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ABSTRAK

Ridlo, M. A. 2019. Sintesis Senyawa Basa Schiff dari Vanilin dan p-Aminofenol
Menggunakan Metode Penggerusan dengan Katalis Jus Jeruk Nipis serta
Aplikasinya Sebagai Inhibitor Korosi terhadap Logam Besi. Skripsi. Jurusan
Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi, UIN Maulana Malik Ibrahim Malang.
Pembimbing: Ahmad Hanapi, M.Sc, Konsultan: Rachmawati Ningsih, M.Si.

Kata kunci: basa Schiff, vanilin, p-aminofenol, metode penggerusan, jus jeruk nipis,
inhibitor korosi

Korosi merupakan masalah serius yang harus segera ditangani karena biaya yang
dikeluarkan untuk menanggulangi masalah tersebut dapat mencapai 70-80% dari biaya
perawatan. Salah satu cara yang dapat digunakan adalah dengan melakukan penambahan
inhibitor organik, seperti basa Schiff. Basa Schiff merupakan senyawa hasil reaksi
kondensasi antara senyawa karbonil dengan amina primer. Karakteristik senyawa tersebut
mengandung gugus azomethine atau imina (-HC=N-). Pada penelitian ini, senyawa basa
Schiff 4-(((4-hidroksifenil)imino)metil)-2-metoksifenol disintesis dari vanilin dan p-
aminofenol dengan teknik penggerusan menggunakan variasi volume katalis jus lemon
(Citrus limonium) 0,25 ; 0,5 ; 0,75 dan 1 mL. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui
jumlah variasi volume katalis jus lemon yang paling optimum dalam sintesis 4-(((4-
hidroksifenil)imino)metil)-2-metoksifenol. =~ Produk  hasil  sintesis  diidentifikasi
menggunakan kromatografi lapis tipis (KLT). Karakterisasi produk sintesis meliputi warna,
wujud, titik leleh, kelarutan, serta identifikasi menggunakan FTIR dan KG-SM. Adapun
nilai efisiensi inhibitor korosi diukur menggunakan metode gravimetri pada logam besi
dalam media HCL

Senyawa hasil sintesis memiliki karakter berupa padatan bewarna kuning dengan
titik leleh 189-194 °C, Senyawa tersebut larut sempurna dalam NaOH dan aseton. Sedikit

larut dalam aquades dan etanol, serta tidak larut dalam kloroform. Rendemen dengan
variari volume 0,25; 0,5; 0,75 dan 1 mL berturut adalah 75,98 ; 83,65 ; 89,65 ; dan 94, 91%.
Karakterisasi dengan FTIR menunjukkan ikatan imina (-C=N-) terbaca pada bilangan
gelombang 1592-1594 c¢m’!. Karakterisasi KG-SM produk pada rendemen tertinggi
menunjukkan puncak pada waktu retensi 27,427 menit dengan nilai m/z 243 yang sesuai
dengan berat molekul senyawa basa Schiff 4-(((4-hidroksifenil)imino)metil)-2-
metoksifenol. Nilai efisiensi inhibitor senyawa tersebut pada larutan asam berkisar 28,79-
78,67%.
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ABSTRACT

Ridlo, M. A. 2018. Synthesis Of Schiff Base from Vanilin and P-Aminophenol Using
The Grinding Method with Lime Juice Catalyst and Its Application As A
Corrosion Inhibitor of Iron Metals. Research Proposal. Department of
Chemistry, Science and Technology Faculty, UIN Maulana Malik Ibrahim Malang.
Supervisor: Ahmad Hanapi, M.Sc, Consultant: Rachmawati Ningsih, M.Si.

Keywords: Schiff base, vanillin, p-aminophenol, grinding method, lime juice, corrosion
inhibitor

Corrosion is a serious problem that must be solved immediately because the costs
incurred to overcome the problem can reach 70-80% of maintenance costs. One method
that can be used is to add organic inhibitors, such as Schiff bases. Schiff base is a compound
from the condensation reaction between the carbonyl compound and the primary amine.
The characteristics of these compounds contain azomethine or imine groups (-HC = N-).
In this study, Schiff 4-(((4-hydroxyphenyl) imino) methyl)-2-methoxyphenol base
compounds were synthesized from vanillin and p-aminophenol by grinding using
variations in the volume of the lemon juice (Citrus limonium) catalyst 0.25; 0.5; 0.75 and
1 mL. This study aims to determine the optimum amount of variation in the volume of the
lemon juice catalyst in the synthesis of 4-(((4-hydroxyphenyl)imino)methyl)-2-
methoxyphenol. The synthesized product was identified using thin layer chromatography
(TLC). The characterization of the synthesis product includes color, appearance, melting
point, solubility, and identification using FTIR and GC-MS. The corrosion inhibitor
efficiency values were measured using gravimetric method on ferrous metals in HCI media.

The synthesized compound has the character of a yellow solid with a melting point
189-194 °C, the compound is completely dissolved in NaOH and acetone. Slightly soluble
in aquades and ethanol, and insoluble in chloroform. Yield of 0.25; 0.5; 0,75 and 1 mL
volume variant successively is 75.98; 83.65; 89.65; and 94, 91%. Characterization with
FTIR shows an imine bond (-C = N-) read at wave number 1592-1594 cm-1. The GC-SM
characterization of the product at the highest yield shows a peak at a retention time of
27,427 minutes with an m / z value of 243 corresponding to the molecular weight of Schiff
basic compounds 4 (((4-hydroxyphenyl) imino) methyl) -2-methoxyphenol. The value of
the efficiency of inhibitors of these compounds in acid solutions ranged from 28.79 to
78.67%.
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BAB I

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Penggunaan material berbahan dasar logam telah banyak diaplikasikan secara
masif dalam berbagai bidang kehidupan seperti bidang industri, arsitektur, maupun
kelautan. Salah satu jenis logam tersebut adalah besi. Besi dapat dimanfaatkan
karena sifatnya yang kuat, tahan panas, dan memiliki daya magnetik. Hal ini sesuai

dengan QS. Al Hadid ayat 25 sebagi berikut.

Lo - -

T . PABY 2 Ay 7 A [P “ W oeoee fo’.i;’ - 7””0 e fo’°; o 21

& °/° it > L o < //c/ i % N Z ri/ o 2 /c /°/°;/

Gealy A5 500 e A ey (Ll LG5 daad (W e Seasdl 5T
a

e -
“ W

@558 g5 A1 )

4

Artinya:Sesungguhnya Kami telah mengutus rasul-rasul Kami dengan membawa
bukti-bukti yang nyata dan telah Kami turunkan bersama mereka Al Kitab dan
neraca (keadilan) supaya manusia dapat melaksanakan keadilan. Dan Kami
ciptakan besi yang padanya terdapat kekuatan yang hebat dan berbagai manfaat
bagi manusia, (supaya mereka mempergunakan besi itu) dan supaya Allah
mengetahui siapa yang menolong (agama)-Nya dan rasul-rasul-Nya padahal Allah
tidak dilihatnya. Sesungguhnya Allah Maha Kuat lagi Maha Perkasa.

Shihab (2003) menjelaskan bahwa besi mempunyai kekuatan yang dapat
membahayakan dan dapat pula menguntungkan manusia. Bukti paling kuat tentang
hal ini adalah bahwa lempengan besi, dengan berbagai macamnya, secara
bertingkat-tingkat mempunyai keistimewaan dalam bertahan menghadapi panas,
tarikan, kerusakan, dan juga lentur hingga dapat menampung daya magnet.

Karenanya, besi adalah logam paling cocok untuk bahan senjata dan peralatan



perang, bahkan merupakan bahan baku berbagai macam industri berat dan ringan
yang dapat menunjang kemajuan sebuah peradaban. Selain itu, besi juga
mempunyai banyak kegunaan lain untuk makhluk hidup.

Penggunaan besi dalam berbagai bidang kehidupan menyisakan sejumlah
masalah diantaranya adalah korosi. Menurut Dadang (2007), biaya yang
dikeluarkan untuk menanggulangi masalah korosi dapat mencapai 70-80% dari
biaya perawatan. Selain itu, kerugian yang dihasilkan oleh korosi di suatu negara
dapat mencapai 3-5% dari nilai groos domestic product. Hal ini menunjukkan
bahwa korosi merupakan masalah serius yang harus segera ditangani.

Salah satu cara untuk menangani permasalahan korosi pada besi adalah
dengan melakukan penambahan inhibitor korosi. Sebagian besar inhibitor korosi
yang efisien dapat berasal dari senyawa organik yang di dalam strukturnya
mengandung atom oksigen, sulfur ataupun nitrogen (Umoren, dkk., 2011). Oleh
karena itu, senyawa-senyawa yang berpotensi menjadi inhibitor korosi diantaranya
adalah senyawa yang memiliki gugus nitril, fosfat, amina, ataupun imina.

Basa Schiff merupakan senyawa yang memiliki ciri khas adanya gugus imina
di dalam strukturnya. Senyawa tersebut merupakan senyawa hasil reaksi
kondensasi antara senyawa amina primer dengan senyawa karbonil. Adapun
kegunaan yang dimiliki senyawa tersebut diantaranya adalah efisien sebagai
inhibitor korosi. Nilai efisiensi basa Schiff sebagai inhibitor korosi dapat mencapai
92-95% (Qasim, 2011; Sing dan Quraishi, 2012; Verma dan Quraishi, 2014).

Sintesis basa Schiff dapat dilakukan dengan menggunakan metode
konvensional maupun metode green synthesis. Metode konvensional umumnya

dilakukan dengan cara merefluks amina primer dengan suatu aldehida atau keton



dalam pelarut organik dengan tambahan katalis berupa asam. Beberapa penelitian
mengenai sintesis basa Schiff dengan menggunakan metode konvensional
diantaranya adalah penelitian Sikarwar, dkk., (2016) yang mensintesis basa Schiff
dari vanilin dan 2-aminofenol dalam larutan etanol dengan menggunakan metode
refluks pada suhu 85 °C selama 3 jam. Hasil yang diperoleh berupa senyawa
berwarna hitam dengan rendemen sebesar 39%. Begitupun Fugu, dkk., (2013) yang
menghasilkan rendemen sebesar 32%. Adapun Qasim, dkk., (2011) mensintesis
senyawa basa Schiff dari acrolein dan 2-aminofenol dalam pelarut etanol dengan
katalis berupa asam asetat menggunakan metode refluks selama 3 jam dan
menghasilkan rendemen sebesar 75%.

Penggunaan bahan kimia dalam pelarut dan katalis membuat prosedur kerja
metode konvensional tidak ramah lingkungan dan dapat menimbulkan kerusakan.
Hal tersebut, telah dengan jelas dilarang dalam al-Qur’an tepatnya pada QS al-A’raf

ayat 74 sebagai berikut.
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Artinya: “dan ingatlah olehmu di waktu Tuhan menjadikam kamu pengganti-
pengganti (vang berkuasa) sesudah kaum 'Aad dan memberikan tempat bagimu di
bumi. Kamu dirikan istana-istana di tanah-tanahnya yang datar dan kamu pahat
gunung-gunungnya untuk dijadikan rumah; maka ingatlah nikmat-nikmat Allah
dan janganlah kamu merajalela di muka bumi membuat kerusakan.”

Ayat tersebut menjelaskan bahwa Allah SWT memerintahkan untuk
mengingat nikmat-nikmat Allah yang telah diberikan dengan cara bersyukur. Selain

itu, Allah juga melarang umat manusia berbuat kerusakan di muka bumi baik



kerusakan akidah seperti mempersekutukan Allah maupun kerusakan perilaku
seperti mencemari lingkungan (Tafsir Kemenag, 2013).

Adanya potensi ketidakramahan lingkungan dalam metode konvensional
menjadikan para peneliti mengembangkan metode lain yang lebih ramah
lingkungan yakni metode green synthesis. Beberapa metode yang dikembangkan
diantaranya adalah sintesis tanpa pelarut (solvent free) dan penggunaan katalis asam
dari bahan-bahan alami seperti buah-buahan. Beberapa penelitian tentang sintesis
basa Schiff dengan metode green synthesis diantaranya pernah dilakukan oleh
Khasanuddin, (2017) yang mensintesis senyawa basa Schiff dari vanilin dan p-
anisidin dengan katalis jus jeruk nipis. Dari penelitian tersebut, rendemen yang
dihasilkan sebesar 90-94%. Selanjutnya, Yadav dan Mani (2013) mensintesis
senyawa basa Schiff dari benzaldehida dan anilina dengan metode stirer selama 2-
4 menit dengan menggunakan katalis asam yang berasal dari jus lemon. Hasil yang
diperoleh adalah padatan berwarna kuning dengan rendemen sebesar 88,13%.

Penggunaan metode green synthesis dalam sintesis basa Schiff lebih memiliki
keunggulan dibanding dengan metode konvensional. Keunggulan tersebut
diantaranya adalah limbah yang dihasilkan dan waktu yang digunakan lebih sedikit
serta rendemen yang dihasilkan lebih banyak. Rendemen metode green synthesis
dapat mencapai 88-94%. Adapun metode konvensional hanya berkisar antara 69-
77% (Shukla, dkk., 2017).

Berdasarkan penjelasan tersebut, maka akan dilakukan penelitian tentang
sintesis senyawa basa Schiff dari vanilin dan p-aminofenol menggunakan metode
penggerusan dengan katalis asam dari jus jeruk nipis. Penggunaan metode

penggerusan dikarenakan metode tersebut tidak membutuhkan waktu reaksi yang



lama (5-30 menit), lebih ramah lingkungan karena mengurangi penggunaan pelarut
sehingga meminimalisir terbentuknya limbah (Susanti, dkk, 2014) (Himaja, dkk,
2011) dan lebih mudah dilakukan (Hasanah, 2017).

Adapun penggunaan katalis asam alami dari jus jeruk nipis dikarenakan
mudah ditemui, tidak mahal, tidak beracun, aman dan ramah lingkungan (Alikhani
dkk., 2018). Beberapa penelitian sintesis basa Schiff yang menggunakan katalis dari
asam alami diantaranya adalah penelitian Hakimi, dkk., (2018) yang mensintesis
basa Schiff dari vanilin dan anilin dengan katalis jus jeruk nipis menggunakan
metode stirer selama 30 menit dalam suhu ruang. Rendemen terbaik yang
dihasilkan adalah sebesar 68% dengan ciri fisik padatan berwana kuning. Begitupun
El Maila (2016) yang melakukan sintesis senyawa basa Schiff dari vanilin dan p-
toluidin. Metode yang dilakukan adalah metode penggerusan pada suhu ruang
selama 10 menit dengan bantuan katalis asam alami dari jus jeruk nipis (Citrus
aurantifolia). Hasil yang diperoleh berupa senyawa basa Schiff dengan rendemen
yang bervariasi mulai dari 81-90%.

Untuk mengidentifikasi senyawa basa Schiff hasil sintesis maka akan
dilakukan karakterisasi menggunakan Fourier Transform Infra Red (FTIR) dan
Kromatografi Gas-Spektrometri Massa (KG-SM). Selain itu, juga akan dilakukan
uji aktivitas basa Schiff hasil sintesis sebagai inhibitor korosi terhadap logam besi

dalam medium asam.



1.2

1.

1.3

1.4

Rumusan Masalah

Bagaimana karakterisasi senyawa basa Schiff 4-(((4-
hidroksifenil)imino)metil)-2-metoksifenol hasil sintesis?

Berapa jumlah volume katalis asam alami dari jus jeruk nipis yang
menunjukkan rendemen tertinggi?

Berapa nilai efektifitas inhibitor korosi senyawa basa Schiff 4-(((4-

hidroksifenil)imino)metil)-2-metoksifenol hasil sintesis?

Tujuan

Untuk  mengetahui  karakterisasi senyawa basa  Schiff  4-(((4-
hidroksifenil)imino)metil)-2-metoksifenol hasil sintesis.

Untuk mengetahui jumlah volume katalis asam alami dari jus jeruk nipis yang
menunjukkan rendemen tertinggi.

Untuk menentukan nilai efektifitas inhibitor korosi senyawa basa Schiff 4-(((4-

hidroksifenil)imino)metil)-2-metoksifenol hasil sintesis.

Batasan Masalah

Perbandingan mol vanilin dan p-aminofenol adalah 1:1.

Sintesis senyawa basa Schiff dari vanilin dan p-aminofenol dilakukan dengan
metode penggerusan (grinding) dan dalam kondisi tanpa pelarut (solvent free).
Penggerusan dilakukan selama 10 menit pada suhu ruang.

Katalis asam yang digunakan berasal dari air perasan jeruk nipis yang dijual

bebas di pasaran.



5. Variasi volume katalis asam dari air perasan jeruk nipis sebesar 0,25; 0,50;
0,75; dan 1 mL.

6. Monitoring hasil sintesis dilakukan dengan menggunakan Kromatografi Lapis
Tipis (KLT).

7. Karakterisasi senyawa hasil sintesis berupa warna, wujud, titik leleh, kelarutan
serta identifikasi menggunakan FTIR dan KG-SM.

8. Uji inhibitor korosi dilakukan dalam medium asam.

9. Larutan induk inhibitor korosi dibuat dengan variasi konsentrasi 1000, 2000,

3000, dan 4000 ppm.

1.5 Manfaat

Penelitian ini diharapkan dapat menambah pengetahuan mengenai sintesis
senyawa basa Schiff dengan metode green synthesis dari vanilin dan p-aminofenol
menggunakan katalis asam dari jus jeruk nipis. Selain itu, diharapkan pula dapat
memberikan informasi mengenai karakteristik senyawa basa Schiff dan

pemanfaatannya sebagai inhibitor korosi.



BAB II

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Vanilin

Vanilin merupakan komponen utama senyawa aromatis volatil yang terdapat
dalam polong buah vanilla (Baskara, 2010). Kandungan senyawa vanilin sekitar
1,5-3 gram/100 gram buah vanilla (Handayani, 2011). Menurut O’Neil (2013),
vanilin memiliki sifat fisik berupa padatan bebentuk kristal bubuk, berwarna putih,
bersifat non higroskopis dengan berat molekul sebesar 152,14 gr/mol. Titik
didihnya sebesar 285 °C dan titik leleh sebesar 81-83 °C. Senyawa vanilin memiliki
kelarutan di dalam air sebesar 10 g/L dalam suhu ruang. Selain itu, senyawa ini
sangat larut dalam kloroform, eter dan air panas. Densitas dari vanilin adalah 1,056
gr/cm® dan dalam bentuk larutan memiliki pH asam.

Nama IUPAC (the International Union of Pure and Applied Chemistry) dari
vanilin adalah 4-hidroksi-3-metoksibenzaldehida. Senyawa ini memiliki rumus
molekul CgHgO3 dengan gugus fungsi metoksi (—OCH3) pada posisi orto dan gugus
aldehida (—COH) pada posisi para (Azizah, 2015). Adapun struktur dari vanilin

terdapat dalam Gambar 2.1.

OH

Gambar 2.1 Struktur vanilin

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



Vanilin memiliki gugus hidrofobik dan gugus hidrofilik. Gugus hidrofobik
terletak pada cincin aromatis sedangkan gugus-gugus hidrofilik terletak pada gugus
hidroksil (-OH), metoksi (-OCH3) dan aldehida (-CHO). Ketiga gugus tersebut
disebut sebagai gugus hidrofilik karena dapat membentuk ikatan hidrogen
intramolekul dengan air. Dari ketiga gugus tersebut, gugus aldehida adalah gugus
yang paling reaktif. Hal tersebut dikarenakan gugus aldehida mengandung karbonil
(C=0). Atom oksigen di dalam karbonil lebih bersifat elektronegatif dibandingkan

dengan atom karbon. Akibatnya, elektron-elektron akan dengan mudah tertarik ke
atom oksigen membentuk muatan parsial negatif (08') dan menjadikan atom

karbon bermuatan parsial positif (C8+). Hal inilah yang mengakibatkan gugus
aldehida reaktif karena mudah diserang oleh suatu nukleofil (Kumar dkk., 2012).
Berdasarkan hal tersebut, maka gugus aldehida pada vanilin dapat bereaksi dengan
suatu nukleofil seperti amina primer membentuk suatu ikatan C=N. Reaksi
semacam ini terjadi dalam pembentukan senyawa basa Schiff (Areyeifar dkk.,

2018).

2.2 p-Aminofenol

Senyawa p-aminofenol merupakan senyawa fenol turunan benzena yang
memiliki rumus molekul CsH7NO atau C¢Hs(OH)(NH2). Menurut Lewis (2007),
senyawa p-aminofenol dapat disintesis dengan cara mereduksi p-nitrofenol dengan
besi dalam asam klorida atau hidrogenasi katalitik. Nama lain dari senyawa ini
diantaranya adalah 4-aminofenol, o-hidroksianilin, 4-hidroksianilin, dan 4-
aminobenzenol. Senyawa ini memiliki sifat fisik berupa padatan kristal, berwarna

putih kekuningan dengan berat molekul sebesar 109,13 gr/mol. Adapun titik leleh
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yang dimiliki senyawa ini adalah sebesar 187,5 °C dan titik didihnya sebesar
284 °C. Senyawa ini sedikit larut dalam toluena, dietil eter dan air dingin namun
mudah larut dalam etanol (Mitchel, 2003).

Senyawa p-aminofenol memiliki substituen berupa gugus hidroksi (—OH)
dan gugus amina primer (—NH>2). Gugus amina primer dalam senyawa tersebut
menempati posisi para. Adapun struktur dari senyawa p-aminofenol dapat dilihat

pada Gambar 2.2.

OH

H>N

Gambar 2.2 Struktur p-aminofenol

2.3 Basa Schiff

Basa Schiff merupakan senyawa yang memiliki karakteristik mengandung
gugus azomethine atau imina (-HC=N-). Senyawa ini pertama kali ditemukan pada
tahun 1864 oleh seorang kimiawan Jerman pemenang hadiah nobel yakni Hugo
Schiff (Ay, 2016). Rumus umum senyawa ini adalah RHC=N-R; dimana R dan R;
adalah gugus alkil, aril, siklo alkil atau heterosiklik yang dapat digantikan secara
bervariasi (Ashraf, 2011). Senyawa basa Schiff dari suatu aldehida alifatik relatif
tidak stabil dan mudah terpolimerisasi sementara aldehida aromatik relatif lebih
stabil karena memiliki sistem konjugasi (Ay, 2016). Menurut Adawiyah (2017),
senyawa basa Schiff yang stabil akan menggeser kesetimbangan reaksi ke arah
produk sehingga akan menghasilkan % rendemen yang tinggi. Untuk memperoleh

senyawa basa Schiff dapat dilakukan melalui reaksi kondensasi antara senyawa
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karbonil seperti aldehid atau keton dengan amina primer. Adapun reaksi yang

terjadi dapat dilihat pada Gambar 2.3 (Ay, 2016).

o NR;3

)k R3_NH2 e )L

R1 R2 4 R1

Ry + H-O

Keterangan: R, Ro, dan R3 = alkil, aril, siklo alkil atau heterosiklik

Gambar 2.3 Reaksi kondensasi senyawa karbonil dengan amina primer

Fessenden dan Fessenden (1982) menjelaskan bahwa mekanisme
pembentukan senyawa basa Schiff terjadi melalui dua tahap. Tahap pertama diawali
dengan adisi amina primer terhadap karbon dalam gugus karbonil. Karbon yang
memiliki muatan parsial positif akan diserang oleh amina primer yang bertindak
sebagai nukleofilik. Hal tersebut akan mengakibatkan lepasnya proton dari nitrogen
dan diperolehnya proton oleh oksigen. Mekanisme reaksi yang terjadi dapat dilihat
pada Gambar 2.4.

Tahap kedua adalah protonasi gugus hidroksi (-OH) yang akan membuat
gugus tersebut menjadi air (H20). Selanjutnya, air tersebut akan dilepaskan dalam
suatu reaksi eliminasi. Karena proses yang terjadi adalah protonasi maka laju yang
terjadi pada tahap kedua akan meningkat seiring dengan bertambahnya konsentrasi
asam. Adapun mekanisme reaksi yang terjadi tertera dalam Gambar 2.5.

(;?.: cepat : ?:_ cepat : ?H
RCR + RNH, «—— RCR <—= RCR
~—

R'NH, R'NH

Gambar 2.4 Mekanisme reaksi pembentukan basa Schiff tahap 1



12

: BH H* ?Hz -H,0 _ H+
| _cepat | lambat cepat
R,CNHR' —— RC E/NHR' ——— R,C= NHR‘ —— R,C== NR‘

Gambar 2.5 Mekanisme reaksi pembentukan basa Schiff tahap 2

2.4 Jeruk nipis (Citrus aurantifolia)

Jeruk nipis (Citrus aurantifolia) merupakan salah satu jenis jeruk yang
memiliki variasi penggunaan yang lebih banyak dibandingkan dengan jenis jeruk
lain. Hal ini menjadikan buah ini disebut sebagai buah serbaguna. Jeruk nipis
mempunyai aroma yang kuat serta cita rasa yang khas. Jeruk nipis memiliki sifat-
sifat kimia yang berbeda dengan jenis buah jeruk yang lain, seperti kadar gula, pH
yang sangat rendah dan rasa masam buah jeruk sangat tinggi (Ermawati, 2008).

Klasifikasi dan taksonomi tanaman jeruk nipis adalah sebagai berikut (Oikeh dkk.,

2016).
Kingdom : Plantae
Divisi : Spermatophyta
Subdivisi : Angiospermae
Kelas : Dicotyledonae
Ordo : Rutales
Famili : Rutaceae
Genus : Citrus
Spesies : Citrus aurantifolia

Kandungan yang terdapat dalam jeruk nipis diantaranya adalah asam sitrat
sebanyak 7-7,6 %, damar lemak, mineral, vitamin B1, dan minyak atsiri. Selain itu,
jeruk nipis juga mengandung vitamin C sebanyak 27 mg/100 g jeruk nipis, Ca
sebanyak 40 mg/100 g jeruk nipis dan fosfat sebanyak 22 mg (Hariana dalam
Ermawati, 2008). Kandungan asam dalam jeruk nipis memiliki nilai pH = 2

(Exteberria dkk., 2003). Jumlah total komponen asam dari jeruk nipis bervariasi
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dari 5-7%, dan komponen utama asam organik dari jeruk nipis adalah asam sitrat
(Shrestha dkk., 2012). Struktur asam sitrat dapat dilihat pada Gambar 2.6.
CH,COOH

HO—C—COOH

CH,COOH

Gambar 2.6 Struktur asam sitrat

Keasaman asam sitrat disebabkan oleh adanya tiga gugus karboksil (COOH),
dimana dalam bentuk larutan masing-masing gugus akan melepaskan ion
protonnya. Jika ini terjadi maka akan terbentuk ion sitrat. Sitrat membuat
penyangga yang sangat baik untuk mengendalikan pH (Bunta dkk., 2013). Nilai
pKa 1,2, dan 3 dari asam sitrat berturut-turut adalah 3,13; 4,76; dan 6,4 (Priadi dkk.,

2013).

2.5 Metode Sintesis Basa Schiff

Metode green synthesis banyak dikembangkan oleh para peneliti karena
dianggap sebagai metode sintesis yang lebih ramah lingkungan (Himaja, 2011). Hal
lain yang mendasari banyak digunakannya metode tersebut adalah rendemen yang
diperoleh lebih banyak dibandingkan dengan metode konvensional. Shukla, dkk.,
(2017) berhasil mensintesis senyawa basa Schiff dari 4-fluoro-2-metil anilin dengan
beberapa aldehid. Sintesis dilakukan dengan menggunakan metode green synthesis
dan metode konvensional. Metode green synthesis dilakukan dengan microwave
selama 2-3 menit, sedangkan metode konvensional dilakukan dengan merefluks

reaktan dalam pelarut etanol selama 1-2 jam. Dari kedua metode tersebut, diketahui
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bahwa rendemen yang dihasilkan oleh metode green synthesis berkisar 88-94%.
Adapun untuk metode konvensional hanya berkisar 69-77%.

Terdapat dua belas prinsip dasar green chemistry yang dapat diaplikasikan
dalam metode green synthesis. Beberapa diantaranya adalah, hemat energi, reaksi
tanpa pelarut, tidak toksik, penggunaan baha-bahan alami dan ramah lingkungan
(Himaja dkk., 2011). Dari hal tersebut, maka bentuk pengaplikasian green synthesis
dapat dilakukan dengan menggunakan metode penggerusan tanpa pelarut dan

penggunaan katalis asam alami.

2.5.1 Metode Penggerusan

Metode penggerusan merupakan salah satu metode yang dikembangkan
dalam green synthesis. Metode ini pertama kali dikenalkan pada tahun 1987 oleh
Toda dkk. Beberapa reaksi yang dapat dilakukan dengan menggunakan metode
penggerusan adalah kondensasi Aldol, kondensasi Knoevenagel, reaksi Biginelli,
reaksi Cannizzaro, dan sintesis basa Schiff (Madavhi dan Kavya, 2017).

Metode penggerusan memiliki beberapa macam keunggulan diantaranya
aman, cepat, murah, tidak toksik, ramah lingkungan karena dilakukan tanpa pelarut
organik, dan sederhana (Himaja dkk., 2011). Di dalam metode penggerusan, proses
reaksi padatan terjadi dengan cara difusi molekul reaktan pada sisi reaktifnya.
Reaksi fase padatan lebih menguntungkan pada senyawa-senyawa dengan struktur
stereokimia tertentu. Hal ini disebabkan pada fase padatan, molekul-molekul
bersifat tidak fleksibel sehingga konformasi molekul menjadi terbatas. Akibatnya
produk sintesis mempunyai struktur dengan stereokimia yang seragam (Khan,

2008).
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Beberapa penelitian mengenai sintesis basa Schiff dengan metode
penggerusan diantaranya adalah penelitian Adawiyah (2017) yang mensintesis
senyawa basa Schiff dari vanilin dan p-anisidin dengan variasi waktu penggerusan
10, 15, dan 20 menit. Hasil yang diperoleh berupa padatan berwarna coklat muda
dengan rendemen berturut-turut sebesar 93,93%, 93,71%, dan 94,86%. Selain itu,
Hasanah dkk., (2017) juga mensintesis senyawa basa Schiff dari vanilini dan p-
toluidin dengan variasi waktu penggerusan 10, 15, dan 20 menit. Rendemen hasil
sintesis yang diperoleh berturut-turut sebesar 95,14%, 95,56%, dan 96,08% dengan

ciri fisik berupa padatan berwarna kuning pucat.

2.5.2 Katalis Asam Alami

Sebagai salah satu bentuk penerapan green synthesis, katalis asam dari bahan
kimia yang berbahaya dapat digantikan dengan alternatif lain yang lebih ramah
lingkungan yakni katalis asam alami dari buah-buahan. Diantara buah-buahan yang
berpotensi menjadi katalis asam alami adalah buah lemon dan jeruk nipis. Pal
(2013) menjelaskan bahwa buah lemon dan jeruk nipis dapat digunakan sebagai
katalis asam dalam sintesis dihidropirimidinon, triazol, dan basa Schiff.

Reaksi yang terjadi dalam sintesis senyawa basa Schiff merupakan suatu
reaksi yang tergantung pada pH. Apabila kondisi reaksi terlalu asam, maka
konsentrasi amina bebas menjadi kecil sekali (sehingga bisa diabaikan). Jika hal ini
terjadi, tahap adisi yang biasanya cepat akan menjadi lambat. Namun, di sisi lain
laju eliminasi gugus OH yang terprotonkan sebagai air pada tahap akhir reaksi akan

meningkat seiring dengan bertambahnya konsentrasi asam. Oleh karena itu, dalam
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sintesis senyawa basa Schiff terdapat pH optimum reaksi yaitu sekitar pH 3-4.
(Fessenden dan Fessenden, 1982).

Beberapa penelitian mengenai sintesis senyawa basa Schiff menggunakan
katalis jus jeruk nipis adalah penelitian Khasanuddin (2017) yang melakukan
sintesis senyawa basa Schiff dari vanilin dan p-anisidin. Metode yang dilakukan
adalah metode penggerusan pada suhu ruang selama 10 menit. Hasil yang diperoleh
berupa senyawa basa Schiff berbentuk padatan, berwarna kuning dengan rendemen
yang bervariasi mulai dari 90-94%.

Selain itu, Huda (2019) juga mensintesis basa Schiff dari vanilin dan p-
toluidin dengan metode penggerusn pada suhu ruang. Rendemen yang dihasilkan
sebesar 75% dengan ciri fisik padatan berwarna kuning dengan titik leleh sebesar

240-242 °C.

2.6 Identifikasi Menggunakan Kromatografi Lapis Tipis (KLT)

Kromatografi Lapis Tipis (KLT) merupakan suatu metode pemisahan
komponen-komponen dalam suatu sampel yang berdasar pada prinsip adsorbsi.
Komponen-komponen tersebut terdistribusi dalam fasa gerak dan fasa diam
berdasarkan kepolaran. Fasa diam berupa padatan seperti silika gel, alumina,
kielsghur, atau selulosa yang dilapiskan pada suatu lempeng kaca atau aluminium.
Fase gerak atau larutan pengembang biasanya berupa pelarut organik atau bisa juga
campuran pelarut organik-anorganik (Rubiyanto, 2017).

Penggunaan KLT dalam sintesis basa Schiff digunakan untuk mengetahui
kemungkinan terbentuknya senyawa baru berdasarkan noda dan perbedaan nilai Rf

yang dihasilkan. Identifikasi dengan KLT dilakukan dengan cara membandingkan
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nilai Rf senyawa hasil sintesis dengan Rf reaktan. Spot yang mempunyai nilai Rf
yang berbeda dengan nilai Rf reaktan diasumsikan bahwa produk sintesis telah
terbentuk. Nilai Rf adalah perbandingan antara jarak yang ditempuh oleh komponen
atau senyawa dengan jarak yang ditempuh oleh pelarut (Gandjar dan Rohman,
2007). Untuk menghitung nilai Rf dapat dilakukan dengan menggunakan

Persamaan 2.1.

arak yang ditempuh senyawa
Rf= 2apung Giarpun jol/an e e A N 2.1)

Jarak yang ditempuh pelarut

Kuswandi dkk., (2016) telah mensintesis senyawa basa Schiff dari vanilin
dan p-aminofenol. Dalam penelitian tersebut, identifikasi dengan KLT
menggunakan fasa gerak berupa campuran metanol : kloroform (1 : 9 v/v) dengan
fasa diam berupa silica gel F2s4. Nilai Rf yang didapat untuk senyawa vanilin dan
p-aminofenol adalah 0,72 dan 0,31. Adapun senyawa hasil sintesis memiliki nilai

Rf sebesar 0,41.

2.7 Karakterisasi Senyawa Basa Schiff Hasil Sintesis
2.7.1 Karakterisasi Menggunakan Spektrofotometer FTIR

Spektrofotometer FTIR merupakan suatu instrumen spektroskopi yang
digunakan untuk mengetahui gugus-gugus fungsi dari suatu senyawa dengan
memanfaatkan serapan radiasi inframerah. Dengan adanya serapan tesebut, akan
mengakibatkan perubahan energi vibrasi dan perubahan tingkat energi rotasi dari
suatu senyawa (Jatmiko dkk., 2008). Setiap senyawa memiliki pola serapan yang
berbeda-beda, sehingga senyawa-senyawa dapat dibedakan dan dikuantifikasikan

berdasarkan gugus fungsi yang ada (Sankari, 2010).



18

Ciri khas senyawa basa Schiff adalah adanya gugus azomethine atau imina (-
C=N-). Menurut Ummathur (2009), gugus tersebut berada pada rentang frekuensi
1550-1660 cm™ dengan ciri memiliki pita serapan dengan intensitas yang kuat. Hal
tersebut dibuktikan dengan penelitian Sikarwar dkk. (2016) yang mensintesis
senyawa basa Schiff dari vanilin dan 2-aminofenol. Pita serapan yang diperoleh
berada pada bilangan gelombang 1568, 3260-3407, 1487, dan 1280-1289 cm'! yang
berturut-turut menunjukkan adanya gugus -C=N-, -OH, -C-N-, dan —C-O-. Selain
itu, Fugu dkk. (2013) juga mensintesis senyawa basa Schiff dari vanilin dan 2-
aminofenol. Pita serapan yang diperoleh diantaranya 1569, 3261-3406, 1486, dan
1286-1291 ¢cm! yang berturut-turut menunjukkan adanya gugus -C=N-, -OH, -C-
N-, dan —C-O-.

Salah satu karakteristik hasil sintesis basa Schiff adalah spektra senyawa
produk tidak memperlihatkan adanya serapan khas vibrasi ulur gugus C=0 aldehida
dan serapan khas vibrasi ulur N—H. Adapun pita serapan gugus C=0 aldehida dari
vanilin adalah pada bilangan gelombang sekitar 1700 cm™. Adapun pita serapan N-

H dari p-aminofenol adalah pada bilangan gelombang sekitar 3300-3400 cm™'.

2.7.3 Karakterisasi Menggunakan KG-SM

Kromatografi Gas-Spektrometri Massa (KG-SM) merupakan suatu instrumen
gabungan dari Kromatografi Gas dan Spektrometri Massa (KG-SM). Kromatografi
gas merupakan salah satu jenis kromatografi yang digunakan untuk pemisahan dan
analisis. Pemisahan senyawa didasarkan pada perbandingan distribusinya terhadap

fasa diam dan fasa gerak. Pengukuran kadar suatu senyawa dalam sampel juga
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dapat dilakukan melalui kromatografi gas dengan cara membandingkan luas

senyawa dengan jumlah luas senyawa sampel seperti dalam Persamaan 2.2

Luas senyawa

Persen (%) komponen = X100% .ooeiiiiiiiiiin(2.2)

Jumlah luas senyawa sampel

Spektrometri massa merupakan suatu instrumen yang digunakan untuk
mengetahui massa molekular dan struktur dari senyawa berdasarkan pola
fragmentasinya. Senyawa yang dianalisis dengan spektrometri massa akan
ditembak dengan elektron berenergi tinggi yang membuat molekul menjadi
terionkan. Masing-masing jenis ion memiliki rasio khusus dari massa ke muatan
(m/z atau m/e) (Garima dan Jyoti, 2013).

Penelitian sintesis basa Schiff yang menggunakan karakterisasi dengan KG-
SM diantaranya adalah penelitian Khasanuddin (2017). Berdasarkan hasil yang
diperoleh diketahui bahwa kromatogram hasil pemisahan menunjukkan adanya 2
puncak dengan waktu retensi puncak pertama 2,178 menit dan puncak kedua 23,641
menit. Berdasarkan hasil analisa, puncak pertama diduga menunjukkan senyawa
kloroform yang merupakan pelarut senyawa basa Schiff yang dianalisis. Adapun
spektrum massa puncak kedua menunjukkan ion molekular dan base peak pada
nilai m/z 257. Berdasarkan hasil analisa, puncak ini diduga menunjukkan senyawa
produk hasil sintesis yakni 2-metoksi-4-(((4-metoksifenil)imino)metil)fenol karena
massa molekul senyawa produk sebesar 275 gr/mol. Adapun pola fragmentasinya

tersaji pada Gambar 2.7.
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Gambar 2.7 Pola fragmentasi 2-metoksi-4-(((4-metoksifenil)imino)metil)fenol

2.8 Inhibitor Korosi

Inhibitor korosi merupakan suatu zat kimia yang apabila ditambahkan ke
dalam suatu lingkungan, dapat menurunkan laju korosi yang terjadi pada
lingkungan tersebut terhadap suatu logam didalamnya. Pada prakteknya, jumlah
yang ditambahkan sedikit, baik secara kontinu maupun periodik menurut suatu
selang waktu tertentu (Yanuar, 2016).

Salah satu inhibitor yang banyak digunakan adalah inhibitor organik.
Inhibitor organik dicirikan dengan terdapatnya atom oksigen, sulfur, ataupun
nitrogen di dalam strukturnya. Efisiensi inhibitor organik berhubungan dengan
adanya atom-atom tersebut, senyawa heterosiklik, dan adanya elektron n (Dariva,
2014).

Menurut Singh dan Quraishi (2012), senyawa basa Schiff dapat digunakan
sebagai inhibitor korosi. Senyawa ini memiliki karakter dapat terprotonasi dalam
larutan asam kuat seperti HCI. Singh dan Quraishi (2012) menjelaskan bahwa
permukaan dari suatu logam lunak mengandung muatan positif. Di dalam larutan

HCI, maka CI" akan diadsorpsi terlebih dahulu ke permukaan logam menjadikan
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permukaan logam bermuatan negatif. Setelah itu, molekul inhibitor mengadsorpsi
melalui interaksi elektrostatik antara permukaan logam yang bermuatan negatif dan
molekul basa Schiff yang bermuatan positif. Dalam tahap ini, reaksi oksidasi dapat
dicegah. Senyawa basa Schiff yang terprotonasi dan teradsorpsi dalam sisi katodik
logam akan bersaing dengan ion hidrogen. Akibatnya, laju reaksi penyerangan
hidrogen terhadap permukaan logam dapat dikurangi. Hal tersebut dapat dilihat

pada Gambar 2.8.

: l

el ) ) () ) () ) () () I

Gambar 2.8 Interaksi elektrostatik basa Schiff dengan permukaan logam

Selain dengan mekanisme di atas, terdapat dua mekanisme interaksi lain.
Mekanisme tersebut adalah mekanisme interaksi yang melibatkan pasangan
elektron bebas dari atom nitrogen terhadap permukaan logam. Adapun mekanisme
selanjutnya adalah mekanisme interaksi elektron phi dari cincin aromatik dan gugus
-HC=N- dengan permukaan logam. Adapun dua mekanisme ini tersaji dalam

Gambar 2.9 (Chitra, dkk., 2010).
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Gambar 2.9 (a) Interaksi pasangan elektron bebas dari atom nitrogen terhadap
permukaan logam

(b) Interaksi elektron phi dari cincin aromatik dan gugus -HC=N-
dengan permukaan logam

2.9 Metode Gravimetri

Metode gravimetri atau weight loss method merupakan salah satu metode
yang dapat digunakan untuk menentukan nilai efisiensi suatu inhibitor korosi.
Metode ini didasarkan pada penimbangan perubahan massa logam yang telah
diberikan inhibitor korosi dan tidak diberikan inhibitor korosi dalam suatu larutan
induk dengan jangka waktu tertentu (Chitra, dkk., 2010). Adapun persamaan yang

digunakan dalam metode ini tertera dalam Persamaan 2.3.

o EI = oWl o

Keterangan:

EI = Efisiensi Inhibitor
Wo = Kehilangan berat pada larutan induk media korosi (tanpa menggunakan inhibitor)
Wt = Kehilangan berat pada larutan induk inhibitor (menggunakan inhibitor)

2.10 Green Synthesis Basa Schiff dan Pemanfaatannya dalam Perspektif Islam

Allah SWT sebagai tuhan pencipta segala sumber daya alam telah
menugaskan kepada manusia untuk menjadi khalifah. Ditinjau dari aspek
etimologis, khalifah berarti pihak yang tepat yang dapat menggantikan posisi pihak

yang memberi kepercayaan. Adapun secara terminologis, khalifah berarti pihak
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yang diberi tanggung jawab oleh pemberi amanat dalam hal ini Allah SWT
(Ailauwandi, 2012). Adanya amanat yang telah diberikan Allah SWT mewajibkan
manusia untuk menjaga segala sesuatu yang telah dianugerahkan dan diciptakan
Allah di alam semesta ini. Selain itu, manusia juga diwajibkan untuk mengelola,
melestarikan, dan tidak merusaknya. Firman Allah SWT yang memperingatkan
kepada umat manusia agar tidak merusak apa yang diciptakan Allah di bumi

terdapat dalam QS al A'raf ayat 56 sebagai berikut.

-
- 3
o) ey s SERO -~ 0 . o

Gl 0) Gabs BE 4,855 e o) 350 Ul s 1,05 Uy

® Suded) Ga Co {./3 )
Artinya: “Dan janganlah kamu berbuat kerusakan di muka bumi, sesudah Allah
memperbaikinya dan berdo alah kepada-Nya dengan rasa takut (tidak akan

diterima) dan harapan (akan dikabulkan). Sesungguhnya rahmat Allah amat dekat
kepada orang-orang yang berbuat baik”

Shihab (2003) menjelaskan makna dari kalimat tidak berbuat kerusakan
adalah tidak menyekutukan Allah dan tidak melakukan perbuatan-perbuatan
maksiat. Salah satu hal yang berpotensi termasuk ke dalam perbuatan maksiat
adalah merusak lingkungan. Dalam sintesis basa Schiff, metode yang paling
berpeluang untuk merusak lingkungan adalah metode konvensional. Hal tersebut
dikarenakan metode konvensional memiliki banyak kekurangan, seperti reagen
yang digunakan sangat beracun, penggunaan asam dan basa kuat, membutuhkan
banyak waktu selama proses sintesis, dan permasalahan dalam proses pembuangan
limbah (Tiwari, 2011). Adanya peluang tersebut, menuntut digunakannya metode
lain yang lebih ramah lingkungan. Dalam hal ini, metode tersebut disebut dengan

green synthesis.
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Senyawa baru yang berhasil disintesis pasti memiliki manfaat. Baik
senyawa organik, anorganik, maupun biokimia. Senyawa-senyawa tersebut dapat
dimanfaatkan dalam berbagai bidang seperti industri, kesehatan, pertanian, dan lain
sebagainya. Pemanfaatan senyawa-senyawa yang berhasil disintesis tersebut sesuai

dengan QS Sad ayat 27 sebagai berikut.

Tw ”7/1 cc;{/ _ .5,0 s 2 Z0E T o\ Do . 7
Gl Jo 15 a0 2 s et Wi G ST, <Ll s g
.)u\ M

Artinya: “Dan Kami tidak menciptakan langit dan bumi dan apa yang ada antara
keduanya tanpa hikmah. Yang demikian itu adalah anggapan orang-orang kafir,
maka celakalah orang-orang kafir itu karena mereka akan masuk neraka”

Ayat tersebut mejelaskan bahwa Allah SWT, dalam menciptakan segala
sesuatu yang ada di alam semesta ini tidak ada yang sia-sia. Semuanya pasti
memiliki kegunaan. Termasuk senyawa organik yang berhasil disintesis oleh para
peneliti. Pemanfaatan senyawa-senyawa hasil sintesis dapat dilakukan karena
adanya petunjuk dari Allah SWT. Petunjuk-petunjuk tersebut dapat diperoleh dari
pengalaman-pengalaman maupun studi-studi yang dilakukan oleh para peneliti.
Adanya bukti bahwa Allah SWT memberikan petunjuk pada segala sesuatu yang

diciptakannya termuat dalam QS Taha ayat 50 sebagai berikut.

z 5 %
|

.LQ:\BPJW\;S-@JSOE’Q

Artinya: “Musa berkata: ‘Tuhan kami ialah (Tuhan) yang telah memberikan
kepada tiap-tiap sesuatu bentuk kejadiannya, kemudian memberinya petunjuk’*
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Berdasarkan ayat tersebut, diketahui bahwa Allah SWT telah memberikan
petunjuk terhadap segala sesuatu yang diciptakannya. Petunjuk tersebut dapat
berupa fungsi, yang artinya setiap benda ataupun makhluk memiliki fungsi atau
kegunaannya masing-masing. Termasuk diantaranya adalah senyawa organik yang

disintesis dalam penelitian ini yang salah satunya berfungsi sebagai inhibitor korosi.



BAB III

METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Januari-Juli 2019. Adapun penelitian
bertempat di Laboratorium Kimia Organik dan Instrumen Jurusan Kimia Fakultas
Sains dan Teknologi Universitas Islam Negeri (UIN) Maulana Malik Ibrahim

Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat-alat yang dipergunakan dalam penelitian diantaranya adalah seperangkat
alat gelas, mortar, alu, botol semprot, bola hisap, spatula, kertas saring, neraca
analitik, melting point aparratus STUART tipe SMPP11, plat KLT GF2s4, lampu
UV 254 nm, spektrofotometer FT-IR Varian tipe FT 1000, dan spektrometer KG-

SM Varian CP 3800/Saturn 2200.

3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian diantaranya vanilin (Merck),
p-aminofenol (Merck), jeruk nipis komersial, kloroform, NaOH 0,5 M, HCI, aseton,

etanol, dan aquades.

3.3 Tahapan Penelitian

Tahapan-tahapan yang dilakukan dalam penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Preparasi katalis asam alami dari jeruk nipis.

26
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2. Sintesis basa Schiff dari vanilin dan p-aminofenol dengan variasi katalis asam
jeruk nipis.

3. Monitoring produk hasil sintesis dengan menggunakan Kromatografi Lapis
Tipis (KLT).

4. Karakterisasi senyawa basa Schiff hasil sintesis meliputi uji titik leleh, uji
kelarutan, dan penggunaan spektrofotometer FTIR, serta KG-SM.

5. Uji aktivitas produk sintesis sebagai inhibitor korosi.

6. Analisa data

3.4 Cara Kerja
3.4.1 Preparasi Katalis Asam Alami dari Jeruk Nipis

Jeruk nipis komersil dicuci dan dipotong menjadi beberapa bagian lalu
diperas secara manual. Kemudian, air perasan jeruk nipis disaring menggunakan
kain saring dan dilanjutkan dengan kertas saring untuk menghilangkan material
padat serta untuk memperoleh jus yang bersih (Alikhani, 2018). Setelah itu, dipipet

2 mL dan ditambahkan aquades sampai pH 3.

3.4.2 Sintesis Basa Schiff dari Vanilin dan p-Aminofenol

Sebanyak 10 mmol (1,5216 gr) senyawa vanilin dimasukkan ke dalam mortar.
Selanjutnya ditambahkan 10 mmol (1,0914 gr) p-aminofenol dan katalis asam dari
jeruk nipis dengan variasi volume 0,25 ; 0,5 ; 0,75 dan 1 mL. Selanjutnya,
campuran digerus selama 10 menit pada suhu ruang. Setelah itu, campuran dicuci
dengan aquades sampai pH filtrat hasil cucian konstan. Kemudian, campuran
diletakkan di atas kertas saring yang telah ditimbang dan dikeringkan dalam

desikator sampai didapatkan berat konstan (Khasanuddin, 2017).
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3.4.3 Monitoring Produk Hasil Sintesis Menggunakan KLT

Eluen disiapkan dengan mencampur 4,5 mL kloroform dengan 0,5 mL
metanol dalam bejana pengembang. Lalu, bejana pengembang yang berisi eluen
dijenuhkan selama 1 jam. Plat KLT silika GF2s4 disiapkan dengan ukuran 7 x 10
cm. Kemudian, diberi garis batas 1 cm dari sisi atas dan bawah plat. Aktivasi plat
KLT silika GF2s4 dilakukan dengan pengovenan pada suhu 105 °C selama 30 menit.
Selanjutnya, senyawa hasil sintesis dan senyawa reaktan masing-masing dilarutkan
dalam kloroform dan ditotolkan pada plat KLT dengan jarak 1 cm dari tepi bawah
plat menggunakan pipa kapiler. Penotolan dilakukan sebanyak 1 kali totolan.
Setelah itu, totolan dibiarkan mengering dan plat KLT dimasukkan ke dalam bejana
pengembang yang berisikan eluen yang telah dijenuhkan. Elusi dilakukan sampai
eluen mencapai batas akhir pada plat KLT. Selanjutnya, plat KLT diangkat dan
dikeringkan lalu disinari dengan lampu UV pada panjang gelombang 254 nm. Spot
yang terbentuk dari masing-masing totolan dari variasi volume ditandai dan

dibandingkan dengan hasil KLT reaktan (starting material) (Khasanuddin, 2017).

3.4.4 Karakterisasi Senyawa Basa Schiff Hasil Sintesis
3.4.4.1 Uji Titik Leleh

Titik leleh senyawa diukur dengan menggunakan melting point aparratus.
Adapun cara yang dilakukan yaitu padatan dimasukkan dalam pipa kapiler, lalu
dimasukkan dalam blok kecil di atas blok termometer pada alat. Kemudian, suhu
diatur 20 °C/menit sampai mendekati titik leleh senyawa. Setelah itu, suhu diatur
menjadi 1 °C/menit sampai senyawa meleleh sempurna. Penentuan titik leleh dibuat
dengan range dimana titik bawah terukur sejak sampel pertama kali meleleh dan
titik atas terukur ketika sampel meleleh sempurna. Dilakukan duplo pada masing-

masing produk.
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3.4.4.2 Uji Kelarutan

Senyawa hasil sintesis diuji kelarutannya dalam aquades, kloroform, aseton,
etanol, dan larutan NaOH 0,5 M. Cara yang dilakukan yaitu senyawa hasil sintesis
ditimbang sebanyak 30 mg lalu dimasukkan dalam tabung reaksi. Setelah itu,
ditambahkan aquades sebanyak 2 mL dan diamati kelarutannya. Uji kelarutan
dalam kloroform, aseton, etanol, dan larutan NaOH 0,5 M dilakukan dengan

prosedur yang sama seperti aquades.

3.4.4.3 Identifikasi Menggunakan Spektrofotometer FTIR

Spektrofotometer yang digunakan untuk identifikasi adalah spektrofotometer
FTIR Varian tipe FT 1000. Mula-mula dicampurkan senyawa hasil sintesis dengan
KBr lalu digerus dalam mortar agate. Selanjutnya, dipress dengan alat press hingga
membentuk pelet. Pelet diletakkan di cell holder dalam instrumen FTIR dan
dianalisis spektrum IR senyawa hasil sintesis pada rentang bilangan gelombang

4000-400 cm™.

3.4.4.4 Identifikasi Menggunakan KG-SM
Identifikasi produk hasil pembentukan basa Schiff dilakukan menggunakan

instrumen spektrometer KG-SM Varian CP 3800/Saturn 2200. Pertama, dibuat
larutan senyawa hasil sintesis dengan konsentrasi £ 50.000 ppm dalam pelarut
aseton. Kemudian senyawa hasil sintesis yang telah dilarutkan dengan kloroform
diinjeksikan dengan menggunakan syringe kedalam tempat KG-SM dengan kondisi

operasional sebagai berikut:
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Jenis kolom : AGILENT J&W VF-5MS (kolom kapiler)
Panjang kolom : 30 meter

Detektor : QP2010

Oven : terprogram 100 °C (5 menit)— 330 °C (53 menit)
Temperatur injektor : 350 °C

Waktu mulai : 0 menit

Waktu akhir : 30 menit

Tekanan gas : 20,8 kPa

Kecepatan aliran gas : 0,49 ml/menit (konstan)

Start m/z :33m/z

End m/z : 250 m/z

3.5 Uji Aktivitas Inhibitor Korosi
3.5.1 Persiapan Sampel

Sampel yang berasal dari besi dipotong dengan ukuran dengan panjang 2 x1
cm. Setelah itu, permukaannya diampelas menggunakan ampelas besi. Permukaaan
yang telah diampelas, dicuci dengan aseton dan dikeringkan. Lalu, ditimbang

beratnya.

3.5.2 Pembuatan Larutan Induk Media Korosi
Larutan induk media korosi yang digunakan adalah larutan HCI 0,1 M.

Larutan tersebut dibuat dengan cara mengencerkan 8,3 mL HCI 37 % dalam labu

takar 1000 mL dengan aquades.

3.5.3 Pembuatan Larutan Induk Inhibitor

Larutan induk inhibitor korosi yang digunakan memiliki konsentrasi 10.000
ppm. Larutan tersebut dibuat dengan cara melarutkan 1 gram senyawa basa Schiff
hasil sintesis dengan HCl 0,1 M dalam labu takar 100 mL. Setelah itu, larutan

tersebut diencerkan menjadi 1000 ppm, 2000 ppm, 3000 ppm, dan 4000 ppm.
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3.5.4 Uji Efisiensi Inhibitor

Lempengan besi yang telah diamplas direndam dalam larutan induk inhibitor
dan larutan induk media korosi selama 24 jam. Setelah itu, lempeng besi diangkat
dari media korosi, dicuci secara hati-hati dengan menggunakan sikat halus dan

lembut. Dibiarkan kering selama 5 menit dan ditimbang berat akhirnya.

3.6 Analisa Data
3.6.1 Analisis Data Hasil Identifikasi Senyawa Produk Menggunakan

Spektrofotometer FTIR

Data hasil identifikasi senyawa produk menggunakan spektrofotometer FTIR
adalah spektra dengan intensitas dan bilangan gelombang tertentu. Spektra ini
menunjukkan serapan gugus fungsi yang terkandung di dalam senyawa. Senyawa
produk memiliki serapan yang khas gugus fungsi C=N pada bilangan gelombang

1500-1600 cm™.

3.6.2 Analisis Data Hasil Identifikasi Senyawa Produk Menggunakan KG-SM
Identifikasi dengan KG-SM akan menghasilkan data berupa kromatogram

dan ion molekuler. Kromatogram menunjukkan jumlah senyawa yang terkandung
dalam sampel. Adapun ion molekuler menunjukkan berat molekul dan pola
fragmentasinya. Senyawa basa Schiff 4-(((4-hidroksifenil)imino)metil)-2-

metoksifenol memiliki ion molekuler pada m/z 243.

3.6.3 Analisis Data Efisiensi Inhibitor Korosi

Efisiensi inhibitor korosi ditentukan dengan menggunakan Persamaan 2.3

sebagai berikut:

Wo
0]

%EI = X 1000 23
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dengan EI merupakan nilai efisiensi inhibitor, Wo merupakan nilai kehilangan berat
atau selisih berat sebelum dan sesudah perendaman pada larutan induk media korosi
(tanpa menggunakan inhibitor). Adapun Wf adalah nilai kehilangan berat pada
larutan induk inhibitor (menggunakan inhibitor). Nilai efisiensi inhibitor korosi

yang dihasilkan akan ditulis dengan menggunakan 4 angka signifikan.



BAB1V

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1. Sintesis 4-(((4-hidroksifenil)imino)metil)-2-metoksifenol Menggunakan
Katalis Jeruk Nipis

Sintesis senyawa basa  Schiff 4-(((4-hidroksifenil)imino)metil)-2-
metoksifenol dilakukan dengan cara penggerusan pada suhu ruang dengan bantuan
katalis jeruk nipis. Pada saat proses penggerusan dilakukan, terjadi perubahan
energi mekanik menjadi energi panas. Energi panas yang dihasilkan digunakan
untuk meningkatkan energi molekul agar mampu melewati energi aktivasi reaksi
sehingga produk dapat terbentuk (Sana, dkk., 2012). Penggunaan variasi katalis
jeruk nipis bertujuan untuk mengetahui perbedaan pengaruh antar variasi terhadap
karakterisasi produk yang dihasilkan.

Reaksi antara vanilin dan p-aminofenol melibatkan reaksi serah terima
elektron. Vanilin bertindak sebagai penerima pasangan elektron (elektrofil),
sedangkan p-aminofenol bertindak sebagai pemberi pasangan elektron (nukleofil).
Atom karbon pada gugus aldehida vanilin bersifat elektropositif sehingga
mengakibatkan gugus aldehida vanilin lebih reaktif dan mudah diserang oleh suatu
nukleofil. Adapun dugaan reaksi yang terjadi pada saat proses sintesis tersaji pada
Gambar 4.1.

Pencucian senyawa produk hasil sintesis bertujuan untuk menghilangkan
sisa reaktan dan katalis asam yang terdapat pada produk. Filtrat hasil pencucian
berwarna kekuningan. Hal tersebut mengindikasikan bahwa terdapat senyawa baru
yang larut dalam pencucian tersebut, karena vanilin dan p-aminofenol cenderung

tidak berwarna jika terlarut dalam aquades. Selain itu, tingkat kelarutan vanilin dan

33
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p-aminofenol dalam aquades hanya sebesar 10 mg/mL dan 1,6 mg/mL. Proses
pencucian dikontrol dengan menggunakan kertas pH. Pencucian dihentikan jika pH
filtrat konstan. Dalam penelitian ini, filtrat konstan pada nilai pH = 5.

Pengikatan sisa molekul air yang ada dalam produk sintesis dilakukan
dalam desikator. Parameter produk sintesis yang telah terbebas dari molekul air,
ditandai dengan hasil penimbangan yang konstan. Semua senyawa produk yang
telah memiliki berat konstan diamati secara fisik meliputi bentuk, warna, dan titik

leleh. Adapun hasil pengamatan tersaji dalam Tabel 4.1.

T - a
NH o 5
Hie” o i oy T‘)
+
3 o 0 H N OH
Mo H5C I
HO < H
HO
OH
vanillin r‘ Hp—ammofenol protonasi atom oksigen
HHo.- | ”259..
0 NOOH | € HIT N OH
HyC Fl1 S HsC [
e H
HO HO
protonasi karbinolamina eliminasi molekul air
-H,0

OH
o} X /©/ - H* 0 NG
HaC” N : N HsC D
: H
HO

4-(((4-hidroksifenil)imino)metil)-2-metoksifenol pelepasan proton

Gambar 4.1 Dugaan mekanisme reaksi pada proses sintesis

Berdasarkan Tabel 4.1 dan Gambar 4.2 diketahui bahwa senyawa produk
yang dihasilkan dari proses sintesis memiliki bentuk berupa padatan berwarna

kuning. Warna produk yang dihasilkan berbeda dengan warna reaktannya. Vanilin
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berbentuk padatan dengan warna putih, sedangkan p-aminofenol berwarna

kecoklatan. Terdapatnya perbedaan warna antara produk dan reaktan tersebut,

menunjukkan adanya senyawa baru yang dihasilkan. Hal ini sesuai dengan

penelitian Kuswandi, dkk., (2016) yang mensintesis senyawa basa Schiff dari

vanilin dan p-aminofenol dengan metode refluks. Penelitian tersebut juga

menghasilkan senyawa basa Schiff yang berwarna kuning.

Tabel 4.1 Hasil pengamatan fisik senyawa produk

Parameter Pengamatan

e Bentuk Warna  Titik Leleh (°C) Massa Produk (g)
P.o2s Padatan Kuning 192-194 1,9859
P.o50 Padatan Oranye 189-192 2,1868
P.o75 Padatan Kuning 191-194 2,3439
P.1,00 Padatan Kuning 188-190 2,4801
Vanilin Padatan Putih 78-80 1,5216
p-Aminofenol  Padatan Kecoklatan 186-187 1,0913
Keterangan:

Po,s : produk variasi katalis jeruk nipis 0,25 mL
Po,s50 : produk variasi katalis jeruk nipis 0,50 mL
Po,75 : produk variasi katalis jeruk nipis 0,75 mL
P10 : produk variasi katalis jeruk nipis 0,10 mL

Gambar 4.2 Bentuk dan Warna Produk Sintesis

Hasil uji titik leleh menunjukkan bahwa senyawa produk memiliki titik

leleh dengan rentang 189-194 °C. Titik leleh pada senyawa produk memiliki

perbedaan dengan reaktan yang digunakan. Vanilin memiliki titik lebur 80 °C dan
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p-aminofenol sebesar 187 °C. Penelitian Kuswandi, dkk., (2016), menghasilkan
produk dengan titik leleh sebesar 190-193 °C. Nilai tersebut, mendekati dengan
hasil penelitian ini. Secara umum, dari pengamatan warna dan titik leleh yang
dilakukan, dapat diasumsikan bahwa terdapat senyawa baru yang telah terbentuk.

Persentase rendemen yang dihasilkan dalam penelitian ini menunjukkan
adanya peningkatan seiring dengan jumlah katalis yang ditambahkan. Pada proses
penggerusan, katalis yang berfasa cair membuat reaktan yang berfasa padat
semakin mudah bercampur, sehingga interaksi antara kedua molekul reaktan
menjadi lebih maksimal. Berdasarkan hal tersebut, diduga air perasan jeruk nipis
tidak hanya bertindak sebagai katalis tetapi juga berperan sebagai media pencampur
reaktan.

Selain pengamatan secara fisik, dilakukan juga uji kelarutan terhadap

senyawa produk. Hasil uji kelarutan dapat dilihat pada Gambar 4.3 dan Tabel 4.2.

Tabel 4.2 Hasil uji kelarutan

No Pelarut ﬁ::g:n);iig Tingkat kelarutan
1. NaOHO0,5M Cokelat tua Larut sempurna
y. Aquades Kuning jernih Larut sebagian
3. Etanol Kuning gelap Larut sebagian (endapan lebih
sedikit dibanding aquades)
4. Kloroform Bening Tidak larut
5. Aseton Kuning jernih Larut sempurna

®) ©
Gambar 4.3 Hasil uji kelarutan dalam (a) NaOH 0,5 M (b) Aquades (c) Etanol (d)
Kloroform (e) Aseton
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Kelarutan senyawa produk dalam larutan NaOH berkaitan dengan reaksi
asam basa antara molekul produk dengan NaOH. Pada senyawa produk terdapat
gugus fenolat dalam strukturnya yang berkarakter asam. Proses pelepasan ion
hidrogen dari gugus fenolat akan lebih mudah dengan adanya ion “OH yang berasal
dari NaOH. Anion basa Schiff (hasil pelepasan ion hidrogen) yang terbentuk,
kemudian akan berikatan dengan Na® membentuk garam natrium. Adanya
pembentukan garam ini menjadikan senyawa tersebut larut sempurna dalam air
karena adanya interaksi elektrostatik. Adapun reaksi asam basa yang terjadi

ditunjukkan pada Gambar 4.4.

OH OH
o X /©/ o X /©/
HsC” N + NaOH ———» HC~ N + HO
) (aq) (aq) U]
HO Na O

(E)-4-(((4-hidroksifenil)imino)metil)  natrium interaksi anion basa Schiff air
-2-metoksifenol hidroksida dengan kation Na

Gambar 4.4 Reaksi asam basa terlarutnya senyawa produk dalam NaOH

Senyawa produk mampu larut dengan sempurna dalam aseton diduga
karena memiliki sifat kepolaran yang sama. Hal ini berlaku sesuai dengan kaidah
like dissolved like. Aseton tergolong ke dalam pelarut semipolar cenderung non
polar dengan nilai kepolaran 0,355. Adapun etanol dan aquades hanya mampu
melarutkan senyawa produk secara sebagian karena tergolong pelarut polar dengan
nilai kepolaran 0,654 dan 1,000 (Reichardt, 2003). Kloroform tidak dapat

melarutkan senyawa produk karena berbeda tingkat kepolaran.
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4.2. Monitoring Produk Sintesis dengan Menggunakan KLT

Monitoring produk sintesis menggunakan KLT dilakukan dengan tujuan
untuk mengetahui kemungkinan terbentuknya senyawa baru berdasarkan noda dan
perbedaan nilai Rf yang dihasilkan. Fasa diam yang digunakan dalam penelitian ini
adalah plat KLT GFys4 yang bersifat polar, sedangkan fasa geraknya berupa
campuran kloroform : metanol (9:1) yang bersifat semi polar cenderung non polar.

Hasil monitoring KLT terhadap produk sintesis tersaji dalam Gambar 4.5.

(a) (b)
Gambar 4.5 (a) Hasil monitoring KLT dengan penyinaran lampu UV 254 nm
(b) Hasil monitoring KLT tanpa penyinaran lampu UV 254 nm

Gambar 4.5 dan Tabel 4.3 menunjukkan bahwa hasil pengamatan produk
sintesis menggunakan KLT diperoleh pemisahan menjadi tiga noda. Dari ketiga
noda tersebut, noda kedua diduga merupakan noda dari senyawa baru. Hal tersebut
didasarkan pada nilai Rf yang berbeda dari reaktan dan juga warna noda tanpa
lampu UV. Adapun noda pertama dan ketiga diduga merupakan noda dari vanilin
dan p-aminofenol ditinjau dari keidentikan nilai Rf dan warna noda yang terbentuk.

Berdasarkan nilai Rf yang dihasilkan maka tingkat kepolaran dari masing-masing
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senyawa adalah p-aminofenol > senyawa baru > vanilin. Adanya noda dan Rf yang
identik dengan vanilin dan p-aminofenol menunjukkan bahwa masih terdapat sisa
reaktan pada senyawa hasil sintesis.

Tabel 4.3 Pengamatan hasil KLT reaktan dan senyawa hasil sintesis
Warna Noda Warna Noda dengan

No Senyawa Tanpa Lampu UV Lampu UV 254 nm NilaiRf
1. Vanilin Putih Hitam 0,72
2. p-Aminofenol Kecoklatan Hitam 0,21
3. P.o2s Putih Hitam 0,71

Kuning Hitam 0,34

Kecoklatan Hitam 0,21

4. P.o,50 Putih Hitam 0,71
Kuning Hitam 0,34

Kecoklatan Hitam 0,20

5. P.o7s Putih Hitam 0,71
Kuning Hitam 0,34

Kecoklatan Hitam 0,21

6. P.1,00 Putih Hitam 0,71
Kuning Hitam 0,35

Kecoklatan Hitam 0,21

4.3. Karakterisasi Produk Sintesis dengan FTIR

Karakterisasi menggunakan FTIR digunakan untuk mengetahui gugus-
gugus fungsi yang terdapat dalam senyawa produk maupun reaktan. Adapun
spektra hasil karakterisasi menggunakan FTIR dapat dilihat pada Gambar 4.6.
Adapun gugus-gugus fungsi dari senyawa produk yang terdeteksi disajikan dalam

Tabel 4.4.
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Tabel 4.4 Gugus fungsi dan bilangan gelombang senyawa produk
Bilangan Gelombang (cm™)

Gugus Fungsi P.o2s P.o,50 P.o,75 P.o,10
—C=N—- 1592 1592 1592 1594
C-0-C 1283 1284 1283 1286

—OH stretch 3313 3325 3301 3430
Csp3—H stretch alifatik 2958 2958 2957 2951
Cspo—H stretch 3091 3091 3091 3091
Csp2—O stretch 1250 1250 1250 1250
Cc-O 1209 1209 1210 1212
C=C aromatik 1514 1514 1514 1513
—CH; 1454 1454 1453 1458
(a) variasi 0,25 mL (¢) variasi 0,75 mL (e) p-aminofenol
(b) variasi 0,50 mL (d) variasi 1,00 mL (a) vanilin
N MMWW
C=0 .1,
(e Na L
N-H !V}

Transmitan (%)

r T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Bilangan Gelombang (cm™)

Gambar 4.6 Spektra hasil karakterisasi senyawa produk dan reaktan
menggunakan FT-IR

Berdasarkan Gambar 4.6 dan Tabel 4.4, maka dapat diduga jika senyawa
target telah terbentuk. Hal ini didasari dengan tidak terlihatnya serapan khas vibrasi

ulur gugus C=0 aldehida dari vanilin dengan intensitas yang kuat yang terjadi di
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bilangan gelombang 1665,841 cm™! pada senyawa produk. Selain itu, serapan khas
vibrasi ulur N—H dengan intensitas yang kuat dari p-aminofenol yang terjadi pada
3284 cm! dan 3341 cm juga tidak terlihat. Selanjutnya, dugaan ini semakin
dikuatkan dengan terlihatnya serapan khas gugus C=N (imina/basa Schiff) senyawa
produk yang terjadi pada bilangan gelombang 1592-1594 cm!. Berdasarkan
penjelasan mengenai gugus-gugus fungsi tersebut, maka semakin memperkuat

dugaan terbentuknya senyawa target pada empat variasi produk sintesis.

4.4. Karakterisasi Produk Sintesis dengan KG-SM

Karakterisasi menggunakan KG-SM dilakukan dengan tujuan untuk
memperkuat dugaan bahwa senyawa target telah terbentuk berdasarkan waktu
retensi dan pola fragmentasi yang dihasilkan. Selain itu, karakterisasi dengan KG-
SM juga digunakan untuk menentukan kadar produk berdasarkan luas area.

Kromatogram hasil karakterisasi terhadap masing-masing produk tersaji dalam

Gambar 4.7.

Keterangan:
(a) Variasi 0,25 mL
(b) Variasi 0,5 mL
(c) Variasi 0,75 mL
(d) Variasi 1,00 mL

Intensitas (%)

(a)
(b)

(©) L \

@

—

10 20 30 40 50

Waktu retensi (menit)

Gambar 4.7 Kromatogram senyawa produk
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Kromatogram yang terdapat pada Gambar 4.7, rata-rata menunjukkan
adanya 4 puncak. Hal ini menunjukkan bahwa terdapat 4 senyawa yang berhasil
dipisahkan dari sampel yang dianalisis. Persentase luas area dan waktu retensi pada
tiap-tiap puncak kromatogram masing-masing produk terdapat pada Tabel 4.5.

Tabel 4.5 Persentase luas area tiap puncak kromatogram
Urutan Luas Area (%) Waktu Retensi (menit)

Puncak Po,25 Po,s0 Po,;s  Pioo  Poas Po,s0 Po,75 P1,00

Puncak 1 3,66 0,02 230 1,06 11,436 11,335 11,382 11,363
Puncak2 1,43 0,71 2,60 2,08 14,995 14,975 14,985 14,987
Puncak 3 3,25 - D1 1,04 15,269 - 15,248 15,260
Puncak 4 89,03 98,36 94,39 95,82 27,307 27,235 27,246 27,247

Hasil karakterisasi spektrum massa pada puncak pertama dapat dilihat pada
Gambar 4.8. Base peak sekaligus ion molekular yang dihasilkan terjadi pada m/z
109. Nilai tersebut sesuai dengan massa relatif dari molekul p-aminofenol. Senyawa
tersebut merupakan reaktan yang digunakan dalam sintesis. Kemunculannya pada
kromatogram menunjukkan bahwa senyawa tersebut merupakan sisa reaksi dalam
pembuatan senyawa target. Dugaan pola fragmentasi yang terjadi ditampilkan pada

Gambar 4.9.
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Gambar 4.8 Spektra massa puncak pertama
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Gambar 4.9 Pola fragmentasi p-aminofenol

Spektrum massa puncak yang kedua dapat dilihat pada Gambar 4.10. Nilai
ini sesuai dengan massa relatif dari vanilin yakni 152 gr/mol. Base peak yang
dihasilkan terjadi pada m/z 151. Senyawa ini juga merupakan reaktan yang
digunakan dalam proses sintesis. Oleh karena itu, kadar vanilin yang terbaca dalam
kromatogram rata-rata hanya 1,705%. Waktu retensi yang dihasilkan lebih besar
dai p-aminofenol karena vanilin memiliki titik didih yang lebih besar. Adapun

dugaan pola fragmentasi yang terjadi ditampilkan pada Gambar 4.11.
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Gambar 4.10 Spektra massa puncak kedua
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Gambar 4.11 Pola fragmentasi vanilin

Spektra massa puncak ketiga, diduga sebagai pengotor yang ada dalam
reaktan p-aminofenol. Hal tersebut dibuktikan dengan hasil karakterisasi KG

terhadap p-aminofenol yang termuat dalam lampiran L.4.1.6. Adapun spektra
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massa puncak keempat memiliki ion molekuler 243 m/z. Spektra tersebut dapat
dilihat pada Gambar 4.12. Ion molekuler yang dihasilkan dari karakterisasi
memiliki nilai yang sama dengan massa relatif dari senyawa basa Schiff 4-(((4-
hidroksifenil)imino)metil)-2-metoksifenol. Adapun waktu retensi yang dihasilkan
paling besar diantara hasil pemisahan senyawa-senyawa lain. Hal tersebut
menunjukkan bahwa senyawa ini memiliki titik didih yang paling tinggi. Selain itu,
kadar senyawa ini juga paling besar diantara yang lain. Tercatat senyawa ini
memiliki kadar rata-rata sebesar 94,40%. Base peak yang dihasilkan terjadi pada
243 m/z. Dugaan pola fragmentasi dari senyawa basa Schiff 4-(((4-

hidroksifenil)imino)metil)-2-metoksifenol terdapat pada Gambar 4.13.

100% 1 2450
75% 4
50%] 226.9 =
25%] 39.0 N 92.8 ' 1819 1989 Iy 51

O%E hs il HT 4 T . b 14 T\ L]
B ol i ol Y A A o T T o T 2%8/2'

Gambar 4.12 Spektra massa puncak keempat
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Gambar 4.13 Pola fragmentasi 4-(((4-hidroksifenil)imino)metil)-2-metoksifenol

Berdasarkan hasil karakterisasi dengan KG-SM menunjukkan adanya
senyawa baru yang terbentuk. Senyawa tersebut adalah  4-(((4-
hidroksifenil)imino)metil)-2-metoksifenol. Dugaan ini dikuatkan dengan hasil

elusidasi struktur berdasarkan fragmetasi ion hasil pemisahan KG-SM.

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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4.5. Pengaplikasian Produk Sintesis sebagai Inhibitor Korosi

Pengaplikasian produk hasil sintesis sebagai inhibitor korosi dilakukan
dengan weight loss method. Plat besi yang digunakan berasal dari pisau cutter Joyko
L-150. Hasil pengujian dengan XRF memperlihatkan bahwa plat tersebut
mengandung beberapa logam dengan berbagai kadar. Adapun jenis logam dan
kadarnya tercantum dalam Tabel 4.6.

Tabel 4.6 Jenis dan kadar logam dalam plat besi cutter joyko L-150
Senyawa P Ca @r Mn Fe Rb La

Kadar (%) 0,2 0,14 0,63 0,53 97,86 0,64 0,04

Larutan asam yang digunakan adalah campuran HCI dengan DMSO.
DMSO digunakan untuk melarutkan senyawa basa Schiff dalam larutan HCI. Hal
tersebut dikarenakan senyawa basa Schiff tidak dapat larut dalam HCI akibat
perbedaan sifat kepolaran. Hasil penimbangan saat plat besi direndam dalam larutan
asam dapat dilihat pada Tabel 4.7. Adapun hasil pengujian inhibitor korosi untuk

reaktan dan produk basa Schiff, tercantum dalam Tabel 4.8.a, b, dan c.

Tabel 4.7 Hasil penimbangan saat plat besi direndam dalam larutan asam

Kontrol Ulangan M1 (g) M2 (g) W (g) Wo (g)
Larutan HCI I 0,6552 0,5911 0,0641 0.0624
+ DMSO II 0,6540 0,5934 0,0606 ’

Tabel 4.8.a Hasil pengujian vanilin sebagai inhibitor korosi
Konsentrasi Ulangan M1 (g) M2 (g) W (g2) Wi(g) EI(%)

I 0.6652 06385  0,0267
b b b 2 2
1000 ppm I 06654 06388 00266 0267 3726
I 0,6618 06310  0,0308
2000 ppm I 06611 06306 00305 9307 5084
I 0.6636 06233  0,0403
’ ’ ’ 36.65
3000 ppm I 06621 06234 00387 0P ’
I 4 1 401
4000 ppm 0.6594 = 0,6193 = 0,0401 ) 007 3472

II 0,6631  0,6218  0,0413
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Tabel 4.8.b Hasil pengujian p-aminofenol sebagai inhibitor korosi
Konsentrasi Ulangan M1(g) M2 (g) W (g) Wf(g) EI(%)
0,6461 0,6198  0,0263

1000 ppm 1l 06459 06187 00272 O027L 5654
0000 0G0 ogios oo 0065 41
000pm L e ooes oo 0098 3617
W00pPm e osser oosos 00503 1940

Tabel 4.8.c Hasil pengujian senyawa produk sebagai inhibitor korosi
Konsentrasi Ulangan M1 (g) M2(g) W (g) Wf(g) EI (%)

I 0,6472 0,6342 0,0130
Py it 06475 06339 00136 01 1887
I 0,6515 0,6264 0,0251
2000 ppm 11 06490 06224 00266 0F0 84
0,6461 0,6077 0,0384
3000 ppm it 06480  0,6086 00394 089 376l
0,6447 0,6037 0,0410
4000 ppm Il 06436 05958 00478 0 28T
Keterangan:
Ml : massa logam besi sebelum direndam
M2 : massa logam besi setelah direndam
W : massa logam besi yang hilang dengan penambahan inhibitor
Wf : rata-rata massa logam besi yang hilang dengan penambahan inhibitor
EIl : Efisiensi inhibisi

Berdasarkan Tabel 4.8.c dapat diketahui bahwa senyawa produk dapat
digunakan sebagai inhibitor korosi. Secara umum, nilai efisiensi inhibitor yang
didapatkan lebih tinggi dibandingkan dengan reaktan, terutama pada konsentrasi
1000 ppm. Hal tersebut dapat terjadi karena senyawa basa Schiff memiliki
pasangan elektron bebas dan elektron m yang lebih banyak dibandingkan dengan
reaktan. Adanya sistem konjugasi yang cukup panjang dalam senyawa produk juga

mendukung efektifitas inhibitor korosi. Chitra (2010) menjelaskan bahwa inhibitor
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korosi dapat dicegah dengan memanfaatkan interaksi antara pasangan elektron
bebas dan elektron 7 suatu senyawa terhadap permukaan logam.

Pasangan elektron bebas dari senyawa produk bersumber dari atom O dan
N yang terdapat dalam strukturnya, sedangkan elektron © bersumber dari ikatan ©
C=C dalam cincin benzena dan C=N. Adapun pasangan elektron bebas vanilin
hanya bersumber dari O, sedangkan elektron m-nya bersumber dari ikatan 1 C=C
dalam cincin benzena dan C=0. Untuk p-aminofenol, pasangan elektron bebasnya
dihasilkan dari atom N dan O, sedangkan elektron m-nya hanya dihasilkan dari
ikatan T C=C.

Hasil yang didapatkan dari pengujian, memperlihatkan bahwa nilai efisiensi
inhibitor reaktan maupun produk akan semakin menurun seiring dengan
bertambahnya konsentrasi. Hal ini diduga karena adanya gugus hidroksil yang
terdapat dalam reaktan maupun produk. Khumar, dkk., (2012) menyatakan bahwa
gugus hidroksil bersifat asam. Oleh karena itu, semakin tinggi konsentrasi reaktan
maupun produk, maka suasana larutan akan semakin asam dan menyebabkan
turunnya nilai efisiensi inhibitor. Dalam penelitian ini, didapatkan nilai efisiensi
inhibitor yang paling optimum berada pada konsentrasi 1000 ppm dengan nilai

sebesar 78,67%.

4.6. Sintesis 4-(((4-hidroksifenil)imino)metil)-2-metoksifenol dan
Pengaplikasiannya dalam Perspektif Islam

Keberhasilan  sintesis senyawa  4-(((4-hidroksifenil)imino)metil)-2-
metoksifenol dalam penelitian ini tidak lepas dari campur tangan Allah SWT. Allah

SWT telah mengatur segala bentuk penciptaan yang ada di dunia ini, termasuk
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dalam segi ukuran atau kadarnya. Hal ini dijelaskan dalam QS. Al Furqon ayat 2

sebagi berikut.
M\@&ﬂ)u o= 50305 5 qua)ubug;m\uuwu i

@108 555 .8 : Kl

Artinya: “yang kepunyaan-Nya-lah kerajaan langit dan bumi, dan Dia tidak
mempunyai anak, dan tidak ada sekutu bagi-Nya dalam kekuasaan(Nya), dan dia
telah menciptakan segala sesuatu, dan Dia menetapkan ukuran-ukurannya dengan
serapi-rapinya” (Q.S Al Furqon (25): 2).

Menurut Shihab (2003), kata gaddar dalam segi bahasa berarti kadar
tertentu yang tidak bertambah atau berkurang. Qaddar juga diartikan sebagai
ketentuan dan sistem yang ditetapkan terhadap segala sesuatu. Berdasarkan hal
tersebut, maka dapat dikatakan bahwa segala sesuatu yang diciptakan Allah SWT
telah diatur rapi dengan ukuran-ukuran tertentu.

Adanya pengaturan tersebut, membuktikan keagungan Allah dimana semua
bentuk penciptaannya baik benda hidup maupun benda mati telah ditetapkan ukuran
komponennya. Hal ini juga berlaku di dunia kimia, dimana hampir semua aspek
yang menyangkut kimia sebagian besar menggunakan ukuran-ukuran tertentu.
Salah satunya adalah dalam aspek reaksi kimia. Reaksi-reaksi kimia selalu
mempertimbangkan jumlah mol reaktan yang digunakan, jumlah katalis, suhu dan
lamanya waktu reaksi, serta banyaknya energi yang diserap maupun dilepaskan
dalam suatu reaksi.

Sintesis basa Schiff juga mempertimbangkan masalah ukuran. Diantaranya

adalah ukuran perbandingan mol reaktan yang harus digunakan, jumlah katalis yang
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optimum, serta lama waktu reaksi dan energi yang dibutuhkan agar terbentuk
senyawa basa Schiff. Adanya ketidaksesuaian dengan ukuran-ukuran yang telah
ditetapkan dalam sintesis basa Schiff, menjadikan produk yang terbentuk kurang
optimal atau bahkan tidak dapat menghasilkan produk basa Schiff. Contohnya
adalah penggunaan katalis asam dari jus jeruk nipis dalam sintesis basa Schiff. Jika
jumlah katalis asam yang digunakan dalam mengkatalis 10 mmol vanillin dan 10
mmol p-aminofenol pada reaksi tidak mencapai titik optimum, maka produk yang
dihasilkan menjadi tidak maksimal. Oleh karena itu, tujuan penelitian ini adalah
untuk mencari jumlah katalis yang optimum dalam sintesis basa Schiff.

Produk sintesis basa Schiff yang dihasilkan, selanjutnya diaplikasikan
sebagi inhibitor korosi. Hal ini dilatarbelakangi karena korosi termasuk salah satu
masalah yang sering dijumpai dalam penggunaan logam. Secara tersirat, solusi
dalam menangani masalah korosi telah dijelaskan oleh Allah SWT, tepatnya dalam

Surat Al Kahfi ayat 96-97 sebagai berikut.

56 das 15) 25 sfwsduwjmn 55l ) o 25 szs FSRER]
@ 01,0500 G5 8,785 of LA S O \;gsu&@\ ST JE

Artinya: berilah aku potongan-potongan besi. Hingga apabila besi itu telah sama
rata dengan kedua (puncak) gunung itu, berkatalah Zulgarnain, "Tiuplah (api
itu). Hingga apabila besi itu sudah menjadi (merah seperti) api, dia pun berkata,
"Berilah aku tembaga (yang mendidih) agar kutuangkan ke atas besi panas itu.
Maka, mereka tidak bisa mendakinya dan mereka tidak bisa (pula) melubanginya.

Menurut Tafsir Ibnu Katsir (2003), dijelaskan bahwa Az-zubur bentuk
jamak dari zabrah, artinya potongan besi. Demikianlah menurut apa yang dikatakan

oleh Ibnu Abbas, Mujahid, dan Qatadah, potongan besi itu akan dijadikan sebagai
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batanya. Dijelaskan pula di ayat tersebut bahwa mereka tidak mampu melubangi
dan tidak dapat berbuat sesuatu pun terhadap dinding itu. Dengan kata lain, dinding
yang berasal dari campuran besi dengan tembaga tersebut begitu kuat dan tidak
mudah berkarat. Adapun Shihab (2003), menjelaskan maksud ayat ke-96 dan 97
dari surat Al Kahfi tersebut adalah dalam proses pembuatan dinding besinya,
Dzulkarnain menambahkan tembaga ke dalam campuran besinya agar dinding itu
kuat sehingga Ya’juj Ma’juj tidak mampu melubanginya karena sangat kuat dan
tidak mudah berkarat.

Berdasar pada ayat tersebut, maka diketahui bahwa penanganan korosi
dapat dilakukan secara preventif dengan cara penambahan senyawa lain seperti
dalam surat Al Kahfi ayat 97. Senyawa tersebut disebut dengan githraa. Beberapa
mufassir memaknai kata tersebut dengan makna tembaga baik tembaga yang
dilebur maupun tidak. Namun, beberapa mufassir lain ada yang memaknai kata
tersebut dengan makna timah, kuningan, ataupun tir.

Secara kimiawi, tembaga memang dapat digunakan sebagai anti korosi
melalui suatu reaksi redoks. Hal tersebut dikarenakan potensial reduksi yang
dimiliki oleh tembaga (E°Cu®‘|Cu = +0.34V) lebih tinggi dibandingkan dengan
yang dimiliki oleh besi (E°Fe?'|Fe = -0.44V). Oleh karena itu, tembaga dapat
mengoksidasi besi sehingga proses pengkorosian besi oleh lingkungannya dapat
dicegah. Dari penjelasan tersebut, dapat diketahui bahwa senyawa yang
ditambahkan pada besi agar besi menjadi kuat dan tahan korosi adalah senyawa
yang mampu mencegah proses oksidasi besi oleh lingkungannya. Dengan

demikian, githraa dapat disandarkan kepada segala senyawa yang dapat mengalami
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reaksi redoks dengan besi dan dari reaksi tersebut proses oksidasi besi oleh
lingkungannya dapat terhambat.

Jika berdasar pada argumen tersebut, maka basa Schiff berpotensi menjadi
qithraa, karena basa Schiff mengandung atom nitrogen yang memiliki pasangan
elektron bebas serta di dalam strukturnya mengandung elektron m. Selain itu, basa
Schiff juga mampu terprotonasi di dalam larutan asam dimana larutan asam
merupakan salah satu hal yang dapat menyebabkan korosi. Dengan kandungan dan
kemampuan tersebut, basa Schiff mampu mencegah proses reaksi oksidasi besi oleh
lingkungannya dengan mekanisme adsorbsi dan interaksi elektrostatik terhadap

logam besi.



BABYV

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

1.

Senyawa basa Schiff 4-(((4-hidroksifenil)imino)metil)-2-metoksifenol hasil
sintesis memiliki karakter berupa padatan berwarna kuning dengan titik
leleh 189-194 °C. Senyawa tersebut larut sempurna dalam NaOH dan
aseton. Sedikit larut dalam aquades dan etanol, serta tidak larut dalam
kloroform. Karakterisasi dengan spektrofotometer FTIR menghasilkan
spektra gugus khas 1imina (C=N) pada bilangan gelombang
1592-1594 cm™!. Karakterisasi menggunakan KG-SM menghasilkan empat
puncak senyawa.

Volume katalis asam alami dari jus jeruk nipis yang menunjukkan rendemen
tertinggi terdapat pada volume 1 mL dengan massa produk sebesar

2,4801 gram.

. Nilai efektifitas inhibitor korosi senyawa basa Schiff 4-(((4-

hidroksifenil)imino)metil)-2-metoksifenol memiliki hasil yang optimum

pada konsentrasi 1000 ppm dengan nilai sebesar 78,67%.

5.2 Saran

1.

Perlu dilakukan karakterisasi tambahan terhadap produk sintesis, seperti
karakterisasi dengan '"H-NMR atau '*C-NMR.

Perlu dilakukan uji inhibitor menggunakan metode lain, selain weight loss
method seperti metode elektrokimia.

Perlu dilakukan uji inhibitor terhadap jenis logam selain besi.
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Lampiran 2. Diagram Alir

L.2.1 Preparasi katalis asam alami dari buah lemon

Jeruk nipis segar

Dicuci dengan air mengalir

Dipotong menjadi beberapa bagian

Diperas dengan tangan secara manual untuk
mengekstrak jus

Disaring dengan kertas saring untuk menghilangkan
material padat dan untuk memperoleh jus yang bersih
Dipipet 2 mL

Ditambahkan aquades sampai pH 3

L.2.2 Sintesis Basa Schiff dari Vanilin dan p-Aminofenol

p-Aminofenol

Ditimbang sebanyak 1,0914 gram

Dimasukkan ke dalam mortar

Ditambahkan vanilin sebanyak 1,5216 gram
Ditambahkan ekstrak jeruk nipis dengan variasi volume
0,25;0,5;0,75; dan 1 mL

Digerus pada suhu ruang selama 10 menit

Dicuci menggunakan aquades sampai pH filtrat hasil
cucian konstan

Dikeringkan dalam desikator

Hasil
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L.2.3 Monitoring Produk Hasil Sintesis Menggunakan KLT

Produk hasil sintesis

Dilarutkan dalam kloroform

Ditotolkan pada plat KLT GFas4 yang telah diaktivasi
menggunakan oven pada suhu 105°C selama 30 menit
yang telah diberi garis batas 1 cm dari sisi atas dan bawah
plat

Dimasukkan dalam chamber yang berisi eluen 4,5 mL
kloroform dan 0,5 mL metanol yang telah dijenuhkan
Diangkat plat KL T dan dikeringkan

Disinari plat KLT dengan sinar UV pada panjang
gelombang 254 nm

Diamati spot yang dihasilkan

Hasil

L.2.4 Karakterisasi Senyawa Basa Schiff Hasil Sintesis

L.2.4.1 Uji Titik Leleh Senyawa Hasil Sintesis

Senyawa hasil sintesis

Dimasukkan dalam pipa kapiler

Dimasukkan pipa kapiler kedalam blok kecil diatas blok
termometer

Dinyalakan heating control

Diamati peleburan sampel pada kaca pengamatan sambil
melihat suhu pada termometer

Diulangi sebanyak tiga kali

Hasil
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L.2.4.2 Uji Kelarutan Senyawa Hasil Sintesis

Produk hasil sintesis

- Dimasukkan 30 mg dalam tabung reaksi
- Ditambahkan larutan aquades sebanyak 2 mL
- Diamati kelarutannya

- Diulangi dengan pelarut kloroform, etanol, aseton, dan

v NaOH

Hasil

L.2.4.3 Identifikasi Menggunakan Spektrofotometer FTIR

Produk hasil sintesis

- Dicampur dengan padatan KBr
- Digerus menggunakan mortar agate
- Diletakkan campuran pada cell holder

- Dilewatkan berkas sinar infra merah pada rentang

v  bilangan gelombang 4000-400 cm'!
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L.2.4.4 Identifikasi Menggunakan KG-SM

Produk hasil sintesis

Dilarutkan dengan kloroform
Diinjeksikan menggunakan syringe ke dalam tempat

KG-SM Varian CP 3800/Saturn 2200 dengan kondisi

operasional:

Jenis kolom : AGILENT J&W VF-5MS

Panjang kolom : 30 meter

Detektor : QP2010

Oven : terprogram100°C (5 menit)
— 290 °C (25 menit)

Temperatur injektor :310°C

Tekanan gas : 20 kPa

Kecepatan aliran gas : 0,49 mL/menit (konstan)

Gas pembawa : Helium

Diamati hasil kromatogram dan spektra yang diperoleh

Hasil
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Lampiran 3. Perhitungan
L.3.1 Perhitungan Pengambilan Massa Vanilin 10 mmol (1)

Rumus molekul senyawa (1) = CgHgO3

BM senyawa (1) =152,16 g/mol

Mol senyawa (1) =0,001 mol

Massa senyawa (1) = mol x BM
=0,001 mol x 152,16 g/mol
=1,5216 gram

L.3.2 Perhitungan Pengambilan Massa p-Aminofenol 10 mmol (2)
Rumus molekul senyawa (2) = C¢H7NO

BM senyawa (2) =109,13 g/mol
Mol senyawa (2) =0,001 mol
Massa senyawa (2) = mol x BM
=0,001 mol x 109,13 g/mol
=1,0913 gram
L.3.3Perhitungan Stoikiometri Massa Senyawa 4-(((4-

hidroksifenil)imino)metil)-2-metoksifenol (3)
Reaksi =
Vanilin (1) + p-aminofenol (2) — 4-(((4-hidroksifenil)imino)metil)-2-

metoksifenol (3) + air

Reaksi senyawa (1) +  senyawa (2) — senyawa (3)
Mula-mula 0,01 mol 0,01 mol -
Bereaksi 0,01 mol 0,01 mol 0,01 mol
Setimbang - - 0,01 mol

Rumus molekul senyawa (3) = Ci4H13NO3
BM senyawa (3) = 243,27 g/mol
Mol senyawa (3) =0,01 mol
Massa senyawa (3) = mol x BM
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=0,01 mol x 243,27 g/mol
=24327¢g

L.3.4 Pembuatan Larutan NaOH 0,5 M

Rumus molekul senyawa
BM senyawa

Volume larutan
Konsentrasi larutan

Mol senyawa

=NaOH
=40 g/mol
=100 mL
=0,5M

= Konsentrasi x Volume

=0,5oMx01 L
= 0,05 mol

Massa senyawa

= mol x BM

= 0,05 mol x 40 g/mol

=2 gram

L.3.5 Pembuatan Larutan HCI 0,1 M
Konsentrasi HCI mula-mula
Massa jenis HCI
Volume HCI yang akan dibuat

Massa molekul HCI

Konsentrasi HCI mula-mula (M)

Pengenceran

Vi

=37%
=1190 g/L
=] Liter

= 36,5 gram/mol

_ Massa jenis x Konsentrasi HCl Mula—mula

Massa molekul

1190 %x 37%

36,5 g/mol
=12,06 M

=C1VixCV2

_01Mx1L
12,06 M

=0,0083 L=8,3mL
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L.3.6 Pembuatan Larutan Induk Inhibitor 10000 ppm
Volume larutan yang dibutuhkan =100 mL
Massa basa Schiff yang ditambahkan= Konsentrasi (ppm) x volume
=10000 ppm x 0,1 L

= 1000 mg =1 gram

L.3.7 Pengenceran Larutan Induk Inhibitor 10000 ppm menjadi 1000, 2000,

3000, dan 4000 ppm
Pengenceran =CiVix GV
Contoh :
v e

=0,0083 L'= 8,3 mL

Tabel L.2.1 Hasil perhitungan pengenceran larutan induk inhibitor

No Ci1 (ppm) C:2 (ppm) Vi(mL) V2 (mL)
1 10000 1000 5 50
2 10000 2000 10 50
3 10000 3000 15 50
4 10000 4000 20 50

L.3.8 Perhitungan Rendemen

Massa yang didapat
1. Volume I mL =2,4801 g
Massa yang didapat
% rendemen = x 100 %

Massa teoritis

_2A4801g 0% = 9491 %
T 26130¢g 0T RIS

2. Volume 0,75 mL =23439¢

Massa yang didapat
_ Y8 TP 100 %

% rendemen
Massa teoritis



2,3439g

=2 0 = 0
2.6145 g X 100 % = 89,65 %

3. Volume 0,5mL =2,1868¢g

Massa yang didapat
% rendemen = — x 100 %
Massa teoritis
_ 218688 1009% = 83,65 %
T 26143 ¢ 0T SR
4. Volume 0,25 mL =1,9859 ¢
Massa yang didapat
% rendemen = X 100 %

Massa teoritis

198598 1009% = 75.98 %
= —X =
2,6135 g ° po 0 70

L.3.9 Pengamatan titik leleh produk
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Ulangan Titik Leleh (°C)
Po,2s5 Po,s0 Po,75 P1,00
1 188-191 191-194 189-192 192-194
2 188-191 191-193 189-192 192-194
3 187-189 191-194 190-192 192-194
Rata- 187,6-189,6 191-193,6 189,3-192 192-194
rata

L.3.10 Perhitungan Rf Hasil KLLT

__58cm

Rf Vanilin = = 0,72 cm
8 cm
g 1,7 cm
Rf p-Anisidin = = 0,21 cm
8 cm
Rf Produk I (0,25 mL) = 2==% = 0,21 cm
=27 _ 034 cm
8 cm
=2™ — 071 cm

8 cm
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Rf Produk I (0,50 mL) = ~="% = 0,20 cm
=27 _ 0 34cm
8 cm
—27m _ 0,71 cm
8 cm
Rf Produk 11 (0,75 mL) = === = 0,21 cm
=279 _ (34 cm
8 cm
g 2l 2 0,71 cm
8 cm
Rf Produk IV (I mL) = ==% = 0,21 cm
= 28cm 0,35 cm
8 cm
= dien 0,71 cm
8 cm

L.3.1.11 Perhitungaan Nilai Efisiensi Inhibitor

Rumus: % EI = 1 e

x 100%
0,0624— ,0133

.0 -
Contoh: % EI = A

x 100% = 78,67%

Tabel 3.1 Hasil nilai efisiensi inhibitor
Konsentrasi Ulangan Ml (gr) M2 (gr) W(gr) Wf(gr) EI (%)
0,6472 0,6342  0,0130

v oppm 11 06475 06339 00136 0133 7867
2000m 1 Jho oens oes 000 S5
000Bm L gl osnss ooes U0 6
W00pm gl gsesy oo 00 2879
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Lampiran 4. Hasil Karakteriasi
L.4.1 Hasil Karakterisasi Menggunakan FT-IR
L.4.1.1 Hasil Karakterisasi Produk I (0,25 mL)
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L.4.1.2 Hasil Karakterisasi Produk I (0,50 mL)
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Produk I (0,75 mL)
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L.4.1.3 Hasil Karakter
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L.4.1 Hasil Karakterisasi Menggunakan KG-SM
L.4.1.1 Kromatogram Produk Variasi 0,25 mL

33:250
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L.4.1.2 Kromatogram Produk Variasi 0,5 mL
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L.4.1.3 Kromatogram Produk Variasi 0,75 mL
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L.4.1.4 Kromatogram Produk Variasi 1,00 mL
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L.4.1.5 Hasil Spektra Massa Puncak 1
Target Spectrum
Search Spectrum
BP: 109.0 (309836=100%), basa schiff 0,25 ml (m. ali ridlo).sms 11.345 min, Scan: 912, 33:250, lon: 38 us, RIC: 1.163e+6, BC
100% 80.0 1(39.0
75% 296664 309836 E
50% 529 E
97156 g1.0 107.9
25% 38.9 61667 59264 E
21131 M T i
00/4540601&6
1 150 200 w2
100 —
MS-NW-1627
80 —
N -
60 —
40 —
20—
0 IHI|I{Il]lllllﬂ“]””]I=ll|lll:TllIIi!I!I]|III|H!”{I{I]IIIIIII:I III|HH]:III|IIIIIIIII|III LLLLLILULLI RS LLLRY ELLLS LLLLI LULLI LLLL LU LU LU |
2 S0 /S 100 1ZS 150

m/z

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



76

L.4.1.6 Hasil Spektra Massa Puncak 2
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L.4.1.7 Hasil Spektra Massa Puncak 3
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L.4.1.8 Hasil Spektra Massa Puncak 4
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Lampiran 5. Dokumentasi
L.5.1 Sintesis Senyawa Basa Schiff

iT’f:: 1 3‘? |
2%

Jeruk Nipis yang Dijadikan Hasil Penggerusan
Katalis

Filtrat Hasil Pencucian Padatan Sintesis Setelah

Dilakukan Pencucian

L.5.2 Uji Inhibitor Korosi

mE e Y

Uji Efisiensi Inhibitor Vanilin
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Uji Efisiensi Inhibitor Basa Schiff

79

"OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG

SENTRA



