuatan positif dengan m/z 137 

mengalami fragmentasi kembali dengan lepasnya gugus C=O. Sehingga nilai m/z 

menjadi 109 yang muncul pada puncak keempat. Fragmentasi selanjutnya 

kehilangan gugus C=O. Sehingga nilai m/z menjadi 81 yang muncul pada puncak 

keenam. Kemudian lepasnya gugus C=O kembali. Nilai m/z  menjadi 53 yang 
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muncul pada puncak kedelapan. Pola fragmentasi kedua dari senyawa vanilin 

dapat dilihat pada Gambar 4.18. 
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Gambar 4.18 Pola Fragmentasi kedua dari Senyawa Vanilin 

 

4.4.3 Karakterisasi Menggunakan LCMS 

Karakterisasi menggunakan LCMS adalah untuk mendeteksi senyawa yang 

terkandung dalam produk hasil sintesis. LCMS mampu memisahkan senyawa 

berdasarkan kepolarannya terhadap fasa diam dan fasa geraknya serta mampu 

mendeteksi suatu senyawa berdasarkan berat molekulnya dari nilai m/z yang 

didapatkan. Hasil karakterisasi menggunakan LCMS pada produk hasil sintesis 

variasi waktu 30 menit berupa kromatogram yang disajikan pada Gambar 4.19. 

 

Gambar 4.19 Kromatogram LCMS Produk Hasil Sintesis 

Pada kromatogram muncul puncak pertama pada waktu retensi 2,48 menit 

yang merupakan puncak dari senyawa vanilin dengan nilai m/z 152. Puncak kedua 
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pada waktu retensi 3,80 menit yang merupakan puncak dari senyawa target yaitu 

senyawa 3-metoksi-4-hidroksikalkon dengan  nilai m/z 254. Sesuai dengan 

penelitian Hapsari, dkk (2018). Puncak ketiga pada waktu retensi 4,09 menit yang 

merupakan puncak produk samping dari proses sintesis yaitu senyawa 3-(4-

hidroksi-3-metoksifenil)-1,5-difenilpentana-1,5-dion dengan nilai m/z 374 

(lampiran). Sedangkan puncak keempat dan kelima merupakan puncak milik 

blanko (lampiran). Hasil identifikasi senyawa disajikan pada Tabel 4.10.  

Tabel 4.10 Hasil Identifikasi LCMS Senyawa 

  

Jenis Senyawa 
Waktu 

Retensi (min) 

Luas  

Area 
m/z 

Presentase  

(%) 

Vanilin 2,48 4706513 152 93,9768 

3-metoksi-4-hidroksikalkon 3,8 267600,8 254 5,3432 

3-(4-hidroksi-3-metoksifenil) 

-1,5-difenilpentana-1,5-dion 
4,09 34046,12 374 0,6798 

 

Berdasarkan hasil yang diperoleh menujukkan bahwa presentase senyawa 

target yang diharapkan yaitu senyawa 3-metoksi-4-hidroksikalkon hanya sebesar 

5,3432 % dan masih di dominasi oleh vanilin yang merupakan reaktan dari proses 

sintesis dengan presentase 93,9768 %. Hal ini karena pembentukan produk dalam 

reaksi ini menggunakan metode penggerusan sangat sulit terjadi. Asetofenon 

merupakan reaktan dalam penelitian ini dengan nilai pKa 19. Berdasarkan teori 

bronsted menunjukkan bahwa reaksi akan berjalan ke arah asam basa yang yang 

lebih lemah. Anion enolat yang tebentuk dari asetofenon dengan NaOH akan 

cenderung mengalami reversible menjadi asetofenon kembali (asam lemah). 

Sehingga asetofenon sangat sulit membentuk anion enolat yang digunakan untuk 

bereaksi dengan garam vanilin. Akibatnya garam vanilin yang terbentuk juga 

semakin banyak karena tidak bereaksi dengan anion enolat. Hal ini yang 
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menjadikan presentase senyawa vanilin sangat besar dibandingkan senyawa 

target. Sedangkan asetofenon ikut menguap pada saat tahap penguapan pelarut 

menggunakan gas nitrogen. Selain itu energi dan suhu juga berpengaruh terhadap 

tebentuknya produk. Sedikitnya produk yang tebentuk dimungkinkan juga karena 

metode penggerusan menggunakan energi manusia yang terbatas dan pada suhu 

ruang yang menjadikan suatu reaksi semakin mudah mengalami reversible. 

Sehingga dapat disimpulkan bahwa untuk memperoleh produk yang lebih banyak 

membutuhkan energi yang lebih besar dan suhu yang tinggi.  

Produk samping muncul dengan presentase 0,6798 % akibat adanya reaksi 

Adisi Michael pada proses sintesis. Produk samping yang muncul dari reaksi 

Adisi Michael adalah senyawa 3-(4-hidroksi-3-metoksifenil)-1,5-difenilpentana-

1,5-dion. Adisi Michael merupakan reaksi antara anion enolat dari asetofenon 

dengan senyawa target (Azizah, 2015). 

O
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Asetofenon

O

OCH3

OH

O

O

H H

OO

OCH3

OH

Pelarut Air 3-(4-hidroksi-3-metoksifenil)-1,5-difenilpentana-1,5-dion

+ OH

 

Gambar 4.20 Mekanisme Reaksi Pembentukan senyawa 3-(4-hidroksi-3-

metoksifenil)-1,5-difenilpentana-1,5-dion 
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Anion enolat yang diharapkan hanya bereaksi dengan garam vanilin, ternyata juga 

bereaksi dengan senyawa target. Mekanisme reaksi Adisi Michael pada 

pembentukan senyawa 3-(4-hidroksi-3-metoksifenil)-1,5-difenilpentana-1,5-dion 

dapat dilihat pada Gambar 4.20. Sehingga dapat diketahui bahwa produk yang 

diharapkan telah terbentuk meskipun dalam jumlah yang sangat sedikit.  

 

4.5 Prospektif Islam Terhadap Sintesis Senyawa Turunan Kalkon 

Menggunakan Metode Penggerusan 

Allah menciptakan manusia di atas bumi ialah sebagai khalifah Allah yang 

artinya sebagai pelaksana kehendak Allah. Oleh karena menjadi khalifah 

hendaklah menjadi muslih, berarti suka memperbaiki dan memperindah. Sintesis 

senyawa turunan kalkon dari vanilin dan asetofenon menggunakan metode 

penggerusan dengan variasi waktu adalah solusi dalam memperbaiki dengan 

mengurangi kerusakan alam. Karena metode penggerusan mengurangi 

penggunaan pelarut yang tidak ramah lingkungan. Sehingga dapat meminimalisir 

limbah yang dihasilkan. Hal ini telah dijelaskan dalam al-Qur’an surat ar-Ruum 

ayat 41   

                              

         

 

Artinya: “Telah nampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan karena 

perbuatan tangan manusi, supay Allah merasakan kepada mereka 

sebahagian dari (akibat) perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke 

jalan yang benar) (QS. Ar-Ruum: 41).” 

 

Hamka (1982) menafsirkan ayat ini dengan merenungi kerusakan yang 

terjadi di darat karena bekas perbuatan manusia seperti bahaya asap-asap pabrik, 
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kendaraan bermotor  dan zat-zat pembakar lainnya yang tiap hari dihirup setiap 

saat, sehingga paru-paru manusia penuh dengan kotoran  dan kerusakan“ وَالْبحَْزِِ  .

di laut”. Limbah dari pabrik-pabrik kimia yang mengalir melalui sungai-sungai 

menuju lautan, semakin lama semakin banyak. Hingga ikan-ikan di perairan dan 

tanaman-tanaman air penuh dengan racun. Sudah banyak bukti berjuta ikan mati 

terdampar di tepi pantai akibat keracunan. Ini semua adalah setengah daripada 

akibat perbuatan manusia.  

Pada ujung surah ar-Ruum ayat 41 disampaikan agar manusia berfikir,   

ِيزَْجِعُىنَِ ِلعََلَّهمُْ “mudah-mudahan mereka kembali ke jalan yang benar”. Arti 

kembali itu sangat dalam. Bukan maksudnya mengembalikan jarum sejarah 

kebelakang. Melainkan kembali memperbaiki alam dengan mengurangi kerusakan 

di muka bumi ( Hamka, 1982). Allah SWT berfirman, ِبعَْضَِ الَّذِيِعَمِلىُا  yang 

menujukkan bahwa sebagian besar balasan ada di akhirat (Al-Qurthubi, 2009).  

Dan telah diperingatkan pula dalam firman Allah pada surat al-A’raf ayat 

56: 

                      

         

 

Artinya: “Dan janganlah kamu membuat kerusakan di muka bumi, sesudah 

(Allah) memperbaikinya dan Berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut 

(tidak akan diterima) dan harapan (akan dikabulkan). Sesungguhnya 

rahmat Allah Amat dekat kepada orang-orang yang berbuat baik (QS. 

Al-A’raf: 56).” 

 

Firman Allah SWT َوَلََِِتفُْسِدُواِفيِِالْْرَْضِِِبعَْدَِِإصِْلََحِها “Dan jangan merusak di 

muka bumi, sesudah Allah memperbaikinya”. Dalam ayat ini Allah memberikan 
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peringatan agar manusia tidak berbuat segala kerusakan di muka bumi. Baik 

sedikit maupun banyak. Mencemari lingkungan dengan membuang limba-limbah 

berbahaya ke lingkungan tanpa mengontrolnya termasuk perbuatan kerusakan di 

muka bumi. Karena memberikan dampak negatif yang sangat besar terhadap 

makhluk hidup dan lingkungan sekitarnya. 

ِوَطَمَعًا ِوَادْعُىهُِِخَىْفاً “Dan berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut dan 

harapan”. Hendaknya manusia takut dalam berbuat kerusakan di muka bumi, dan 

berdo’a dengan harapan mendapatkan rahmat dari Allah. Alasan inilah yang 

menjadikan seorang mukmin hendaknya berfikir dahulu sebelum melakukan 

perbuatan agar tidak memberikan dampak kerusakan di muka bumi. Sehingga 

metode penggerusan yang digunakan pada sintesis senyawa turunan kalkon 

merupakan cara berfikir dan solusi yang tepat untuk mengurangi kerusakan di 

muka bumi dan harapan atas rahmat dari-Nya. Pengharapan dan rasa takut ini 

menjadi dua hal yang penting bagi seseorang yang dapat menuntun dirinya meniti 

jalan yang lurus (Bahreisy, 1988). َِِِِقزَِيبِ ِمِهَِِالْمُحْسِنيِه ِإنَِِِّرَحْمَتَِِاللَّّ

“Sesungguhnya rahmat Allah sangat dekat kepada orang-orang yang berbuat 

baik”. Rahmat dan kasih sayang maknanya sama, Artinya adalah ampunan dan 

maghfiroh (Al-Qurthubi, 2008).   

Metode penggerusan pada sintesis senyawa turunan kalkon memiliki banyak 

kelebihan. Selain mudah dilakukan dan ramah lingkungan juga waktu yang 

diperlukan sangat efisien jika dibandingkan metode konvensional yang 

membutuhkan waktu 3-7 jam dengan hasil rendemen yang sangat kecil yaitu 

hanya sebesar 14,478% (Arty, 2014). Begitu banyaknya waktu yang dihabiskan 

untuk melakukan sintesis senyawa turunan kalkon menggunakan metode 
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konvensional. Sehingga waktu untuk beribadah kepada Allah juga semakin 

berkurang yang menjadikan manusia menjadi terbengkalai dalam aktivitasnya.  

Al-Qur’an dan sunnah telah menjelaskan betapa pentingnya waktu sebagai 

anugerah Allah yang diberikan kepada manusia. Sebagaimana firman Allah dalam 

surat al-Ashr ayat 1-3:  

                       

                 

 

Artinya: 1. Demi masa. 

2. Sesungguhnya manusia itu benar-benar dalam kerugian, 

3. kecuali orang-orang yang beriman dan mengerjakan amal saleh dan 

nasehat menasehati supaya mentaati kebenaran dan nasehat menasehati 

supaya menetapi kesabaran. 

 

Al-Ashr berarti masa atau waktu yang di dalamnya berbagai aktifitas anak cucu 

adam berlangsung. Allah Ta’ala telah bersumpah dengan masa tersebut bahwa 

manusia itu dalam kerugian, yakni benar-benar merugi dan binasa kecuali orang-

orang yang beriman, mengerjakan amal salih, saling menasehati dalam kebenaran 

dan nasehat-menasehati supaya menetapi kesabaran. 

Ayat diatas menjelaskan bahwa betapa berharganya waktu bagi manusia. 

Sebagai manusia yang beriman kepada Allah, senantiasa kita harus mampu 

memanfaatkan waktu dengan sebaik-baiknya. Menggunakan waktu untuk 

beribadah kepada Allah dan beramal saleh agar tidak menjadi golongan orang-

orang yang rugi. Karena Allah akan meminta pertanggungjawaban dari waktu 

yang telah diberikan kepada hamba-Nya. Dan sesungguhnya manusia yang 

menghabiskan waktunya dengan sia-sia adalah golongan orang-orang yang rugi. 
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Sehingga alasan inilah yang menjadikan penelitian ini sangat mempertimbangkan 

masalah waktu yang dibutuhkan dalam sintesis senyawa turunan kalkon.  

Sebagai manusia yang beriman kepada Allah maka pada penelitian ini 

dilakukan variasi waktu penggerusan untuk menghasilkan senyawa turunan 

kalkon dengan rendemen yang maksimal pada waktu yang optimum. Hasil 

penelitian menunjukkan bahwa waktu optimum diperoleh pada penggerusan 30 

menit dengan rendemen sebesar 62, 35%. Dibandingkan dengan metode 

konvensional, metode penggerusan memberikan nilai rendemen yang lebih besar 

dengan waktu yang relatif singkat. Hal ini menunjukkan bahwa metode 

penggerusan merupakan metode yang tepat untuk meminimalisir waktu. Sehingga 

kita sebagai manuasia bisa memanfaatkan sisa waktu yang ada dengan hal-hal 

yang positif khususnya beribadah kepada Allahِ SWT dan beramal saleh.   
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BAB V 

PENUTUP 

 

5.1 Kesimpulan 

Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasa maka dapat diambil kesimpulan 

sebagai berikut:  

1. Sintesis senyawa turunan kalkon dari vanilin dan asetofenon menghasilkan 

dua spot pada identifikasi KLT berupa spot warna hijau terang yang 

merupakan senyawa target dengan Rf 0,5 dan spot warna hitam yang 

merupakan senyawa vanilin dari reaksi sisa dengan Rf 0,6. Spektra FTIR 

senyawa target 3-metoksi-4-hidroksikalkon menghasilkan serapan pada gugus 

OH di daerah 3480 cm
-1

, C=C alkena di daerah 1649 cm
-1

, dan C=O keton di 

daerah 1734 cm
-1

. Kromatogram GCMS produk menghasilkan satu puncak 

yang merupakan puncak dari senyawa vanilin dengan m/z 152. Sedangkan 

puncak dari senyawa target tidak muncul pada kromatogram GCMS. 

Kromatogram LCMS pada variasi waktu 30 menit menghasilkan puncak 

senyawa vanilin pada Rt 2,48 menit dengan m/z 152, senyawa target 3-

metoksi-4-hidroksikalkon pada Rt 3,80 menit dengan m/z 254 dan produk 

samping pada Rt 4,09 dengan m/z 374. 

2. Hasil rendemen pada variasi waktu 20, 30, 60, 90 dan 120 menit diperoleh 

rendemen secara berturut-turut sebesar 55,51% ; 62,35% ; 60,45% ; 58,04 ; 

dan 57,10%. Rendemen terbesar sebanyak 62,35% pada waktu penggerusan 

30 menit dengan presentase senyawa target 3-metoksi-4-hidroksikalkon 
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sebesar 5,3432% yang diperoleh dari data LCMS. Sedangkan variasi waktu 

20, 60, 90 dan 120 menit tidak dilakukan analisa menggunakan LCMS 

5.2 Saran  

Berdasarkan hasil penelitian maka dapat dirumuskan beberapa saran sebagai 

berikut:  

1. Perlu dilakukan penambahan persentase pada jumlah reaktan yang 

digunakan agar menghasilkan produk yang lebih banyak. 

2. Perlu adanya pengukuran pH pada tahap penggerusan dan pada saat 

melarutkan hasil penggerusan ke dalam air agar mengetahui tingkat 

keasamannya sehingga mengurangi terjadinya reaksi reversible.  

3. Perlu adanya tahap pemurnian menggunakan kolom dan rekristalisasi 

dengan pelarut yang sesuai untuk menghasilkan senyawa target yang lebih 

murni. 

4. Perlu adanya tahap esterifikasi pada produk hasil sintesis agar senyawa 

dapat terdeteksi pada instrument GCMS. 

5. Perlu adanya variasi waktu reaksi kembali menggunakan metode yang 

berbeda untuk menghasilkan produk yang maksimal. 
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Lampiran 1. Diagram Alir Penelitian 

1.1 Rancangan Penelitian 

 

 

 

 

 

                                 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Senyawa Produk 

Identifikasi  

Spektrofotometer 

GCMS 

 KLTA, KLT 2D 

dan KLTP 

Sifat Fisika dan 

Kimia UJi 

- digerus dengan variasi waktu 20, 30, 60, 90 dan 120 

menit  

- dilarutkan dalam air 10 mL 

- diasamkan dengan HCl 

- diekstraksi cair-cair 

- diuapkan pelarutnya menggunakan gas nitrogen 

 

NaOH 

A
n
al

is
is

 D
at

a 

Vanilin Asetofenon 

Spektrofotometer 

LCMS 

Spektrofotometer 

FTIR Karakterisasi 
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1.2 Sintesis senyawa 3-metoksi-4-hidroksikalkon 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1.3 Uji Sifat Fisika dan Kimia  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

NaOH 

- diambil sebanyak 0,29 g 

- dimasukkan dalam mortar 

- ditambahkan Asetofenon sebanyak 0,29 mL 

- ditambahkan Vanilin sebanyak 0,38 g 

- digerus dengan variasi waktu 20, 30, 60, 90 dan 120 menit 

- didiamkan selama 1 jam  

- ditambahkan aquades sebanyak 10 mL 

- diasamkan dengan HCL 2M tetes demi tetes  

- diekstraksi menggunakan corong pisah 

- diuapkan pelarutnya dengan gas nitrogen 

- ditimbang 

- diuji sifat fisika dan kimia 

- diidentifikasi menggunakan KLTA, KLT 2D dan KLTP 

- dikarakterisasi menggunakan FTIR, GCMS dan LCMS 

 

Senyawa Produk 

Senyawa Produk 

- diamati bentuk dan warnanya 

- diamati kelarutannya dalam pelarut air, 

etanol dan kloroform 

- diuji titik leleh menggunakan MPA 

- direaksikan dengan NaOH 2M dan HCl 2M 

- diamati warnanya 

-  

 Hasil 
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1,4 Identifikasi Senyawa Produk Hasil Sintesis menggunakan KLT 

1.4.1 Kromatografi Lapis Tipis Analitik (KLTA) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1.4.2 Kromatografi Lapis Tipis 2 Dimensi  (KLT 2-D) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Senyawa Produk 

- dilarutkan dalam kloroform 

- ditotolkan pada plat KLT silica GF254 berukuran 10 x 10 cm 

yang telah dikeringkan menggunakan oven pada suhu 100 
o
C 

selama 20 menit dengan jarak 1 cm dari tepi bawah 

- dimasukkan dalam chamber yang berisi eluen berupa n-

heksana:etil asetat:kloroform (1:1:1) yang telah dijenuhkan 

- diangkat plat silica sebelum 1 cm tepi akhir 

- dikeringkan 

- disinari dengan lampu UV pada panjang gelombang 25 nm4 

dan 366 nm 

- diamati spot yang terbentuk  

- dibandingkan dengan spot vanilin dan asetofenon 

  Hasil 

Senyawa Produk 

- dilarutkan dalam kloroform 

- ditotolkan pada plat KLT silica GF254 berukuran 10 x 10 cm 

yang telah dikeringkan menggunakan oven pada suhu 100 
o
C 

selama 20 menit dengan jarak 1 cm dari tepi bawah 

- dimasukkan dalam chamber yang berisi eluen berupa n-

heksana:etil asetat:kloroform (1:1:1) yang telah dijenuhkan 

- diangkat plat silica sebelum 1 cm batas akhir 

- dikeringkan dan disinari UV panjang gelombang 254 dan 366 

nm 

- dimasukkan kembali ke dalam chamber yang berisi eluen 

kloroform : etil asetat (9:1) 

- diamati perubahannya 

  Hasil 
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1.4.3 Kromatografi Lapis Tipis Preparatif (KLTP) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1.6 Karakterisasi Produk Hasil Sintesis 

1.6.1 Karakterisasi menggunakan FTIR 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Senyawa Produk 

- dicampurkan dengan KBr 

- digerus dalam mortar agate  

- dipress 

- diletakkan dalam sampel holder instrument FTIR 

- diukur dalam rentang 4000-400 cm
-1

 

- diamati hasil spektrum yang diperoleh 

- dibandingkan dengan spektrum senyawa vanilin 

 Hasil 

Senyawa Produk 

- dilarutkan dalam kloroform 

- ditotolkan pada plat KLT beruntun totol demi totol ke kanan  

- diulangi sebanyak 10 kali 

- dimasukkan dalam chamber yang berisi eluen berupa n-

heksana:etil asetat:kloroform (1:1:1) yang telah dijenuhkan 

- diangkat plat silica sebelum 1 cm batas akhir 

- dikeringkan dan disinari UV panjang gelombang 254 dan 366 

nm 

- spot produk di kerok  

- dilarutkan dalam kloroform 

- divortex dan disentrifuge 

- diambil supernatant dan diuapkan pelarutnya 

- dianalisa produk yang diperoleh 

 Hasil 
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1.6.2 Karakterisasi menggunakan GCMS 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

1.6.3 Karakterisasi menggunakan LCMS 

 

1.6.4 . 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Senyawa Produk 

- dilarutkan dalam kloroform 

- diambil 1 mikroliter 

- diinjeksikan menggunakan syringe ke dalam instrument GCMS 

QP2010S SHIMADZU dengan kondisi operasional: 

Jenis Kolom : AGILENT J  %W DB-1 VF-5MS 

Panjang Kolom : 30 meter 

Detektor : QP2010 

Oven : Terprogram 100
o
C (5 menit) – 270 

o
C          

(50 menit) 

Temperatur Injektor  : 310 
o
C 

Tekanan Gas  : 20 kPa 

Kecepatan Aliran Gas : 0.49 mL/menit (konstan) 

Gas Pembawa : Helium 

 

- diamati kromatogram yang diperoleh 

- dibandingkan dengan standard 

 Hasil 

Senyawa Produk 

- Dilarutkan dalam metanol 

- Di injek sebanyak 2 µL ke dalam instrument LCMS dengan 

kondisi operasional  

Suhu Kolom : 35
o
C 

Eluen   : 0,1 % asam format dalam air (A)  

  0,1 % asam format asetonitril (B) 

  0,1 % asam format dalam metanol (C) 

Kecepatan Aliran Eluen: 300 µL/menit selama 6,50 menit  

-  
 Hasil 
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Lampiran 2. Perhitungan 

2.1 Perhitungan Massa senyawa Vanilin 2,5 mmol 

Rumus Molekul = C8H8O3 

BM Senyawa = 152,15 g/mol 

Mol Senyawa = 0.0025 mol 

Massa Senyawa = mol x BM 

   = 0,0025 mol x 152,15 g/mol 

   = 0,38 g 

 

2.2 Perhitungan Masaa Senyawa Asetofenon 2,5 mmol 

Rumus Molekul = C8H8O 

BM Senyawa = 120,15 g/mol 

BJ Senyawa = 1,03 g/mL  

Mol Senyawa = 0.0025 mol 

Volume Senyawa = mol x BM 

            BJ 

   = 0,0025 mol x 120,15 g/mol 

        1,03 g/mL 

 

   = 0,29 mL 

 

2.3 Perhitungan Massa Senyawa NaOH 7,5 mmol 

BM Senyawa = 39,997 g/mol 

Mol Senyawa = 0.0075 mol 

Massa Senyawa = mol x BM 

   = 0,0075 mol x 39,997 g/mol 

   = 0,29 g 

 

2.4 Pembuatan Larutan HCl 2M 

Berat Jenis  = 1,19 g/mL 

Berat Molekul = 36,5 g/mol 

Konsentrasi HCL = 37  % (b/b) 

37  %  =  
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Mol Senyawa (n) =  
 

   
 =  

    

          
  = 1,0137 mol 

    =  
                 

           
 

V   =  
     

         
 = 84,03 mL 

M   =  
 

 
 =  

          

        
 = 

          

               
 = 12,064 M 

M1 x V1  = M2 x V2 

12,064 M x V1 = 2M x 50 mL 

V1   = 
             

         
 = 8,29 mL = 8,3 mL 

Keterangan: 

Cara pembuatan HCl 2M dengan dipipet HCl 37 % sebanyak 8,3 mL dan 

dilarutkan dalam aquades hingga volume 50 mL.  

 

2.5 Perhitungan Stoikiometri Massa Senyawa Hasil Sintesis  

 

Reaksi = senyawa vanilin (1) + senyawa asetofenon (2) → senyawa (3) 

Reaksi 
Senyawa 

Vanillin 
+ 

Senyawa 

asetofenon 
→ 

Senyawa 

Produk 

Mula-mula 0,0025 mol  0,0025 mol  - 

Bereaksi 0,0025 mol  0,0025 mol  0,0025mol 

Setimbang -  -  0,0025 mol 

 

Rumus molekul senyawa (3)  = C16H16O3 

BM senyawa (3)   = 256,30064 g/mol 

Mol senyawa (3)   = 0,0025 mol 

Massa senyawa (3) Teoritis = mol x BM 

      = 0,0025 mol x 256,30064 g/mol 

      = 0,6407  gr 

Produk 1 (Penggerusan 20 menit) 

Masssa sintesis  =0,3557 
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Produk 2 (Penggerusan 30 menit) 

Masssa sintesis  =0,3995 

              
                  

              
       

  
        

        
       

           

 

Produk 3 (Penggerusan 60 menit) 

Masssa sintesis  =0,3873 

              
                  

              
       

  
        

        
       

           

 

Produk 4 (Penggerusan 90 menit) 

Masssa sintesis  =0,3719 

              
                  

              
       

  
        

        
       

           

 

Produk 5 (Penggerusan 120 menit) 

Masssa sintesis  =0,3659 
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2.6 Perhitungan Hasil Resolusi Variasi Eluen KLTA 

Resolusi    
 

          
 =  

d = jarak antar 2 pusat spot noda  

W1 dan W2 = lebar spot noda 

1 Kloroform    Resolusi     
   

             
        

2 Kloroform:etanol (1:1)  Resolusi     
   

           
        

3  Kloroform:etanol (9:1)  Resolusi     
   

             
        

4 Kloroform:n-heksana (3:1)  Resolusi     
   

             
        

5 Kloroform:n-heksana (2:1)  Resolusi     
   

             
        

6 Kloroform:n-heksana (4:1)  Resolusi     
   

             
        

7 n-heksana:etil asetat (1:2)  Resolusi     
   

             
        

8 n-heksana:etil asetat (2:1)  Resolusi     
   

             
        

9 n-heksana:etil asetat:kloroform (1:1:2)  

spot 1 – 2     Resolusi     
   

             
        

   

spot 2 – 3     Resolusi     
   

             
        

   

10 n-heksana:etil asetat:kloroform (2:1:2) 

spot 1 – 2    Resolusi     
   

             
        

spot 2 – 3    Resolusi     
   

             
        

11 n-heksana:etil asetat:kloroform (1:1:1) 

spot 1 – 2    Resolusi     
   

             
        

    

spot 2 – 3    Resolusi     
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2.7 Perhitungan Rf Hasil KLTA 

 

Vanilin  

Spot 1 =  
   

   
         

Asetofenon   

Spot 3 = 
   

     
       

Produk 1 (Penggerusan 20 menit)  

 Spot 1 = 
   

   
        spot 2 =  

   

     
         

Produk 2 (Penggerusan 30 menit)  

Spot 1 = 
   

   
        spot 2 =  

   

   
         

Produk 3 (Penggerusan 60 menit)  

 Spot 1 = 
   

   
        spot 2 =  

   

     
        

Produk 4 (Penggerusan 90 menit)  

Spot 1 = 
 

   
       spot 2 =  

   

   
         

Produk 5 (Penggerusan 120 menit)  

Spot 1 = 
    

   
       spot 2 =  

    

   
         

 

2.8 Perhitungan Peresentase Senyawa pada Hasil LCMS (Produk 

penggerusan 30 menit) 

 

Presentase : 
                    

                           
 x 100 % 

Vanilin : 

 
       

         
 x 100 % = 93,9768 % 

 

Senyawa 3-metoksi-4-hidroksikalkon: 

        

         
 x 100 % = 5,3432 % 

 

Senyawa 3-(4-hidroksi-3-metoksifenil)-1,5-difenilpentana-1,5-dion: 

        

         
 x 100 % = 0,6798 % 
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Lampiran 3. Dokumentasi 

3.1 Sintesis Senyawa Turunan Kalkon dari Vanilin dan Asetofenon  

 

          
Hasil Penggerusan          Penambahan Air 10 mL 

 

           

Penambahan HCl 2       Ekstraksi Cair-Cair  Produk 

       
 

Produk Hasil Sintesis    Reaktan Vanilin 

 

 

 

 



68 
 

 
 

3.2 Uji Kimia  

 

       
     Uji Kimia Reaksi dengan NaOH      Uji Kimia Reaksi dengan HCl 

 

3.2 KLT 

Hasil variasi eluen KLTA di bawah UV 366 nm 

Keterangan: a. n-heksana 

b. etil asetat 

c. kloroform 

d. etanol 

 

              
a:b:c    a:b:c    a:c     c:d    c:d  a:c 

(1:1:2)  (2:1:2)    (1:2)    (1:1)    (9:1)  (1:3)  
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a:c   a:b    a:b    a:b:c   

(1:4)    (1:2)    (2:1)    (1:1:1) 

 

 

 
Hasil KLTA di bawah lampu UV 254 nm dan 366 nm 
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Hasil KLTP di bawah lampu UV 254 nm dab 366 nm 

 

3.2 Hasil Karakterisasi Produk Hasil Sintesis 

 

 
Spektra FTIR Produk Hasil Sintesis Penggerusan 20 menit 
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Spektra FTIR Produk Hasil Sintesis Penggerusan 30 menit 

 

 
Spektra FTIR Produk Hasil Sintesis Penggerusan 60 menit 
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Spektra FTIR Produk Hasil Sintesis Penggerusan 90 menit 

 

 
Spektra FTIR Produk Hasil Sintesis Penggerusan 120 menit 
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Kromatogram GC Produk Hasil Sintesis 

 

 

 
Spektra MS Produk Hasil Sintesis  

 

 

 
Kromatogram LCMS Produk Hasil Sintesis 
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