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ABSTRAK

Sholikhah, Mahfirotus. 2019. Sintesis Senyawa Basa Schiff dari Vanilin dan p-
Aminoasetofenon menggunakan Variasi Volume Katalis Asam Alami
Dari Jeruk Lemon (Citrus limonium) dan Perbandingan Jalur Mekanisme
Reaksi. Skripsi. Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi Universitas
Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I: Ahmad Hanapi,
M.Sc; Pembimbing II: Lulu’atul Hamidatu Ulya, M.Sc; Konsultan:
Rahmawati Ningsih, M.Si.

Kata kunci : Basa Schiff, vanilin, p-aminoasetofenon, katalis asam jeruk lemon

Senyawa basa Schiff merupakan suatu produk kondensasi senyawa karbonil
(aldehida/keton) dengan suatu amina primer. Senyawa basa Schiff 1-(4-(4-hidroksi-3-
metoksibenzilidenamino)fenil)-etanon dapat disintesis dari vanilin dan p-
aminoasetofenon dengan katalis asam alami dari jeruk lemon (Citrus limonium). Sintesis
dilakukan dengan teknik penggerusan menggunakan variasi volume Kkatalis asam jeruk
lemon (Citrus limonium) 1,25 ;1 ; 0,75; 0,5; 0,25 ; 0 mL ; dan proses bertahap. Reaksi
dengan katalis (0 mL) digunakan sebagai kontrol pada penelitian ini. Hasil penelitian
menunjukkan bahwa volume katalis 0,25 mL memiliki % hasil tertinggi yaitu 93,96 %.
Produk yang dihasilkan memiliki karakter fisik antara lain: berupa padatan, berwarna
kuning, dan memiliki titik lebur berkisar antara 160,3-163,6°C. Hasil KLT
menunjukkan bahwa muncul 3 noda pada produk sintesis, salah satunya berwarna
kuning dengan nilai Rf 0,92 yang diduga sebagai senyawa target. Spektra FTIR
menunjukkan adanya serapan khas dari senyawa target yaitu —C=N pada 1584 cm’
! Karakterisasi produk sintesis variasi volume 0,25 mL menggunakan KG-SM
menunjukkan munculnya puncak pada waktu retensi 28,309 menit dengan ion
molekuler pada nilai m/z 269,1 yang sesuai dengan berat molekul senyawa target
1-(4-(4-hidroksi-3-metoksibenzilidenamino)fenil)-etanon. Karakterisasi produk
sintesis pada volume 0,25 mL menggunakan *HNMR juga menunjukkan
munculnya signal ¢ sekitar 8,4631 ppm.
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ABSTRACT

Sholikhah, Mahfirotus. 2019. Synthesis of Schiff Base Compounds from Vanillin and
p-Aminoacetophenone using Variation of Natural Acid Catalyst Volume
from Lime Fruit (Citrus limonium) and Comparison of Reaction
Mechanism Pathways. Thesis. Department of Chemistry, Faculty of Science
and Technology, State Islamic University of Maulana Malik Ibrahim Malang.
Advisor I: Ahmad Hanapi, M.Sc; Advisor II: Lulu’atul Hamidatu Ulya, M.Sc;
Consultant: Rahmawati Ningsih, M.Sc.

Keywords: Schiff base, vanillin, p-aminoacetophenone, lemon acid catalyst

Schiff base compound is a condensation product of a carbonyl compound
(aldehyde/ketone) with a primary amine. Schiff base compounds 1-(4-(4-hydroxy-3-
methoxybenzylidenamino)phenyl)-etanone can be synthesized from vanillin and p-
aminoacetophenone with natural acid catalysts from lemon (Citrus limonium). Synthesis
was carried out by grinding using a variation of the catalyst volume of lemon acid (Citrus
limonium) 1.25; 1; 0.75; 0.5; 0.25; 0 mL; and a gradual process. The catalyst reaction (0
mL) was used as a control in this study. The results showed that the catalyst volume of
0.25 mL had the highest yield% of 93.96%. The resulting product has physical
characteristics including: in the form of solids, yellow in color, and has a melting point

ranging from 160.3-163.6 °C. TLC results showed that 3 stains appeared on the synthesis

product, one of which was yellow with an Rf value of 0.92 which was thought to be a
target compound. The FTIR spectra showed the presence of a typical absorption of the
target compound namely -C=N at 1584 cm-1. Characterization of the synthesis product of
0.25 mL volume variation using KG-SM shows the emergence of a peak at a retention
time of 28,309 minutes with molecular ions at m / z value of 269.1 which corresponds to
the molecular weight of target compounds 1-(4-(4-hydroxy-3-metoksibenzilidenamino)
phenyl)-anonene. The characterization of the synthesis product at a volume of 0.25 mL
using lHNMR also showed the appearance of a signal 6 around 8.4631 ppm.
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Senyawa basa Schiff adalah salah satu senyawa golongan kimia organik
penting yang ditemukan oleh Hugo Schiff pada tahun 1864 (Hussain dkk., 2014).
Beberapa penelitian memperlihatkan kegunaan senyawa basa Schiff yaitu sebagai
antitumor (Kong dkk., 1998), antibakteri (Venugopala dkk., 2008), antimikroba
(Wadher dkk., 2009), antiradang (Hadjipavlou dkk., 1996), antikanker (Dhar dan
Taploo, 1982), dan antikorosi (Jamil dkk., 2018). Senyawa basa Schiff merupakan
suatu senyawa yang mempunyai gugus (HC=N) (imina) dan disintesis melalui
reaksi adisi eliminasi antara gugus karbonil dari keton atau aldehida dengan
amonia atau amina primer (Hussain dkk., 2014).

Secara umum, senyawa basa Schiff dapat disintesis dengan metode refluks
(metode konvensional) dalam suatu pelarut dengan penambahan katalis asam
(Fessenden dan Fessenden, 1982) atau tanpa katalis (Purwono dkk., 2013). Sabry
dkk. (2014) telah berhasil melakukan sintesis basa Schiff dari piperidin dengan
berbagai benzaldehid menggunakan metode refluks dengan rendemen yang
diperoleh antara 58-72%. Parekh dkk. (2005) juga telah melakukan sintesis basa
Schiff dari senyawa aldehida dan asam 4-aminobenzoat dengan menggunakan
metode refluks pada suhu 70-80°C dengan rendemen antara 52-65%. Kelemahan
dari penelitian tersebut terletak pada lamanya waktu yang diperlukan yaitu sekitar
10 hingga 12 jam. Selain metode konvensional, terdapat beberapa metode yang
dapat digunakan untuk mensintesis senyawa basa Schiff seperti metode

penggerusan, penggunaan pelarut air, dan penggunaan Kkatalis asam alami.



2
Metode-metode tersebut biasa disebut sebagai metode green synthesis karena
dianggap lebih ramah lingkungan. Dimana metode tersebut tidak menggunakan
pelarut dan katalis yang berbahaya (Ramaish, 2010).

Penggunaan katalis asam alami merupakan salah satu metode yang telah
banyak digunakan oleh para peneliti untuk sintesis basa Schiff. Patil dkk. (2012)
telah berhasil mensintesis senyawa imina dari aril aldehida dan amina primer
aromatik menggunakan jus lemon pada suhu kamar dengan rendemen yang
diperoleh rata-rata diatas 97%. Senyawa benzaldehida dan amina juga telah
berhasil disintesis oleh Sarma dkk. (2017) dengan menggunakan katalis jus lemon
dan rendemen yang dihasilkan sebesar 96%. Wahab dkk. (2014) juga telah
berhasil mensintesis senyawa benzaldehida dan anilina menggunakan katalis dari
buah asam dengan perolehan rendemen sebesar 89%.

Senyawa basa Schiff telah banyak disintesis menggunakan metode
konvensional (Shaikh (2013), Eissa (2013), dan Mobinikhaledi (2010)). Salah satu
ciri dari metode konvensional adalah penggunaan pelarut organik. Namun banyak
pelarut organik yang berbahaya dan bisa merusak kesehatan manusia, selain itu
sebagian besar pelarut yang digunakan bersifat mudah menguap dan
menyebabkan pencemaran lingkungan dengan dihasilkannya limbah pada produk
akhir (Zarei dan Jarrahpour, 2011). Sehingga telah banyak dikembangkan metode
yang efisien untuk mengurangi penggunaan pelarut organik, salah satunya yaitu
menggunakan metode green synthesis dengan metode penggerusan misalnya.
Menurut Chavan dkk. (2010), metode penggerusan memiliki banyak keunggulan
diantaranya tidak membutuhkan pelarut organik, metode yang mudah dan simpel,

serta ramah lingkungan.
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Sintesis senyawa basa Schiff diduga dapat dilakukan dengan 2 jalur pada
mekanisme reaksi aldehida dan amina primer. Pada metode pertama senyawa
produk sintesis dapat dilakukan secara serentak, sedangkan metode kedua
dilakukan secara bertahap. Patil dkk. (2012) dalam penelitiannya telah melakukan
sintesis senyawa basa Schiff dengan perbandingan kedua metode. Selain itu,
Silva (2019) dalam penelitiannya juga telah melakukan sintesis senyawa basa
Schiff secara serentak dan bertahap.

Sesungguhnya Allah SWT telah menciptakan semua yang ada di muka bumi
ini tidak ada yang sia-sia, agar manusia mau memikirkan ciptaan-Nya dan selalu
bersyukur kepada-Nya. Begitu pula dengan modifikasi senyawa dengan
menggunakan katalis asam dari alam. Katalis asam dari alam merupakan salah
satu cara untuk mengurangi kerusakan pada alam karena minimnya penggunaan
pelarut kimia yang memiliki dampak buruk bagi alam itu sendiri. Sebagaimana

firman Allah SWT dalam QS. Ar Rum (20) ayat 41:

il e ol s g 0 el 228 iy A g e ek

@ Oshny

Artinya : “Telah nampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan karena
perbuatan tangan manusia, supaya Allah merasakan kepada mereka sebagian
dari (akibat) perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke jalan yang benar)”.
Ayat tersebut menjelaskan tentang kerusakan-kerusakan di bumi yang
disebabkan oleh manusia itu sendiri. Selain itu, ayat tersebut juga menjelaskan

teguran dari Allah kepada hamba-hamba Nya yang berbuat kerusakan di bumi,

agar mereka kembali ke jalan yang benar. Allah telah mengirimkan manusia ke
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atas bumi ini ialah untuk menjadi khalifah Allah. Salah satu cara menjaga
kelestarian alam dalam sintesis senyawa organik yaitu dengan mengurangi
penggunaan pelarut kimia. Green synthesis merupakan salah satu metode untuk
mengurangi penggunaan pelarut kimia dengan cara pemanfaatan jeruk lemon
sebagai katalis alami.

Penelitian ini akan dilakukan dengan mensintesis senyawa basa Schiff dari
vanilin dan p-aminoasetofenon menggunakan katalis asam jeruk lemon. Senyawa
basa Schiff kemudian akan dikarakterisasi dengan menggunakan FTIR, KG-SM,
dan 'HNMR. Setelah itu, untuk mendapatkan produk terbaik akan dilakukan

perbandingan volume katalis asam jeruk lemon dan metode yang digunakan.

1.2 Rumusan Masalah

1.  Bagaimana karakter produk sintesis senyawa basa Schiff dari vanilin dan p-
aminoasetofenon menggunakan variasi volume katalis asam jus jeruk lemon
(Citrus limonium) ?

2. Berapa kemurnian yang diperoleh dari volume terbaik katalis asam jus jeruk
lemon (Citrus limonium) yang digunakan pada sintesis senyawa basa Schiff
dari vanilin dan p-aminoasetofenon ?

3. Berapa perbandingan tingkat kemurnian senyawa produk proses bertahap

dengan senyawa produk proses serentak pada volume katalis asam terbaik ?

1.3 Tujuan
1.  Mengetahui karakter produk sintesis senyawa basa Schiff dari vanilin dan p-
aminoasetofenon menggunakan variasi volume katalis asam jeruk lemon

(Citrus limonium)
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2. Mengetahui kemurnian yang diperoleh dari volume terbaik katalis asam
jeruk lemon (Citrus limonium) yang digunakan pada sintesis senyawa basa
Schiff dari vanilin dan p-aminoasetofenon.

3. Mengetahui perbandingan tingkat kemurnian senyawa produk pada proses
bertahap dengan senyawa produk pada proses serentak pada volume katalis
asam terbaik.

1.4 Manfaat

Hasil dari penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi ilmiah

mengenai metode green synthesis senyawa basa Schiff menggunakan katalis asam

alami jus jeruk lemon (Citrus limonium) salah satunya yaitu dengan metode

penggerusan. Serta memberikan informasi mengenai karakterisasi dari senyawa

basa Schiff.

1.5 Batasan Masalah

1.

2.

Perbandingan mol vanilin dan p-aminoasetofenon 1:1.

Penggunaan katalis asam jeruk lemon (Citrus limonium) dari SUPERINDO
Dinoyo Kabupaten Malang.

Variasi volume katalis asam alami jus jeruk lemon (Citrus limonium) yaitu
0; 0,25; 0,5; 0,75; 1; 1,25 mL; dan proses bertahap.

Identifikasi produk sintesis menggunakan Kromatografi Lapis Tipis (KLT),
kemudian dikarakterisasi menggunakan FTIR, KG-SM, dan *HNMR.
Karakterisasi menggunakan KG-SM dilakukan pada produk yang disintesis

secara serentak dan secara bertahap.
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6. Karakterisasi menggunakan 'HNMR dilakukan pada produk terbaik

berdasarkan kemurnian tertinggi.



BAB |1

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Vanilin

Vanilin dapat diperoleh dari isolasi buah vanila (Vanilla planifolia).
Tanaman vanila banyak dibudidayakan di Indonesia karena tumbuhan tersebut
dapat hidup di daerah tropis (Handayani, 2011). Senyawa vanilin pertama kali
disintesis dari eugenol yang merupakan kandungan minyak atsiri pada cengkeh.
Vanilin memiliki rumus molekul CgHgO3; dengan nama lain 4-hidroksi-3-
metoksibenzaldehid yang merupakan turunan senyawa benzaldehida, mempunyai
struktur aromatik benzena. Karakteristik vanilin diantaranya mempunyai wujud
kristal berwarna putih atau putih kekuningan dengan bau khas yang harum
(Kumar dkk., 2012). Senyawa ini memiliki berat molekul 152,15 g/mol, densitas 1,056
g/cm®, dengan titik lebur dan titik didihnya masing-masing 81-83°C dan 285°C. Vanilin
memiliki kelarutan >2% dalam air, sangat larut dalam kloroform, eter dan air panas,
serta pH asam dalam bentuk larutan (O’Neil, 2013). Struktur senyawa vanilin dapat

dilihat pada Gambar 2.1.

O——CHs

OH

O

Gambar 2.1 Struktur senyawa vanilin (Kumar dkk., 2012)

Senyawa vanilin biasa digunakan sebagai penyedap makanan dan aroma
pada parfum. Vanilin memiliki gugus hidrofobik pada cincin aromatisnya dan

gugus-gugus hidrofil yang meliputi gugus hidroksil, metoksi, dan aldehida. Gugus



8
aldehida pada vanilin mengandung gugus karbonil yang terdapat C°* sehingga
mudah di serang nukleofil (Kumar, dkk., 2012). Salah satu nukleofil yang dapat
bereaksi dengan vanilin adalah amina primer yang kemudian dapat membentuk

basa Schiff (Zarei dan Jarrahpour, 2011).

2.2 p-Aminoasetofenon

Nama lain dari senyawa p-aminoasetofenon yaitu 4-aminoasetofenon serta
nama IUPAC-nya yaitu 1-(4-aminophenyl)ethanone dan memiliki rumus kimia
CgHgNO. Wujud dari senyawa p-aminoasetofenon yakni kristal berwarna kuning
dengan berat molekulnya sebesar 135.166 g/mol. Senyawa ini memiliki titik leleh
103-108°C dan titik didih 292-294°C. p-Aminoasetofenon larut dalam air panas,

etanol dan juga eter. Bentuk struktur dari senyawa p-aminoasetofenon ditunjukkan

(6]
>—<: :)—NHZ

Gambar 2.2 Struktur senyawa p-aminoasetofenon (O’Neil, 2013)

pada Gambar 2.2.

Senyawa p-aminoasetofenon dapat digunakan sebagai obat-obatan dan
produk organik lainnya. Senyawa ini juga digunakan sebagai reagen dalam
penentuan fotometrik dari Ce serta digunakan dalam penentuan paladium dan
vitamin B1 (O’Neil, 2013). Gugus amina primer (R-NH;) pada senyawa p-
aminoasetofenon dapat digunakan sebagai nukleofil pada sintesis senyawa basa

Schiff (Fessenden dan Fessenden, 1982).



2.3 Jeruk Lemon (Citrus limonium)
Jeruk lemon termasuk dalam sekelompok jeruk sitrun atau Citroen (Citrus

medica). Adapun taksonomi dari jeruk lemon adalah sebagai berikut (Rukmana,

2001):
Divisi : Magnoliophyta
Sub Divisio : Angiospermae
Kelas : Magnoliopsida
Ordo : Sapindales
Famili : Rutaceae
Genus : Citrus
Spesies : Citrus medica

Jeruk lemon tidak hanya kaya akan kandungan vitamin C, akan tetapi juga
terdapat kandungan bioflavonoid, asam, dan minyak-minyak volatil pada kulitnya
seperti limonen (£ 70%), a-terpinen, o-pinen, [-pinen, sitrat, dan kumarin.
Kandungan asam sitrat dalam sari buah jeruk lemon adalah 5%, yang memberikan
rasa khas lemon dan pH-nya sekitar 2-3 (Wijaya, 2008). Struktur dari senyawa

asam sitrat ditunjukkan pada Gambar 2.3.

CH,COO—H
HO—C——COO0—H
CH,COO—H
Gambar 2.3. Struktur senyawa asam sitrat (Cairns, 2009)

Asam sitrat merupakan asam organik lemah yang ditemukan pada daun dan
buah tumbuhan genus citrus. Senyawa ini merupakan bahan pengawet yang baik
dan alami, selain itu juga digunakan sebagai penambah rasa masam pada makanan
dan minuman ringan. Keasaman asam sitrat didapatkan dari tiga gugus karboksil

(COOH) yang dapat melepas proton dalam larutan. Jika hal ini terjadi, ion yang
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dihasilkan adalah ion sitrat. Sitrat sangat baik digunakan dalam larutan penyangga
untuk mengendalikan pH larutan (Istiorini, 2011).

Reaksi pembentukan senyawa basa Schiff tergantung dengan pH. Jika
larutan terlalu asam, konsentrasi amina bebas menjadi semakin kecil sehingga
tahap adisi akan menjadi semakin lambat. Akan tetapi laju eliminasi gugus OH
yang terprotonkan sebagai air pada tahap akhir reaksi akan meningkat seiring
dengan bertambahnya konsentrasi asam. Pada kondisi yang demikian terdapat pH
optimum yaitu sekitar pH 3-4, yang mana laju reaksi keseluruhan adalah yang
paling tinggi (Fessenden dan Fessenden, 1982). Berikut rekasi sintesis basa Schiff

dengan katalis asam jus lemon :

O _H o
c*® V\E_OH
0]
+ H5N O, a -
2 _\_\\S/OH Jus lemon * HZO

Q ) o
O CH o !
ch/ 3 (0] CH3

Gambar 2.4 Reaksi sintesis senyawa basa SHgEiff dengan katalis asam jus lemon
(Elemike dkk., 2016)
2.4 Basa Schiff
Basa  Schiff telah dikenal sejak tahun 1964 oleh Hugo Schiff yang

mengenalkan reaksi kondensasi antara amina primer dengan senyawa karbonil
(Hussain, dkk., 2014). Basa Schiff merupakan senyawa imina yang memiliki
karakteristik ikatan >C:N- (Fessenden dan Fessenden, 1982). Reaksi
pembentukan basa Schiff ditunjukkan pada Gambar 2.4.

R— NH;+R —CH=—7—0 — R-N—CH—R +H;0

Amina Primer Aldehida Basa Schiff

Gambar 2.5 Reaksi pembentukan senyawa basa Schiff (Sirumapea dkk., 2015)
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Imina tak tersubstitusi yang terbentuk dari NHj3; tidak stabil dan
berpolimerisasi bila didiamkan. Tetapi jika digunakan amina primer (R-NH,)
sebagai ganti amonia, akan terbentuk imina tersubstitusi yang lebih stabil.
Aldehida aromatik (seperti benzaldehida) atau arilamina (seperti anilina)
menghasilkan imina yang paling stabil, namun aldehida, keton atau amina primer
lain juga dapat digunakan (Fessenden dan Fessenden, 1982).

Salah satu aldehida aromatik alami yang dapat digunakan sebagai material
start dalam sintesis basa Schiff adalah vanilin. Sebagaimana senyawa aldehida
yang lain, vanilin dapat direaksikan dengan p-anisidin (yang merupakan amina
aromatik primer) untuk menghasilkan senyawa basa Schiff. Persamaan reaksinya

ditunjukkan pada Gambar 2.6.

(0]
“CH;
Vanilin p-anisidin 2-metoksi-4-(((4-metoksifenil)imino)metil)fenol

Gambar 2.6 Reaksi vanilin dengan p-anisidin (Khasanuddin, 2018)

2.4.1 Reaksi Basa Schiff Menggunakan Katalis Asam Alami

Sintesis senyawa basa Schiff dari senyawa karbonil dengan suatu amina
primer dapat dilakukan dengan menerapkan metode green synthesis dengan cara
digerus (Chavan dkk., 2010) dan menggunakan katalis asam alami (Yadav dan
Mani, 2015). Katalis asam pada reaksi basa Schiff berperan pada proses protonasi
H" (Fessenden dan Fessenden, 1982). Protonasi oleh katalis asam ini dapat
mengubah gugus pergi yang buruk (-OH) menjadi gugus pergi yang baik (-"OH,)

sehingga mengakibatkan eliminasi H,O (McMurry, 2007). Reaksi antara vanilin
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dengan p-anisidin membentuk senyawa basa Schiff menggunakan katalis asam

ditunjukkan pada Gambar 2.6.

£
H E> CHa
Hoc ™ O o -0 °
3 (S HsC !
HO

HO

&N
Gambar 2.7 Reaksi pembentuli:r?; senyawa basa Schiff menggunakan katalis asam
(Khasanuddin, 2018)

Mekanisme reaksi pembentukan senyawa basa Schiff terjadi melalui dua
tahap. Pada tahap pertama yaitu reaksi adisi dari amina primer yang berperan
sebagai nukleofil terhadap atom C karbonil pada gugus aldehida. Sedangkan pada
tahap kedua yaitu reaksi eliminasi dari molekul air. Penambahan katalis asam
pada sintesis senyawa basa Schiff berperan pada proses eliminasi molekul air
yang diawali dengan terprotonasinya gugus -OH oleh katalis asam.
Terprotonasinya gugus —OH dapat terlepas sebagai molekul air yang merupakan
gugus pergi yang baik (Fessenden dan Fessenden, 1982). Mekanisme reaksi
pembentukan senyawa basa Schiff dari vanilin dan p-anisidin menggunakan

katalis asam ditunjukkan pada Gambar 2.7.
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Gambar 2.8 Mekanisme reaksi pembentukan senyawa basa Schiff
(Khasanuddin, 2018)

Kondisi optimum pada reaksi pembentukan senyawa basa Schiff adalah
pada pH 3-4 (Fessenden dan Fessenden, 1982). Hal ini mengakibatkan
pembentukan senyawa basa Schiff menjadi sangat bergantung pada pH, sehingga
katalis asam pada sintesis ini diharapkan mampu membantu jalannya reaksi pada
pH optimum. Beberapa penelitian sebelumnya telah menggunakan katalis asam
alami pada sintesis senyawa basa Schiff. Sintesis senyawa basa Schiff dari aril
aldehida dan amina primer telah berhasil dilakukan olek Patil dkk. (2012) dengan
menggunakan katalis asam jus lemon dan rendemen yang diperoleh sebesar 97%.
Wahab dkk. (2014) juga telah berhasil melakukan sintesis senyawa basa Schiff
dari senyawa benzaldehida dan anilina menggunakan katalis air buah asam

dengan rendemen yang diperoleh sebesar 89%.
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2.4.2 Reaksi Basa Schiff menggunakan Katalis Asam Alami pada Proses
Bertahap

Imina dapat disintesis dengan mudah melalui reaksi reversibel amina
dengan aldehida. Pembentukan senyawa basa Schiff pada proses bertahap sangat
bergantung pada laju dehidrasi dari campuran reaksi. Mekanisme awal melibatkan
kondensasi amina primer dengan senyawa karbonil dengan cara destilasi
azeotropik dengan pembuangan air secara simultan (bersamaan). Untuk mengatasi
kesulitan dalam menghilangkan air, maka digunakan asam Lewis sebagai katalis
untuk mempercepat serangan nukleofilik amina pada karbon karbonil serta
sebagai zat dehidrasi untuk melepaskan air pada tahap kedua (tahap eliminasi)
(Patil dkk., 2012). Mekanisme reaksi pembentukan senyawa basa Schiff proses

serentak dan bertahap ditunjukkan pada Gambar 2.9.

Jalur | o )
2\ . \D A\ S — R1
e OO o =07
= o — "
SV rdl N\
v S X AN X
— -H0 - _

T WO
7

Jalur 11

o—H
o H ) /
.+\H N
H
/_\zB/H (\o/H
_@ /N A\ .
S _ 7 o H,0

Gambar 2.9 Mekanisme reaksi senyawa basa Schiff secara serentak dan bertahap
(Patil dkk., 2012)
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Reaksi pada Gambar 2.9 berlangsung melalui tahap tambahan yang
membentuk zat antara karbinolamin, yang mengalami dehidrasi imina dalam
langkah penentuan laju. Air yang dilepaskan biasanya dikeluarkan dari sistem
untuk menggeser keseimbangan menuju produk. Laju reaksi ditentukan pula oleh
pH asam (Santerre, Hansrote, dan Crowell, 1958). Penurunan laju reaksi pada pH
yang rendah disebabkan oleh protonasi amina, yang menyebabkan tidak dapat
menyerang karbonil secara langsung, sedangkan protonasi karbinolamin

diperlukan untuk mencapai tingkat dehidrasi yang tinggi (Jencks, 1964).

2.5 ldentifikasi Menggunakan Kromatografi Lapis Tipis (KLT)

Purwono dkk., (2013) dalam penelitiannya, fase gerak yang digunakan
untuk senyawa 4-hidroksi-3-metoksi-5-(fenildiazenil) benzaldehida dan vanilin
adalah kloroform yang cenderung bersifat non-polar. Data yang diperoleh dari
KLT adalah nilai Rf (Retention factor). Nilai Rf didefinisikan sebagai
perbandingan antara jarak senyawa titik awal dan jarak tepi muka pelarut dari titik

awal (Gandjar dan Rohman, 2007).

jarak senyawa yang terelusi
=l AL L T (2.1)

B jarak pelarut yang mengelusi

Daya pisah (resolusi) harus baik untuk memastikan tidak adanya
overlapping antara dua puncak yang dipisahkan. Nilai resolusi yang baik dalam
kromatografi apabila mendekati atau lebih dari 1,5. Rumus untuk menghitung

resolusi dalam KLT sebagai berikut (Rohman, 2009).

_ d
T (Wl+w2)V2

Rs
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Dimana : Rs = Resolusi

d =Jarak antara 2 spot
w = lebar bercak

Penggunaan umum KLT dalam sintesis digunakan untuk memantau
berjalannya suatu reaksi, dan menentukan efektifitas kemurnian dalam suatu
sintesis organik. Uji identifikasi dapat dilakukan dengan membandingkan nilai Rf
yang diperoleh dengan nilai Rf standar. Spot yang mempunyai nilai Rf yang
berbeda dengan nilai Rf reaktan diasumsikan bahwa produk sintesis telah
terbentuk.

Hasil penyinaran plat KLT menggunakan sinar UV pada panjang
gelombang 254 nm mengakibatkan plat KLT berwarna hijau (fluorosensi senyawa
yang diembankan pada plat KLT yang menyerap radiasi UV). Sedangkan noda
pada sampel nampak seperti noda hitam dari fluorosensi (Mulja dan Suharman,
1995). Senyawa produk memiliki noda dengan nilai Rf yang lebih besar
dibandingkan dengan Rf noda dari reaktan (vanilin dan p-anisidin) yang
digunakan sebagai kontrol. Rf senyawa vanilin sebesar 0,74 dan Rf senyawa p-
anisidin sebesar 0,76. Sedangkan nilai Rf dari senyawa produk dengan variasi

volume katalis asam berkisar antara 0,79-0,81 (Khasanuddin, 2018).

2.6 Karakterisasi Senyawa Basa Schiff

2.6.1 Karakterisasi Menggunakan Spektrofotometer FTIR

Absorpsi radiasi inframerah ekuivalen dengan frekuensi vibrasi ulur dan
tekuk ikatan dalam kebanyakan ikatan kovalen molekul. Daerah spektra pada
FTIR dibagi menjadi 3, yaitu daerah dekat (0,8-2,5 pm atau 12.500-4.000 cm™),

daerah tengah (2,5-25 pm atau 4.000-400 cm™), dan daerah jauh (25-1.000 pm
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atau 400-10 cm™), akan tetapi penggunaan yang paling sering digunakan pada

daerah tengah (Gandjar dan Rohman, 2007).

Transmitan

I ' | ' I ! | ' I ! ! ! 1 ' 1
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Bilangan gelombang (cm™)

Gambar 2.10 Spektra FTIR senyawa basa Schiff (Khasanuddin, 2018)

Khasanuddin (2018) telah berhasil mensintesis senyawa basa Schiff dari
vanilin dan p-anisidin dengan metode penggerusan menggunakan katalis jeruk
nipis dengan melibatkan variasi volume katalis asam alami. Dari hasil sintesisnya
tersebut diperoleh spektra pada Gambar 2.10 gugus fungsi imina (C=N) dari
senyawa produk hasil sintesis memiliki bentuk serapan khas yang ditandai dengan
adanya bentuk serapan yang tajam serta kuat pada bilangan gelombang 1623 cm™.
Kemudian muncul gugus —OH dengan serapan vibrasi ulur dari senyawa produk
pada bilangan gelombang antara 3468-3459 cm™. Selain itu juga muncul serapan
vibrasi ulur gugus eter (C-O-C) pada bilangan gelombang antara 1290-1291 cm™

dan gugus —CH; pada bilangan gelombang antara 1452-1453 cm™.
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Menurut Ummathur (2009) bahwa serapan yang khas pada basa Schiff
terletak pada C=N pada daerah 1550-1600 cm™ dengan karakteristik serapan yang
kuat. Berdasarkan Al-Hakimi (2016), sintesis senyawa basa Schiff dari senyawa
vanilin dan anilin menggunakan katalis jeruk nipis memiliki serapan C=N pada
daerah 1584 cm™. Adawiyah (2017) telah melakukan penelitian tentang sintesis
senyawa basa Schiff dari vanilin dan p-anisidin menggunakan metode
penggerusan dengan melibatkan variasi waktu. Dari hasil sintesis tersebut
didapatkan spektra dengan gugus fungsi imina (C=N) dari senyawa hasil sintesis
memiliki serapan yang khas yang ditandai dengan adanya bentuk serapan yang
tajam dan kuat pada bilangan gelombang 1590 cm™. Selain itu, juga terdapat
serapan lain yang menunjukkan adanya gugus —OH stretch pada daerah bilangan
gelombang 3441-3451 cm™ dengan bentuk serapan yang lebar, ada pula serapan
gugus C-O stretch fenol pada daerah bilangan gelombang 1212-1213 cm™, dan
serapan kuat gugus C=C aromatik pada bilangan gelombang 1623 dan 1507 cm™.

2.6.2 Karakterisasi Menggunakan Kromatografi Gas-Spektrometri Massa
(KG-SM)

Analisis menggunakan KG-SM dilakukan untuk memperkuat bukti bahwa
senyawa target yang disintesis telah terbentuk. Kromatografi gas (KG) merupakan
suatu teknik pemisahan senyawa berdasarkan perbandingan distribusi terhadap
fasa diam dan fasa gerak. Komponen yang bersifat volatil (dan stabil pada suhu
panas) akan bermigrasi melalui kolom yang berisi fasa diam dengan kecepatan
yang bergantung pada rasio distribusinya (Rohman dan Gandjar, 2012).

Spektra massa menunjukkan grafik perbandingan massa fragmen (m/z atau
m/e) dengan kelimpahan relatif pada masing-masing fragmen tersebut

berdasarkan kestabilannya. Kestabilan fragmen dipengaruhi oleh kemampuannya
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dalam beresonansi. Semakin stabil suatu fragmen maka kelimpahan relatifnya

akan semakin tinggi (Supratman, 2010).
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Gambar 2.11 Kromatogram senyawa hasil sintesis variasi katalis 1 mL -
(Khasanuddin, 2018)

Gambar diatas menunjukkan kromatogram hasil pemisahan melalui
kromatografi gas dari senyawa produk sintesis basa Schiff dari vanilin dan p-
anisidin dengan katalis jeruk nipis. Kromatogram tersebut memperlihatkan adanya
2 puncak yang terbentuk yang menandakan adanya 2 senyawa yang terpisah dari
sampel yang telah dianalisis. Pada puncak pertama memiliki waktu retensi 2,178
menit, sedangkan pada puncak kedua memiliki waktu retensi 23,641 menit
(Khasanuddin, 2018). Kemudian pada puncak pertama menunjukkan hasil spektra

massa sebagai berikut:
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Gambar 2.12 Spektra massa pada puncak 1 (Khasanuddin, 2018)

Spektra massa pada gambar diatas memiliki base peak pada nilai m/z 83.
Kemudian muncul puncak yang sangat kecil pada m/z 119 yang merupakan ion
molekular (M"). Nilai tersebut telah sesuai dengan masa molekul relatif dari

senyawa kloroform yaitu sebesar 119,38 g/mol.
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Gambar 2.13 Spektra massa pada puncak 2 (Khasanuddin, 2018)

Dari Gambar 2.13 dapat dilihat bahwa spektra massa tersebut muncul base
peak pada nilai m/z 257, dimana nilai tersebut merupakan puncak dengan
kelimpahan relatif terbesar (100%). Nilai tersebut sesuai dengan berat molekul
dari senyawa target basa Schiff yaitu sebesar 257 g/mol. Selain itu, pada Gambar
2.12 juga menunjukkan adanya 2 puncak dengan nilai kelimpahan relatif yang
tinggi pada nilai m/z 242 dan m/z 257. Puncak yang memiliki kelimpahan relatif
tinggi menandakan fragmen tersebut lebih stabil dibandingkan dengan fragmen
lainnya. Puncak dengan nilai m/z 257 merupakan ion molekular (M") dengan
kelimpahan relatif tertinggi (100%). Sedangkan puncak yang lain merupakan
fragmen yang terbentuk dari pemecahan ion molekular (Khasanuddin, 2018).
2.6.3 Karakterisasi Menggunakan Spektrofotometer ‘HNMR

Analisis dengan spektrofotometer *HNMR menghasilkan suatu spektrum
yang memberikan informasi jumlah atom H yang terdapat dalam senyawa basa
Schiff. Gambar 2.13. menunjukkan bahwa spektrofotometer ini dapat
menghasilkan signal senyawa basa Schiff. Menurut Eissa (2013), signal senyawa
basa Schiff muncul di wilayah 6=2.981-1.274 ppm pada gugus metil dalam
lingkungan yang berbeda. Muncul signal 6=11.213 dan 6=8.813 ppm masing-
masing pada gugus amida (CONH) dan imina (-HC=N-). Selain itu juga muncul
signal di wilayah 8.043-7.165 ppm pada gugus aromatik. Spektrum senyawa basa

Schiff ditunjukkan pada Gambar 2.14 berikut :
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i
Gambar 2.14 Spektrum *HNMR senyawa basa Schiff (Eissa, 2013)

Al Azzawi (2014) juga menyatakan bahwa spektrum "HNMR senyawa basa
Schiff muncul signal dari gugus CH,CH, pada 6=2,96 ppm, gugus amida (NH)
dan imina (-HC=N-) muncul pada signal masing-masing 6=7,41-7,99 ppm serta
0=8,16 - 8,71 ppm. Selain itu, menurut Alikhani (2018) yang telah mensintesis
senyawa basa Schiff menggunakan katalis asam jeruk lemon dengan pelarut
DMSO, gugus imina (-HC=N-) muncul pada signal 8,30 ppm. Gugus aromatis
muncul pada signal 7,89-7,91 ppm dan pelarut DMSO muncul pada signal 5,84
ppm.

Mohana dan Kumar (2013) juga telah melakukan karakterisasi
menggunakan *HNMR pada senyawa basa Schiff dengan pelarut DMSO, dimana
gugus imina muncul pada signal 8,61 ppm. Pelarut DMSO muncul pada signal
13,05 ppm, gugus aromatis muncul pada signal 6,91-7,52 ppm, gugus metoksi (-
OCHg3) muncul pada signal 3,83 ppm, dan gugus OH muncul pada signal 9,23
ppm. Dikarenakan adanya ikatan hidrogen intramolekuler dengan gugus —OCHs,
menyebabkan kerapatan elektron di sekitar O pada —OCH; membesar sedangkan

di sekitar H pada —OH rapatan elektronnya mengecil sehingga proton-proton tidak
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terperisai dan berada pada keadaan downfield (kurang terperisai) yang semakin

jauh dari TMS (Priscylio, 2013).

2.7 Pemanfaatan Senyawa Basa Schiff dalam Perspektif Islam

Senyawa basa Schiff merupakan senyawa produk hasil sintesis dari vanilin
dan p-aminoasetofenon. Pendayagunaan sumber daya alam yang kurang tepat
mengakibatkan berbagai hal dapat merugikan hewan, tumbuhan, maupun manusia
itu sendiri selaku khalifah Allah SWT. Kerusakan lingkungan adalah salah satu
dampak buruk penyalahgunaan sumber daya alam.

Dalam Al-Qur’an telah dijelaskan bahwa sumber daya alam yang ada di
bumi ditujukan untuk kemakmuran manusia. Manusia yang menjadi khalifah
untuk mengurus dan memanfaatkannya tanpa merusak tatanan yang telah ada. Hal
tersebut telah dijelaskan dalam firman Allah SWT QS. Al An’am (6) ayat 165

yang berbunyi:

3 5l e ekt G Sk @j u@w ST ERRS PRI
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Artinya : “Dan Dialah yang menjadikan kamu penguasa-penguasa di bumi dan
Dia meninggikan sebahagian kamu atas sebahagian (yang lain) beberapa derajat,
untuk mengujimu tentang apa yang diberikan-Nya kepadamu. Sesungguhnya
Tuhanmu amat cepat siksaan-Nya dan sesungguhnya Dia Maha Pengampun lagi
Maha Penyayang”.

Menurut tafsir Al-Mukhtashar, ayat tersebut menjelaskan bahwa Allah telah
menjadikan manusia sebagai khalifah di muka bumi untuk memakmurkannya.

Selain itu, Allah SWT juga menjadikan manusia dengan derajat yang berbeda-

beda dalam hal rupa, rezeki, kekuatan, kemuliaan, dan ilmu untuk menguiji
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hambanya. Dan Dia menurunkan Al-Qur’an untuk dijadikan pedoman dan
petunjuk bagi umat-Nya yang berakal hingga pada akhirnya manusia menyadari
kesempurnaan akan ciptaan Allah SWT seperti yang telah dijelaskan pada firman

Allah QS. Ali Imran ayat 190-191.

§raop S LY 0¥ s J i o ez ls 5 G
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Artinya: “Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan silih bergantinya
malam dan siang terdapat tanda-tanda bagi orang-orang yang berakal, (yaitu)
orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri atau duduk atau dalam
keadaan berbaring dan mereka memikirkan tentang penciptaan langit dan bumi
(seraya berkata): “Ya Tuhan kami, tiadalah Engkau menciptakan ini dengan sia-
sia. Maha Suci Engkau, maka peliharalah kami dari siksa neraka”.

Berdasarkan QS. Ali Imran ayat 190-191, Allah SWT telah menegaskan
bahwa dalam penciptaan langit dan bumi terdapat tanda-tanda kekuasaan-Nya.
Namun, tidak semua menyadarinya, karena hanya orang-orang yang berakal dan
memikirkan tanda-tanda kekuasaan-Nya yang dapat menyadarinya. Maksud dari
orang-orang yang berakal ialah orang-orang yang selalu mengingat tanda-tanda
kekuasaan Allah SWT dalam keadaan apapun. Agar manusia dapat selalu beriman
dan bersyukur bahwa sesungguhnya semua yang ada di langit dan bumi adalah
bukti dari kebesaran-Nya (Satrio, 2012).

IImu pengetahuan pada zaman sekarang telah berkembang menjadi sangat
luas. Perkembangan itu pula membuat kebudayaan manusia menjadi semakin

maju dan kebutuhan manusia juga semakin berkembang. Hal tersebut menjadikan
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apapun yang sudah ada di alam kurang mampu memenuhi kebutuhan manusia.
Sehingga untuk mengatasi hal tersebut manusia dibekali akal oleh Allah SWT
untuk melakukan penelitian dan menciptakan berbagai macam penemuan. Salah
satunya dengan membuat senyawa baru seperti basa Schiff yang memiliki

beragam manfaat bagi manusia itu sendiri.



BAB Il

METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Pelaksanaan
Penelitian ini dilakukan dengan skala laboratorium pada bulan Maret - Juli
2019 di Laboratorium Organik Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi

Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini adalah seperangkat alat gelas,
bola hisap, mortar dan alu, neraca analitik, desikator, indikator universal, oven,
botol semprot, plat KLT GF.s4, spektrofotometer FTIR, spektrometer KG-SM
VARIAN CP-3800 SATURN 2200, dan *HNMR.
3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya vanilin p.a (Merck),
p-aminoasetofenon p.a (Merck), jeruk lemon (Citrus limonium), kloroform,
metanol, aseton p.a, aseton teknis, DMSO-dg, plat KLT GFs4, kertas saring, dan

akuades.

3.3 Tahapan Penelitian
Penelitian ini dilakukan dengan tahapan-tahapan sebagai berikut :

1.  Preparasi katalis asam dari jeruk lemon (Citrus limonium)

2. Sintesis senyawa basa Schiff dengan mol vanilin : p-aminoasetofenon (1:1)
dan variasi volume katalis asam jeruk lemon (Citrus limonium) yaitu O;

0,25; 0,5; 0,75; 1; 1,25 mL, dan proses bertahap

25
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3. Monitoring produk hasil sintesis
4.  Karakterisasi senyawa hasil sintesis menggunakan FTIR
5. Karakterisasi senyawa hasil sintesis menggunakan KG-SM
6. Karakterisasi senyawa hasil sintesis menggunakan "HNMR

7. Analisis data

3.4 CaraKerja
3.4.1 Preparasi Katalis Asam Jeruk Lemon (Citrus limonium)

Buah lemon dicuci dan dibelah menjadi 2. Kemudian diperas dan
dimasukkan ke dalam gelas beker, air buah lemon yang dihasilkan kemudian
disaring dengan menggunakan kertas saring hingga mendapatkan air lemon yang
bersih. Air lemon diuji nilai pH-nya dan dikondisikan hingga pH 3-4 dengan
menggunakan aquades. Air lemon siap digunakan sebagai katalis dalam sintesis.

3.4.2 Sintesis Senyawa Basa Schiff Mol Vanilin : p-Aminoasetofenon (1:1)
dengan Variasi Volume Katalis Asam Jeruk Lemon

Vanilin sebanyak 5 mmol (0,761 gram) dimasukkan ke dalam mortar.
Selanjutnya ditambah dengan 5 mmol (0,676 gram) p-aminoasetofenon dan
katalis asam jeruk lemon dengan variasi volume secara berturut-turut 0; 0,25; 0,5;
0,75; 1; dan 1,25 mL. Kemudian digerus pada suhu ruangan selama 15 menit
sampai dihasilkan padatan berwarna kuning. Padatan yang terbentuk dicuci
menggunakan aquades hingga pH mencapai pH aquades. Padatan dikeringkan
dalam desikator. Selanjutnya padatan hasil sintesis dianalisis menggunakan FTIR,
KG-SM, dan *HNMR. Produk yang memiliki rendemen tinggi dengan kemurnian
yang tinggi pula akan dilakukan sintesis menggunakan metode bertahap. Mula-

mula vanilin yang dicampur dengan katalis asam jeruk lemon, kemudian
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ditambahkan p-aminoasetofenon.

Vanilin sebanyak 5 mmol (0,761 gram) dimasukkan ke dalam mortar.
Kemudian ditambahkan katalis pada volume 0,25 mL dan digerus pada suhu
ruang selama 15 menit. Selanjutnya ditambahkan p-aminoasetofenon dan digerus
ulang pada suhu ruang selama 15 menit. Padatan yang terbentuk dicuci
menggunakan aquades hingga pH mencapai pH aquades. Padatan dikeringkan
dalam desikator. Selanjutnya padatan hasil sintesis dianalisis menggunakan FTIR
dan KG-SM.

3.4.3 Identifikasi Hasil Sintesis dengan Kromatografi Lapis Tipis (KLT)

Plat KLT silika GFzs4 berukuran 10 x 10 cm diaktivasi menggunakan oven
pada suhu 100°C selama 20 menit. Selanjutnya senyawa hasil sintesis dan
senyawa reaktan ditotolkan bersebelahan pada plat KLT dengan jarak 1 cm dari
tepi bawah plat menggunakan pipa kapiler sebanyak 3 totolan. Kemudian
dimasukkan ke dalam chamber yang berisikan eluen. Eluen yang digunakan
adalah kloroform dan metanol dengan perbandingan 9:1 mL. Selanjutnya, plat
silika gel diangkat dan dikeringkan. Lalu disinari dengan UV pada panjang
gelombang 254 nm. Spot yang terbentuk dari masing-masing totolan dari variasi
volume katalis ditandai dan dibandingkan dengan hasil KLT reaktan (starting
material).

3.4.4 Karakterisasi Hasil Sintesis Menggunakan Spektrofotometer FTIR

Identifikasi gugus fungsi senyawa produk menggunakan spektrofotometer
FTIR Varian tipe FT 1000. Senyawa produk dicampur dengan KBr lalu digerus
dalam mortar agate. Kemudian campuran dipress dan dibentuk pelet, setelah itu

pelet diletakkan di cell holder dalam instrumen FTIR dan dibuat spektrum IR
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pada rentang bilangan gelombang 4000-40 cm™.

3.4.5Karakterisasi Hasil Sintesis Menggunakan Kromatografi Gas
Spektrometri Massa (KG-SM)

Senyawa produk hasil sintesis yang telah dilarutkan dengan kloroform
diinjeksikan dengan menggunakan syringe kedalam tempat KG-SM VARIAN

CP-3800 SATURN 2200 dengan kondisi operasional sebagai berikut:

Jenis kolom - AGILENT J&W VF-5MS

Panjang kolom : 30 meter

Detektor : QP2010

Oven : Terprogram 100°C (10 menit) — 330°C (20 menit)
Temperatur Injector : 350°C

Tekanan gas : 16,5 kPa

Kecepatan aliran gas  : 0,5 mL/menit (konstan)

Gas pembawa : Helium

MS (m/z) : 33-300 m/z

3.4.6 Karakterisasi Hasil Sintesis Menggunakan *HNMR

Identifikasi senyawa produk terbaik pembentukan senyawa basa Schiff
menggunakan instrumen 'HNMR AGILENT DD2 dapat dilakukan di
Laboratorium Kimia, Institut Teknologi Bandung (ITB). Spektra *HNMR dari
basa Schiff dalam larutan DMSO-ds akan dicatat dalam spektrometer JNM-
ECZ500R pada frekuensi 500 MHz, dan perubahan kimianya dicatat dalam
bentuk ppm.
3.4.7 Analisis Data
1. Keberhasilan sintesis dilihat dari karakter produk sintesis yang diperoleh, yaitu
berupa padatan berwarna kuning dan memunculkan noda kuning pada plat KLT.
Nilai Rf pada senyawa produk hasil sintesis dengan variasi volume katalis asam

berkisar antara 0,79-0,81.
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2. Senyawa target mempunyai serapan yang khas pada spektra FTIR, yaitu
serapan gugus fungsi C=N yang kuat dan tajam pada bilangan gelombang 1500-
1650 cm™. Karakterisasi produk sintesis basa Schiff lebih lanjut dilakukan dengan
KG-SM dan *HNMR. Pada KG-SM, dugaan komponen senyawa dalam produk
sintesis basa Schiff dapat diketahui berdasarkan berat molekul dan pola
fragmentasinya pada spektra massa. Senyawa produk hasil sintesis 1-(4-(4-
hidroksi-3-metoksibenzilidenamino)fenil)etanon memiliki ion molekuler pada m/z
269. Sedangkan pada spektrum HNMR, senyawa basa Schiff dengan gugus (-

HC=N-) muncul pada signal ¢ sekitar 8,16 - 8,71 ppm.



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN
4.1 Sintesis senyawa  1-(4-(4-hidroksi-3-metoksibenzilidenamino)fenil)-
etanon menggunakan katalis asam dari jeruk lemon pada proses
serentak

Senyawa basa Schiff 1-(4-(4-hidroksi-3-metoksibenzilidenamino)fenil)-
etanon disintesis dari vanilin dan p-aminoasetofenon, kedua senyawa tersebut
secara berturut-turut berperan sebagai penyedia gugus aldehida dan gugus amina
primer. Sintesis ini dilakukan menggunakan metode penggerusan pada suhu ruang
dengan bantuan katalis asam dari jeruk lemon yang telah dilakukan pengenceran
dengan aquades. Menurut Sana, dkk. (2012) pada proses penggerusan terjadi
proses konversi energi mekanik menjadi energi panas sehingga dapat membentuk
produk.

Reaksi antara molekul vanilin dengan molekul p-aminoasetofenon
melibatkan proses serah terima elektron, dimana molekul vanilin bertindak
sebagai asam Lewis (penerima pasangan elektron) dan p-aminoasetofenon
bertindak sebagai basa Lewis (pendonor pasangan elektron) (Khasanuddin, 2018).
Mekanisme reaksi yang terjadi pada pembentukan senyawa 1-(4-(4-hidroksi-3-
metoksibenzilidenamino)fenil)-etanon terdiri dari dua tahap (Fessenden &
Fessenden, 1982). Tahap pertama adalah tahap adisi amina primer terhadap atom
C pada gugus C=0 dari vanilin. Kemudian tahap kedua adalah tahap eliminasi
yang diawali dengan protonasi gugus hidroksi (-OH), kemudian diikuti oleh
pelepasan molekul air. Dugaan mekanisme reaksi yang terjadi selama proses
sintesis berlangsung ditunjukkan pada Gambar 4.1, serta hasil pengamatan sifat

fisik dari senyawa produk sintesis dapat dilihat pada Tabel 4.1:

30
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Gambar 4.1 Dugaan mekanisme reaksi sintesis basa Schiff 1-(4-(4-hidroksi-3-
metoksibenzilidenamino)fenil)-etanon dengan katalis asam

Tabel 4.1 Hasil pengamatan sifat fisik senyawa hasil sintesis
Pengamatan Massa (gr)  Titik Lebur (°C)  Produk Sintesis

Po 1,3396 160,6-163,3

Po,2s 1,2638 161-163,3

Pos 1,1812 160,6-163

Po,75 1,1544 160,3-163,3

P1 1,1451 160,3-163,3 _

P1.2s 1,1393 160,6-163,3 N

Keterangan: Py = Produk variasi katalis 0 mL Po7s = Produk variasi katalis 0,75 mL

Po2s = Produk variasi katalis 0,25 mL P, =Produk variasi katalis 1 mL
Pos = Produk variasi katalis 0,5 mL P15 = Produk variasi katalis 1,25 mL

Berdasarkan Tabel 4.1 senyawa produk hasil sintesis berwujud padatan
berwarna kuning. Rendemen yang diperoleh menunjukkan bahwa semakin
berkurang seiring dengan peningkatan jumlah katalis yang digunakan. Hasil uji
titik lebur dari masing-masing produk sintesis menunjukkan memiliki rentang
perbedaan 1-3 °C. Hal ini disebabkan oleh perbedaan tingkat kemurnian dari

masing-masing senyawa produk hasil sintesis. Menurut Reddy, dkk. (2016),
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keberadaan pengotor dalam senyawa kimia dapat menyebabkan berubahnya
rentang nilai titik lebur yang dimiliki oleh suatu senyawa meskipun dalam jumlah
sedikit keberadaan pengotor tersebut. Vanilin memiliki titik lebur 81-83 °C dan p-
aminoasetofenon 103-108 °C, sedangkan titik lebur senyawa produk hasil sintesis
berada direntang 160,3-163,6 °C. Berdasarkan tabel diatas rendemen senyawa
produk hasil sintesis paling tinggi diperoleh pada volume katalis 0,25 mL vyaitu
93,96 %.

4.2 Sintesis  senyawa  1-(4-(4-hidroksi-3-metoksibenzilidenamino)fenil)-
etanon menggunakan katalis asam dari jeruk lemon pada proses
bertahap

Perbedaan keelektronegatifan atom karbon dan oksigen menyebabkan gugus

karbonil bersifat lebih elektro positif. Menurut Rudyanto dan Hartanti (2008),

sistem terkonjugasi pada gugus fenil menyebarkan muatan positif pada atom

karbon karbonil melalui efek resonansi. Karena muatan positif tersebar, maka
kereaktifan gugus karbonil terhadap adisi nukleofilik menurun. Senyawa produk
pada proses bertahap memiliki nilai rendemen kemurnian sebesar 32,75 %.

Rendemen kemurnian tersebut lebih rendah dibanding senyawa produk pada

proses serentak yang memiliki rendemen kemurnian sebesar 84,91 %. Mekanisme

reaksi yang terjadi pada proses bertahap ditunjukkan pada Gambar 4.2.
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Gambar 4.2 Mekanisme reaksi pembentukan senyawa 1-(4-(4-hidroksi-3-
metoksibenzilidenamino)fenil)-etanon pada proses bertahap

(a) (b)
Gambar 4.3 Senyawa produk sintesis dengan katalis 0,25 mL (a) proses bertahap
(b) proses serentak

Pada Gambar 4.3 dapat diketahui bahwa senyawa produk pada proses
bertahap secara morfologi memiliki wujud padatan lebih kasar berwarna kuning
gelap dibanding senyawa produk pada proses serentak. Selain itu, senyawa produk
pada proses bertahap menghasilkan rendemen biasa sebesar 1,1166 gram serta
titik leburnya sebesar 161-163,6°C. Rendemen kemurnian senyawa produk
sintesis pada proses bertahap lebih rendah dibanding pada proses serentak. Hal ini
menunjukkan bahwa kereaktifan atom karbon karbonil pada senyawa vanilin

(proses bertahap) lebih rendah dibanding senyawa vanilin pada proses serentak.
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4.3 ldentifikasi Produk Sintesis dengan Kromatografi Lapis Tipis (KLT)
Monitoring produk menggunakan plat KLT dilakukan untuk mengetahui
kemungkinan terbentuknya senyawa produk dalam sintesis berdasarkan noda yang
terbentuk. Monitoring ini dilakukan dengan tiga kali proses penotolan. Penyinaran
plat KLT dengan sinar UV pada panjang gelombang 254 nm menyebabkan plat
KLT berwarna hijau (akibat fluorosensi senyawa pada plat KLT yang menyerap
radiasi sinar UV), sedangkan noda sampel seperti noda hitam (Muljam dan
Suharman, 1995). Dikarenakan adanya interaksi antara sinar UV dengan indikator
fluorose nsi yang terdapat pada lempeng, menyebabkan bercak sampel berwarna
gelap ketika dilakukan penyinaran. Fluorosensi yang tampak merupakan emisi
cahaya yang dipancarkan oleh komponen tersebut ketika elektron yang tereksitasi
dari tingkat energi dasar ke tingkat energi yang lebih tinggi. Kemudian kembali
pada keadaan semula dengan melemparkan energi (Gibbons, 2006).
Hasil KLT dari ketujuh produk sintesis serta reaktan (vanilin dan p-

aminoasetofenon) ditunjukkan pada Gambar 4.4.

Po,25(b)

P15

P1

Po,75

Pos

Po,25(s)

Po

p-Aminoasetofenon

Vanilin

(a) (b)
Gambar 4.4 Hasil KLT (a) dengan penyinaran lampu UV pada 254 nm (b) tanpa
penyinaran lampu UV
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Adanya noda pada hasil sintesis yang memiliki nilai Rf yang berbeda
dengan noda dari reaktan vanilin dan p-aminoasetofenon (yang digunakan sebagai
kontrol) merupakan tanda terbentuknya senyawa produk (Gandjar dan Rohman,
2007). Eluen yang digunakan pada penelitian ini adalah kloroform:metanol (9:1)
yang merupakan fase gerak dan fase diam berupa silika gel pada plat KLT GFyss.
Jika dilihat dari tingkat kepolarannya, senyawa reaktan (vanilin dan p-
aminoasetofenon) lebih bersifat polar dibandingkan senyawa produk (1-(4-(4-
hidroksi-3-metoksibenzilidenamino)fenil)-etanon). Hal ini dikarenakan silika gel
bersifat polar sehingga senyawa yang bersifat polar akan cenderung terikat
sedangkan senyawa yang bersifat nonpolar akan terelusi (Iskandar, 2007).
Sebagaimana produk pada proses serentak, senyawa produk pada proses bertahap
juga bersifat nonpolar karena terelusi oleh eluen dan reaktannya bersifat polar.
Nilai Rf dari masing-masing noda ditunjukkan pada Tabel 4.2.
Tabel 4.2 Hasil KLT reaktan dan ketujuh produk sintesis
Rf Rs

Nodal Noda2 Noda3 Spotl-2 Spot2-3
p-Aminoasetofenon 0,86 - - - -

Sampel

Vanilin 0,83 - - - -
Po 0,92 0,87 0,81 0,31 0,40
Po.25(s) 0,92 0,87 0,83 0,35 0,35
Pos 0,92 0,88 0,83 0,38 0,28
Po.75 0,93 0,87 0,83 0,30 0,40
P, 0,93 0,88 0,84 0,29 0,30
P15 0,92 0,87 0,83 0,35 0,41
Po,25(0) 0,92 0,87 0,83 0,45 0,44
Keterangan: Pq = Produk variasi katalis 0 mL

Po.25s) = Produk variasi katalis 0,25 mL proses serentak

Pos = Produk variasi katalis 0,5 mL

Po 75 = Produk variasi katalis 0,75 mL

P, = Produk variasi katalis 1 mL

P12s = Produk variasi katalis 1,25 mL

Po.25() = Produk variasi katalis 0,25 mL proses bertahap

Rs = Resolusi pemisahan
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Tabel 4.2 menunjukkan bahwa ketujuh produk sintesis memiliki tiga noda
dengan nilai Rf yang berbeda. Noda 1 dari ketujuh produk sintesis memiliki nilai
Rf dan warna yang berbeda dengan senyawa vanilin dan p-aminoasetofenon,
sehingga diduga bahwa noda 1 merupakan senyawa target. Noda 2 dari ketujuh
memiliki nilai Rf yang sama dengan senyawa vanilin, sehingga diduga bahwa
noda 2 merupakan senyawa vanilin yang tersisa. Sedangkan noda 3 dari ketujuh
produk juga memiliki nilai Rf yang sama dengan senyawa p-aminoasetofenon,
sehingga diduga bahwa noda 3 merupakan senyawa p-aminoasetofenon yang
tersisa. Resolusi pemisahan (Rs) menunjukkan seberapa baiknya pemisahan yang
dihasilkan, nilai Rs yang baik adalah 1,5. Pada penelitian ini senyawa yang

dipisahkan berjumlah banyak, sehingga dihasilkan nilai Rs rata-rata dibawah 1,5.

4.4 Karakterisasi Produk Sintesis
4.4.1 Karakterisasi Senyawa Produk Menggunakan FTIR

Karakterisasi menggunakan FTIR dilakukan untuk mengetahui gugus fungsi
yang terdapat dalam senyawa produk sintesis. Spektra FTIR produk sintesis yang
diperoleh, diidentifikasi gugus fungsinya untuk mengetahui keberadaan senyawa
target dalam produk sintesis (Adawiyah, 2017). Pembacaan spektra inframerah
dilakukan pada bilangan gelombang rentang 4000-400 cm™. Hasil puncak-puncak
yang muncul pada spektra senyawa produk dibandingkan dengan spektra reaktan.
Hasil spektra FTIR dari senyawa produk sintesis ditunjukkan pada Gambar 4.4
dan Gambar 4.6, dimana dari spektra tersebut menunjukkan bahwa ketujuh variasi
senyawa memiliki spektra inframerah yang mirip. Puncak-puncak muncul di
setiap variasi pada bilangan gelombang yang hampir sama dengan intensitas

berbeda.
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Gambar 4.5 Spektra FTIR reaktan dan senyawa produk hasil sintesis
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Gambar 4.6 Spektra FTIR senyawa produk proses bertahap dan serentak pada
volume katalis 0,25 mL

Berdasarkan Gambar 4.5 dapat diketahui bahwa daerah serapan gugus

C, C=N, dan C=0 berdekatan akibat konstanta gaya ikatan serta massa

atomnya yang berurutan yakni C=C < C=N < C=0. Perhitungan teoritis suatu

bilangan gelombang dijelaskan dalam rumus Hukum Hooke (Silverstein dkk.,

2005):

b=—— L e (4.1)

(m1m2)/(m1+m2)
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= bilangan gelombang (cm™)

Dimana: v
¢ = kecepatan cahaya (cm/s)
f = konstanta gaya ikatan (dyne/cm)
m = massa atom

Dari rumus tersebut dapat diketahui bahwa gaya ikatan massa atom berbanding
lurus dengan bilangan gelombang, dimana semakin besar gaya ikatan dan massa
atom maka semakin besar pula bilangan gelombangnya. Menurut hasil
perhitungan teoritis tersebut diperoleh bilangan gelombang pada gugus C=C
sebesar 1650 cm™, gugus C=N pada bilangan gelombang 1691 cm™, dan gugus
C=0 pada bilangan gelombang 1733 cm™. Table 4.3 menyajikan gugus fungsi
yang dapat terbaca berdasarkan bilangan gelombangnya terhadap ketujuh variasi

senyawa produk sintesis.

Tabel 4.3 Gugus fungsi dan bilangan gelombang senyawa produk sintesis
Gugus Bilangan Gelombang (cm™)
Fungsi Py Po2ss)  Pos Po.7s Py P12s Po.25(0)
C-0 1151 1150 1151 1151 1151 1151 1150
C-0-C 1274 1274 1274 1274 1273 1273 1273
-CH; 1457 1457 1457 1457 1457 1457 1457
Cc=C 1512 1512 1512 1512 1512 1512 1512
-C=N- 1584 1583 1584 1584 1583 1584 1583
C=0 1667 1667 1667 1667 1667 1667 1667
Cep-H  2940-  2950-  2960-  2970-  2950-  2940-  2940-
2850 2850 2850 2850 2850 2850 2850
Csp-H 3040 3040 3040 3040 3040 3040 3040
-OH 3322 3320 3321 3321 3321 3322 3321

Keterangan: Pqy = Produk variasi katalis 0 mL
Po.2ss = Produk variasi katalis 0,25 mL proses serentak
Pos = Produk variasi katalis 0,5 mL
Po7s = Produk variasi katalis 0,75 mL
P. = Produk variasi katalis 1 mL

P12 = Produk variasi katalis 1,25 mL
Po.2s@) = Produk variasi katalis 0,25 mL proses bertahap

Tabel 4.3 menunjukkan bahwa serapan khas gugus imina (HC=N-) senyawa
produk sintesis terbaca pada bilangan gelombang 1584 cm™. Gugus imina hasil

serapan tersebut mirip dengan serapan senyawa basa Schiff yang telah dilakukan
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oleh Mohana dan Kumar (2013) dimana muncul serapan pada bilangan
gelombang 1584 cm™. Selain itu, Jasmarullah (2018) juga telah melakukan
sintesis senyawa basa Schiff dan gugus imina muncul pada bilangan gelombang
1584 cm™. Senyawa produk tidak menunjukkan adanya serapan khas vibrasi ulur
gugus C=0 aldehida dari senyawa vanilin pada bilangan gelombang 1666 cm™
dan serapan khas vibrasi ulur N-H dari p-aminoasetofenon pada bilangan
gelombang 3395-3332 cm™. Tidak munculnya serapan C=0 (vanilin) dan N-H (p-
aminoasetofenon) memperkuat dugaan bahwa senyawa produk 1-(4-(4-hidroksi-3-
metoksibenzilidenamino)fenil)etanon telah berhasil disintesis.

Tabel 4.3 juga menunjukkan bahwa serapan vibrasi ulur gugus —OH dengan
ikatan hydrogen intramolekul dari senyawa produk terbaca pada bilangan
gelombang 3321 cm™. Selain itu juga muncul serapan vibrasi ulur lain yakni pada
gugus C-O-C asimetrik pada bilangan gelombang 1274 cm™, C-O-C simetrik pada
bilangan gelombang 1028 cm™ dan gugus —CH; pada bilangan gelombang 1457
cm™ (Socrates, 1994). Selain itu, overtone C-H aromatis muncul pada bilangan
gelombang 1700-2000 cm™ dengan intensitas rendah.

4.4.2 Karakterisasi KG-SM pada senyawa produk dengan perbandingan
metode secara serentak dan bertahap

Analisis dengan menggunakan KG-SM pada senyawa produk bertujuan
untuk mengetahui adanya senyawa target (basa Schiff) dalam produk sintesis.
Kemudian diperkuat dengan mengetahui berat molekul senyawa target
berdasarkan nilai m/z ion molekuler yang diperoleh melalui spektra massa
(Adawiyah, 2017). Karakterisasi ini dilakukan pada senyawa produk dengan
volume katalis 0 mL (tanpa katalis), 0,25 mL pada tahap secara serentak, dan 0,25

mL pada proses bertahap.
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Perbandingan kromatogram senyawa produk dengan variasi volume katalis

0 mL dan 0,25 mL telah disajikan pada Gambar 4.7.
Po

i; LM,L

Po,25(s)

1

Intensitas (%)

i L - i
Waktu Retensi (menit)

Gambar 4.7 Kromatogram senyawa produk variasi volume katalis 0 mL dan
volume katalis 0,25 mL

Hasil kromatografi pada senyawa produk yang menggunakan katalis asam
memiliki kadar kemurnian yang tinggi dibanding senyawa produk tanpa katalis (0
mL). Hal ini menandakan bahwa katalis asam memiliki pengaruh terhadap sintesis
senyawa basa Schiff. Keberadaan katalis diduga mampu menghambat kerja dari
pengotor sehingga kemurnian yang diperoleh senyawa produk yang menggunakan
katalis lebih dominan.

Hasil kromatogram menunjukkan bahwa senyawa produk pada proses
serentak juga lebih dominan dibandingkan pada proses bertahap. Hal ini diduga
karena adanya kompetisi antar atom N dengan atom O, dimana pada proses
bertahap atom C pada karbon karbonil lebih ruah sehingga kurang reaktif dan
nukleofil sulit untuk menyerang atom C karbonil. Perbandingan kromatogram

senyawa produk dengan volume Kkatalis 0,25 mL pada proses bertahap dan



serentak ditunjukkan pada Gambar 4.8.

Po.25(0)

4 Poass)

Intensitas (%)

A [ -

Waktu Retensi (menit)
Gambar 4.8 Kromatogram senyawa produk proses langsung dan proses

bertahap dengan volume Katalis 0,25 mL
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Nilai dari waktu retensi dan rendemen senyawa produk dapat dilihat pada Tabel

4.4,

Tabel 4.4 Waktu retensi dan tingkat kemurnian senyawa produk pada variasi

volume katalis 0 mL, 0,25 mL, dan proses bertahap

NO. JenisProduk Waktu Retensi (menit) Luas Area (%)
1. Po 14,982 1,94
16,777 27,91
28,262 70,15
2. Po,25(0) 14,989 25,45
16,742 35,06
28,207 39,48
3. Po,25(s) 14,993 4,53
16,745 512
28,309 90,37
Keterangan: Py = Produk variasi katalis 0 mL

Po2s(s = Produk variasi katalis 0,25 mL proses serentak
Po2sw) = Produk variasi katalis 0,25 mL proses bertahap

Hasil analisis puncak 1 kedua kromatogram menggunakan spektrometer

massa ditunjukkan pada Gambar 4.9. Kemudian pola fragmentasi spektra massa
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puncak 1 dari kedua kromatogram ditunjukkan pada Gambar 4.10 dan Gambar

4.11.
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Gambar 4.11 Pola fragmentasi 2 spektra massa puncak |
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Spektra massa puncak 1 dari kedua kromatogram memiliki ion molekuler yang
sama dengan nilai m/z 152 memiliki base peak pada nilai m/z 150,9. Nilai ion
molekuler tersebut sama dengan berat molekul pada senyawa vanilin yaitu sebesar
152,15 g/mol. Senyawa vanilin merupakan salah satu reaktan yang digunakan
dalam sintesis, sehingga puncak 1 diduga merupakan senyawa vanilin. Hal
tersebut mengindikasikan adanya sisa vanilin yang belum bereaksi sempurna.
Adanya sisa reaktan tersebut dikarenakan proses penggerusan yang kurang
maksimal yang mengakibatkan tumbukan antar partikel tidak terjadi secara efektif
sehingga muncul spektra sisa vanilin pada kromatogram.
Hasil analisis puncak Il kedua kromatogram menggunakan spektrometer

massa ditunjukkan pada Gambar 4.12.
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Gambar 4.12 Spektra massa puncak Il

Spektra massa puncak Il kedua kromatogram dengan m/z ion molekuler 135
memiliki base peak pada nilai m/z 120. Nilai ion molekuler tersebut sama dengan
berat molekul pada senyawa p-aminoasetofenon yaitu sebesar 135,166 g/mol.
Senyawa tersebut juga merupakan salah satu reaktan yang digunakan dalam
sintesis, sehingga puncak Il diduga merupakan senyawa p-aminoasetofenon. Hal

tersebut mengindikasikan adanya sisa p-aminoasetofenon yang belum bereaksi
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sempurna. Pola fragmentasi spektra massa puncak 2 ditunjukkan pada Gambar

4.13.

m/z 135 m/z 120

J—CO
+ + (_/H
D _HG-_CH _HCP-_N +@NH _H. +@NH

m/z 39 m/z 65 m/z 91 m/z 92
Gambar 4.13 Pola fragmentasi spektra massa puncak Il

Hasil analisis puncak 111 senyawa produk pada proses serentak dan bertahap
dengan spektrometer massa ditunjukkan pada Gambar 4.14. Struktur dari senyawa
target pada puncak Il dapat dianalisis berdasarkan pola fragmentasi dari puncak-
puncak yang muncul. Dugaan pola fragmentasi ditunjukkan pada Gambar 4.15

dan Gambar 4.16.
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Gambar 4.14 Spektra massa puncak 111
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Spektra massa puncak 111 dengan m/z ion molekuler 269,1 yang menunjukkan ion
molekuler senyawa target dan memiliki base peak pada nilai m/z 254,1 dengan
kelimpahannya 100%. Nilai ion molekuler tersebut sama dengan berat molekul
pada senyawa target 1-(4-(4-hidroksi-3-metoksibenzilidenamino)fenil)-etanon
yaitu sebesar 269,303 g/mol, sehingga diduga bahwa puncak Il yang muncul
pada kromatogram merupakan senyawa produk basa Schiff.
4.4.3 Karakterisasi Senyawa Produk Menggunakan ‘HNMR

Analisis dengan menggunakan *HNMR bertujuan untuk memperkuat bukti
bahwa senyawa hasil sintesis telah terbentuk. Hal ini ditandai dengan adanya
kesetaraan antara jumlah atom H pada pergeseran kimia dengan senyawa produk.
Pergeseran kimia 'HNMR memiliki rentang antara 0-15 ppm dengan standar
internalnya adalah tetrametilsilan (TMS). Spektroskopi *HNMR memberikan
informasi mengenai lingkungan kimia atom hidrogen, jumlah atom hidrogen
dalam setiap lingkungan dan struktur gugus yang berdekatan dengan setiap atom
hidrogen (Creswell, Olaf dan Malcon, 1982).

Hasil spektrum HNMR dari senyawa produk sintesis ditunjukkan pada
Gambar 4.17. Munculnya berbagai signal yang disebabkan oleh proton dalam
molekul berada di lingkungan kimia yang berbeda. Signal tersebut letaknya
dipisahkan oleh pergeseran kimia. Tidak semua signal sederhana (singlet),
beberapa signal mengikuti pola splitting yang karakteristik, seperti doublet, triplet,
kuartet, dan sebagainya. Terjadinya splitting disebabkan oleh spin-spin coupling,

yaitu interaksi magnetik dari satu inti dengan inti lainnya (Harmita, 2006).
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Gambar 4.17 Spektrum "HNMR senyawa basa Schiff
Dugaan struktur senyawa produk ditunjukkan pada Gambar 4.18 dan Tabel
4.5 menyajikan angka pergeseran kimianya serta jenis proton dalam senyawa
produk sintesis.

Tabel 4.5 Jenis proton dan pergeseran kimia senyawa produk sintesis
No. oH (ppm) XH Splitting Jenis Proton

1. 2,5000 S DMSO-dg

2. 2,5691 3H S -CH3

3. 3,3583 6H d DMSO
3,3811

5. 3,8475 3H S -OCHj3

6. 6,9070 1H d =CH aromatic
6,9232

7. 7,2745 2H d =CH aromatic
7,2905

8. 7,3621 1H d =CH aromatic
7,3787

9. 7,5434 1H S =CH aromatic

10. 17,9717 2H d =CH aromatic
7,9878

11. 8,4631 1H S -HC=N- (imina)

12. 9,8714 1H S -OH

Keterangan: s = singlet
d =doublet
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Gambar 4.18 Dugaan struktur senyawa 1-4-(4-h§2roksi-3-metoksibenziIidenamino)
fenil)etanon pada spektroskopi *HNMR

Tabel 4.5 menunjukkan bahwa jenis proton gugus imina (-HC=N-) senyawa
produk sintesis muncul pada pergeseran kimia 8,4631 ppm. Pergeseran kimia
tersebut sama dengan pergeseran kimia gugus imina (-HC=N-) senyawa basa
Schiff yang telah dilakukan oleh Yong (2016) yang muncul signal pada
pergeseran kimia 8,45 ppm. Senyawa produk menunjukkan adanya signal gugus
—OH pada pergeseran kimia 9,8714 ppm. Gugus OH muncul pada pergeseran
kimia yang jauh dari TMS dikarenakan adanya ikatan hidrogen intramolekuler
dengan atom O pada gugus metoksi (Silverstein dkk., 2005). Semakin besar
elektronegatifitas suatu gugus yang berdekatan, maka efek perlindungan elektron
semakin besar sehingga semakin jauh pergeserannya dari standar TMS (Bresnick,
2003).

Tabel 4.5 juga menunjukkan bahwa munculnya signal dari pelarut DMSO-
ds pada pergeseran kimia 2,5000 ppm (Dachriyanus, 2004). Namun, pelarut
tersebut juga muncul pada pergeseran kimia 3,3583 ppm dan 3,3811 ppm dengan
integrasi sebesar 6,1. Alikhani (2016) dalam penelitiannya menunjukkan bahwa
signal DMSO-ds muncul pada pergeseran kimia 3,65-3,67 ppm. Kemudian
muncul signal dengan jenis proton gugus —CHs; dari senyawa produk pada

pergeseran kimia 2,5691 ppm. Selain itu juga muncul signal jenis proton —OCHs;
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pada pergeseran kimia 3,8475 ppm dan =CH aromatik pada pergeseran kimia
6,9070-7,9878 ppm (Hussain dkk. (2014), Eissa (2013), dan Mobinikhaledi

(2010)).

4.5 Tinjauan Sintesis Basa Schiff Berdasarkan Pandangan Islam

Senyawa basa Schiff dapat disintesis dari aldehida/keton dengan amina
primer yang mana kedua gugus tersebut terkandung dalam vanilin dan p-
aminoasetofenon. Kedua senyawa tersebut direaksikan dengan menambahkan
katalis alami dari buah jeruk lemon. Metode sintesis dengan penambahan katalis
alami ini merupakan salah satu dari metode green synthesis. Adanya metode
green synthesis tersebut dapat membantu menjaga kelestarian lingkungan karena
tidak terdapat penambahan pelarut kimia. Sebagaimana dalam firman Allah SWT

QS. Al-A’raf (7) ayat 56:
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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 .

Ayat di atas telah menjelaskan bahwa bumi sebagai tempat tinggal dan
tempat hidup manusia dan makhluk Allah lainnya sudah dijadikan Allah dengan
penuh rahmat-Nya. Semua yang ada di muka bumi diciptakan untuk diolah dan
dimanfaatkan dengan sebaik-baiknya oleh manusia selaku khalifah Allah SWT,
bukan malah merusak dan membinasakannya. Sebagaimana pemanfaatan senyawa

produk dari hasil sintesis basa Schiff.
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Produk yang diperolenh dalam penelitian ini adalah senyawa 1-(4-(4-
hidroksi-3-metoksibenzilidenamino)fenil)etanon. Senyawa basa Schiff memiliki
banyak kegunaan, diantaranya: antikorosi (Jamil dkk., 2018), antibakteri
(Venugopala dkk., 2008), antikanker (Dhar dan Taploo, 1982), dan antiradang
(Hadjipavlou dkk., 1996), sehingga dapat diaplikasikan sebagai obat melalui uji
lanjutan terlebih dahulu (Adawiyah, 2017). Allah SWT menciptakan segala
sesuatu yang ada di bumi ini tiada yang sia-sia, sebagaimana firman Allah SWT

dalam QS. Shaad (38) ayat 27:

5" Gl 2538 e el 2 5 S Lzt U ¥l sas s i
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Artinya : “Dan Kami tidak menciptakan langit dan bumi dan apa yang ada
diantara keduanya tanpa hikmah. Yang demikian itu adalah anggapan orang-
orang kafir; maka celakalah orang-orang Kkafir itu, karena mereka akan masuk
neraka”.

Menurut tafsir Al-Muyassar (Kemenag Saudi Arabia, 2007), ayat di atas
menjelaskan bahwa Allah SWT tidak menciptakan langit dan bumi dengan sia-sia,
melainkan selalu ada hikmah dibalik penciptaan-Nya. Sedangkan menurut tafsir
Tafheem (Al Maududi, 1984), firman Allah SWT tersebut juga menjelaskan
bahwa Allah tidak hanya menciptakan segala sesuatu di alam semesta tapi juga
menentukan bentuk, ukuran, kemampuan, sifat, masa kehidupan, dan segala
sesuatu berkaitan dengannya. Kemudian Dia menciptakannya dengan tujuan yang
baik untuk lingkungannya. QS. Shaad (38) ayat 27 di atas juga menjelaskan
bahwa Allah menciptakan makhluk hidup memuat rahasia-rahasia serta

kemaslahatan yang banyak (Al-Maraghi, 1974). Salah satu contoh
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pemanfaatannya yaitu senyawa 1-(4-(4-hidroksi-3-
metoksibenzilidenamino)fenil)etanon yang dapat digunakan sebagai antikorosi

(Jamil dkk., 2018).



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

1.

Karakterisasi senyawa produk hasil sintesis  1-(4-(4-hidroksi-3-
metoksibenzilidenamino)fenil)etanon menggunakan spektrofotometer FTIR
menghasilkan puncak khas gugus imina (-C=N-) pada bilangan gelombang
1584 cm™. Karakterisasi menggunakan KG-SM memunculkan ion
molekular pada m/z 269,1. Sedangkan karakterisasi menggunakan ‘HNMR
muncul pergeseran kimia sekitar 8,4631 ppm.

Hasil sintesis dari variasi katalis asam jeruk lemon (Citrus limonium)
terbaik terdapat pada volume 0,25 mL dengan perolehan kemurnian sebesar
90,37%.

Senyawa produk pada proses serentak dan bertahap memiliki kemurnian

masing-masing sebesar 90,37% dan 39,48%.

5.2 Saran

1.

Perlunya dilakukan pengoptimalan pada senyawa produk dengan tingkat
kemurnian tertinggi.
Perlunya dilakukan uji lanjutan senyawa 1-(4-(4-hidroksi-3-metoksibenzili

denamino)fenil)etanon dibidang farmakologi.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram Alir Penelitian

Preparasi katalis asam dari jeruk lemon (Citrus limonium)

Sintesis Senyawa bas Schiff dengan mol vanilin : p-aminoasetofenon
(2:1) dan variasi volume katalis asam jeruk lemon (Citrus limonium)
yaitu 0; 0,25(s); 0,25(b); 0,5; 0,75; 1; dan 1,25 mL

Monitoring produk hasil sintesis

Karakterisasi senyawa hasil sintesis menggunakan FTIR

Karakterisasi senyawa hasil sintesis menggunakan KG-SM

Karakterisasi senyawa hasil sintesis menggunakan "HNMR

Analisis data
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Lampiran 2. Skema Kerja

L.2.1 Preparasi katalis asam dari jeruk lemon

Jeruk Lemon Segar

dibelah menjadi dua bagian

diperas dengan tangan secara manual untuk mengekstrak

jus

disaring air perasan jeruk menggunakan kain saring

disaring dengan kertas saring untuk memperoleh jus yang

bersih

Hasil

L.2.2 Sintesis senyawa basa Schiff dari vanilin dan p-aminoasetofenon pada
proses serentak

Vanilin

- ditimbang sebanyak 0,761 gram
- dimasukkan ke dalam mortar

—  ditambahkan p-aminoasetofenon sebanyak 0,676 gram

- ditambahkan air perasan jeruk lemon dengan variasi 0; 0,25;
0,5; 0,75; 1; dan 1,25 mL

- digerus pada suhu ruang selama 15 menit

- dicuci menggunakan aquades

— dikeringkan dalam desikator

Hasil
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L.2.3 Sintesis senyawa basa Schiff dari vanilin dan p-aminoasetofenon pada
proses bertahap

Vanilin

ditimbang sebanyak 0,761 gram
dimasukkan ke dalam mortar
ditambahkan air perasan jeruk lemon dengan variasi 0,25
mL
digerus pada suhu ruang selama 15 menit
ditambahkan p-aminoasetofenon sebanyak 0,676 gram
digerus pada suhu ruang selama 15 menit
dicuci menggunakan aquades

dikeringkan dalam desikator

Hasil




L.2.4 Monitoring senyawa hasil seintesis dengan plat KLT

Produk hasil sintesis

dilarutkan pada kloroform

ditotolkan pada plat KLT GF,s4 yang telah diaktivasi
menggunakan oven pada suhu 100°C selama 20 menit
dengan jarak 1 cm dari batas bawah

dimasukkan dalam chamber yang berisi eluen kloroform
yang telah dijenuhkan

diangkat plat KLT dan dikeringkan

disinari plat KLT dengan sinar UV pada panjang
gelombang 254 nm

diamati spot yang dihasilkan

Hasil

L.2.5 Karakterisasi senyawa hasil sintesis

L.2.5.1 karakterisasi

sifat fisik

Produk hasil sintesis

diamati sifat fisiknya meliputi berat, warna, dan wujud

Hasil
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L.2.5.2 uji titik lebur senyawa hasil sintesis

Produk hasil sintesis

— dimasukkan dalam pipa kapiler

— dimasukkan pipa kapiler ke dalam blok kecil di atas blok
termometer

— dinyalakan heating control

— diamati peleburan sampel pada kaca pengamatan sambil
melihat suhu pada termometer

— diulangi sebanyak tujuh kali

Hasil

L.2.5.3 Karakterisasi senyawa produk hasil sintesis menggunakan FTIR

Produk hasil sintesis

= dicampur dengan padatan KBr

- digerus menggunakan mortar agate

- diletakkan campuran pada cell holder

- dilewatkan berkas sinar infra merah pada rentang bilangan

gelombang 4000 - 400 cm™

Hasil




L.2.5.4 Karakterisasi senyawa produk hasil sintesis 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 : CP 3800 (GC) Saturn 2200 (MS)
Oven : terprogram 100 °C (10 menit) —

330 °C (20 menit)
Temperatur injektor : 350 °C

Tekanan gas : 16,5 kPa
Kecepatan aliran gas : 1 mL/menit
Gas pembawa - helium

- diamati hasil kromatogram dan spektra yang diperoleh

Hasil

L.2.5.5 Karakterisasi senyawa produk hasil sintesis menggunakan *"HNMR

Produk hasil sintesis

- dilarutkan dalam DMSO-dg
- dicatat oleh spektrometer JINM-ECZ500R pada frekuensi
500 MHz

— dicatat perubahan kimianya dalam bentuk ppm

Hasil
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Lampiran 3. Perhitungan
L.3.1 Perhitungan Pengambilan Massa Vanilin 5 mmol (1)

Rumus molekul senyawa (1) = CgHgO3

BM senyawa (1) =152,15 g/mol
Mol senyawa (1) = 0,005 mol
Massa senyawa (1) =mol x BM

= 0,005 mol x 152,15 g/mol
=0,761¢g
L.3.2 Perhitungan Pengambilan Massa p-Aminoasetofenon 5 mmol (2)

Rumus molekul senyawa (2) = CgHgNO

BM senyawa (2) = 135,166 g/mol
Mol senyawa (2) = 0,005 mol
Massa senyawa (2) = mol x BM

= 0,005 mol x 135,166 g/mol
=0,676¢g

L.3.3 Perhitungan Stoikiometri Massa Senyawa 1-(4-(4-hidroksi-3-
metoksibenzilidenamino)fenil)etanon (3) yang diharapkan terbentuk

Reaksi = vanilin (1) + p-aminoasetofenon (2) — 1-(4-(4-hidroksi-3-

metoksibenzilidenamino)fenil)etanon (3) + air

Reaksi Senyawa (1) + Senyawa (2) —» Senyawa (3)
Mula-mula 0,005 mol 0,005 mol -
Bereaksi 0,005 mol 0,005 mol 0,005 mol
Setimbang - - 0,005 mol

Rumus molekul senyawa (3) = C1sH15NO3
BM senyawa (3) =269 g/mol
Mol senyawa (3) = 0,005 mol

Massa senyawa (3) =mol x BM
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= 0,005 mol x 269 g/mol
=1,345¢g
L.3.4 Perhitungan Rendemen Biasa Senyawa Produk Sintesis

1. VolumeOmL  =1,339¢g
% rendemen _ Massayang diperoleh

x 100 %
Massa teoritis
_1,3396

£x100% = 99,60 %
1,3450 g

2. Volume 0,25 mL (s) =1,2638¢g
% rendemen _ Massa yang diperoleh

x 1009
Massa teoritis Yo

= 126388 10005 =93.96 %
1,3450 g

3. Volume05mL =1,1812¢g
% rendemen _ Massa yang diperoleh

— x100 %
Massa teoritis

=LIB12E 1000 = 87,82 %
1,3450 g

4. Volume 0,75 mL =1,1544 g
% rendemen _ Massa yang diperoleh

—— x 100 %
Massa teoritis

1,3450 g

5. VolumelmL  =11451¢
% rendemen _ Massa yang diperoleh

— x 100 %
Massa teoritis

114518 G o' ge 1406
1,3450 g

6. Volume 1,25 mL =1,1393 g
% rendemen _ Massa yang diperoleh

—— x 100 %
Massa teoritis
1,1393

= _§X100% = 84,70 %

1,3450

7. Volume 0,25 mL (b) = 1,1166 g
% rendemen _ Massa yang diperoleh

x100 %
Massa teoritis
_ 11166

= £%100% =83,02%
1,3450 g

L.3.5 Perhitungan Rendemen Kemurnian Senyawa Produk Sintesis

1. Volume 0 mL

M di leh .
% rendemen e % Kemurnian GC

Massa teoritis



1,1166 g
=——x70,159
1,3450 g ! %

= 69,85 %
2. Volume 0,25 mL (b)

Massa yang diperoleh .
= yane op X % Kemurnian GC

0,
% rendemen Massa teoritis

1,1166
=228 v 3948 %
1,3450 g

=32,75%
3. Volume 0,25 mL (s)

_ Massayangdiperoleh

% rendemen X % Kemurnian GC

1 111:542553 teoritis
==>—"228 190,37 %
1,3450 g

=84,91%

L.3.6 Perhitungan Rf Hasil KLT

Rf Vanilin =23 _0g6

6,9

Rf p-Aminoasetofenon = 56’% =0,83

_ 635 _
6,9

Rf Py 0,92

Rf Py s = 222 = 0,92

RfPos =°22=0,92
RfPo7s =22 =093

RfP, = % =0,93
RfPos =222=092

Rf Po s = 2= = 0,92

L.3.7 Perhitungan Resolusi Pemisahan Hasil KLT

. - d
Resolusi (Rs) = —=—r
0 mL
=035 _ 035
Rs spot 1-2 = (05 +03)0vZ 113 031
Rsspot2-3=——2 _=2% - 940

(03 +0,4)vV2 0,99
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0,25 mL (s)
Rsspot1-2=ﬁ—_oss =035
RsspotZ-SZﬁf z: 0,35

0,5mL
Rsspot1-2=(0,3+0ﬁE R—038
RSSp0t2'3:ﬁ§_106_028

0,75 mL
Rsspotl-Zzﬁg—o% 0.30
RsspotZ-BZﬁi—@_o‘m

ImL
Rs spot 1-2= — %25 =025 _ g 99

(0,35 + 0,25)v/2 0 85

125R3L5p0t2'3:m 099_030

25 m
RSSpOtl'ZZﬁ—_ogs_035
RsspotZ-B:ﬁ— 22?‘041

(0,45 + 0,1)\/_ 078"
Rs spot 2-3= = = g§3—044

L.3.8 Perhitungan Bilangan Gelombang pada FTIR

5= f
" 2mc ' (m1m2)/(m1+m2)

Gugus C=C

- _ 1 ,7 x10%(2.10728+42.10723) _ -1

V= 2G14)(2998 x 1019) (210723 x 2.1023) 1650 cm
Gugus C=N

- 1 10,9 x 105(2.10723+ 2,3.10723) _ 1

V= 2G14)(2998 x 1019) (2.10723 x 2,3.10~23) =1691cm
Gugus C=0

- 1 12,1x 10% (2.10723+ 2,6.10723

5= X107 ) =1733 cm

2(3,14)(2,998 x 1010)

(2.10723 x 2,6.10723)

L.3.9 Perhitungan Persen Luas Area Hasil KG-SM
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a. Persen Luas Area pada Senyawa Produk Variasi Volume 0 mL

Area puncak senyawa

% Luas Area = x 100 %

¥ Area puncak
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519601
1. Puncak | = W x100% = 1,94 %
6
2. Puncak Il = % x100 % = 27,91 %
7
3. Puncak Il = =222 %100 % = 70,15 %

b. Persen Luas Area pada Senyawa Produk Variasi Volume 0,25 mL Proses
Serentak

Area puncak senyawa
% Luas Area = —=P Y

x100 %

¥ Area puncak

6
1. Puncak | = % x100 % = 4,53 %
’ 6
2. Puncakll = % x100 % = 5,12 %
6
3. Puncak Il = % x 100 % = 90,37 %

c. Persen Luas Area pada Senyawa Produk Variasi Volume 0,25 mL Proses
Bertahap

Area puncak senyawa

% Luas Area = T Area puncak x 100 %
1. Puncak| = % x 100 % = 25,45 %
2. Puncak Il = % x 100 % = 35,06 %
3. PuncakIll = % x 100 % = 39,48 %

L.3.9 Pergeseran Kimia Hasil HNMR
a.0CH3=09+a
=0,9+X(B+v)

1. 6 CH3=0,9 + a (ArO-)
=09+28
=3,7 ppm

2. 3 CH3=0,9 + a (ArCO-)
=09+17
= 2,6 ppm

b. 3 Aromatik = 7,3 + oo + am + 0p

1. CH=7,3+ (Ar0O-)o + (Ar-OH)m + (Ar-H)p
=7,3+(-0,5) + (-0,1) + 0 = 6,7 ppm

2. CH=7,3+ (Ar-OH)o + (ArO-)m + (Ar-H)p
=7,3+(-0,6) + (-0,1) + 0 =6,6 ppm

3. CH=7,3+ (ArNC-)o + (Ar-H)m + (ArO-)p



=73+04+0+(-0,4)=7,3 ppm
4. CH=7,3+ (Ar-H)o + (Ar-CO)m + (Ar-H)p
=73+0+0,1+0=7,4ppm
5. CH=7,3+ (Ar-CO)o + (Ar-H)m + (Ar-H)p
=73+06+0+0=7,9ppm
6. CH=7,3+ (Ar-CO)o + (ArH-)m + (Ar-H)p
=73+06+0+0=7,9ppm
7. CH=7,3+ (Ar-H)o + (ArCO-)m + (Ar-H)p
=73+0+0,1+0=7,4ppm

L.3.10 Pengamatan Titik Lebur Produk
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Titik Lebur (°C) i 5 Ulangan 3 e
Po 161-164 160-163 161-163 160,6-163,3
Po2ss) 162-164 161-163 160-163 161-163,3
Pos 161-163 160-163 161-163 160,6-163
Po7s 160-163 161-164 160-163 160,3-163,3
) 159-162 160-164 162-164 160,3-163,3
Pros 160-163 161-164 161-163 160,6-163,3
Po.2s(0) 161-164 162-164 160-163 161-163.6




Lampiran 4. Hasil Karakterisasi
L.4.1 Hasil Karakterisasi Menggunakan FTIR

L.4.1.1 Hasil Karakterisasi Produk 1 (0 mL)

a0 Rurch 0 ml

1667.674 249.858

o
H =
5 e g E
B : @
& 3 &
z
F can g =
S g
E
54 =
=
52 g
s =
18-
45
pre
2
10
P TS S P S R W A W WA W
B0 W00 M0 30 000 2800 2600 2400 2200 2000 1800

Wavenumhber

L.4.1.2 Hasil Karakterisasi Produk 2 (0,25 mL)

go- Rurch 0.25ml

% Transmittance

w
=}
T

3320744 2744 764

1667.700 608.242

P o o S S (P S Y
3800 3600 3400 3200 3000 2800 2600 2400 2200 2000 1800

Wavenumber

1629.069 63.955

S0 oo
1600

1628.734 175.156

PP
1600

1684 426 600806

1683.971 1232722

1512661 254372

1512476 583659

1361.350 51.740

1274886 87.612

SR
1400

1360.912 126.995

1274260 172765

PR
1400

1203771 90068

1151318 -0.181

S
1200

1203538 30391

1140952 -0.379

PRI
1200

1028039 102,820

GG
1000

1027616 261.649

PRI
1000

964 442 B5F49

R )

964418 243370

PEH3E 0 188 Tas

684072 2750

608990 26.570

T

682,647 145146

£500.088 2656207

En

e

PRI
B00

71

516823 55343
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Produk 3 (0,5 mL)

isasi

L.4.1.3 Hasil Karakter

Rurch 0.5 ml

L1909 FI941E
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Produk 4 (0,75 mL)

isasi

L.4.1.4 Hasil Karakter

Rurch 0.75 ml
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L.4.1.5 Hasil Karakterisasi Produk 5 (1 mL)

06115 LBELLE
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L.4.1.6 Hasil Karakterisasi Produk 6 (1.25 mL)

Rurch 1.25 ml
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L.4.2 Hasil Karakterisasi Senyawa Hasil Sintesis Menggunakan KG-SM

L.4.2.1 Hasil Kromatogram Gas pada Variasi volume 0 mL

Chromatogram Plot

File: c:\varianws\data_xyz\analisa\basa schiff 0 ml (mahfirotus s.).sms

Sample: Operator: mei
Scan Range: 1 - 4626 Time Range: 0.00 - 52.98 min. Date: 9/25/2019 10:23 AM
MCounté Basa Schiff 0 mL (Mahfirotus S.).SMS 33:275 ]
33:275
15.0 = -
1 £
&
<
125 -
10.0-] 4
75 4
] £
5.0-| -
] S
<
25] 4
] £ ]
] 8 ]
R [ f
“““ L N Y
minutes
Seg 2, Analysis, Time: 3.20-53.00, El-Auto-Full, 33-275 m/z
Scans 798 1686 2572 3466 4359
Target Compounds
Cmpd. RT
Number (min) Peak Name Area Amount /RF
1 14.982 senyawa 1 519601 519601
2 16.771 senyawa 2 7.480e+6 7480125
3 28.262 senyawa 3 1.880e+7 18797550
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L.4.2.2 Hasil Spektroskopi Massa Senyawa Produk Variasi Katalis 0 mL

Best 10 Hits of Search NIST Libraries for Spectrum

Target Spectrum

Search Spectrum
BP: 150.9 (99679=100%), basa schiff 0 ml (mahfirotus s.).sms 14.968 min, Scan: 1241, 33:275, lon: 193 us, RIC: 378348, BC
100% 150.9 ]
75% 99679 {
50%] 80.9 1228 E
] 52.8 29830 1
25% 15643 21491 2648 152.9 -
L | |
091 | Al ul [ | |
% 160 150 260 250
m/z
Hit 1 R.Match: 921, F.Match: 921, Probability: 41.87
Match Vanillin
BP 151.0 (999=100%) 20015 in REPLIB CAS No. 121-33-5, C8H803, MW 152
100% 1 ]
75%; o o?
50% 81.0 B
] 53.0 305 109.0 123.0 ]
25% 39.0 153 65.0 231 185 137.0 30
] 59 It 94 56 89 1
0% s 4 LT L4 L L | n [
% S 7 1bo 15 150
m/z
Spectrum 20015 from REPLIB Library
Name: Vanillin
Pair Count: 81 MW: 152 Formula: C8H803
CAS No: 121-33-5 Acquired Range: 14.0 - 154.0 m/z
Hit 2 R.Match: 916, F.Match: 916, Probability: 33.75
Match Benzaldehyde, 3-hydroxy-4-methoxy-
BP 151.0 (999=100%) 20018 in REPLIB CAS No. 621-59-0, C8H803, MW 152
100% 1 1510
75% ,%93 B
509%-] 4
i 81.0 123.0 ]
25%-] 230 350 65.0 163 1000 178 1530
] 63 $ 74 T 740
0% 1 b i 14 1 | M) | L]
& % % 160 135 150
m/z
Spectrum 20018 from REPLIB Library
Name: Benzaldehyde, 3-hydroxy-4-methoxy-
Pair Count: 49 MW: 152 Formula: C8H803
CAS No: 621-59-0 Acquired Range: 14.0 - 153.0 m/z
Hit 3 R.Match: 907, F.Match: 907, Probability: 41.87
Match Vanillin
BP 152.0 (999=100%) 20152 in REPLIB CAS No. 121-33-5, C8H803, MW 152
100% 1 D
759%-] ]
509%-] 4
] 81.0 123.0 ]
25%] 53.0 206 1?320 167 137.0 E
1 81 T 58 ]
0% L 14 Ll L I Iy
% N 7 1o 135

Spectrum 20152 from REPLIB Library

Name: Vanillin

Pair Count: 103 MW: 152 Formula: C8H803

CAS No: 121-33-5 Acquired Range: 25.0 - 154.0 m/z
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Best 10 Hits of Search NIST Libraries for Spectrum - Page 2

Hit 4 R.Match: 895, F.Match: 895, Probability: 33.75

Match Benzaldehyde, 3-hydroxy-4-methoxy-
BP 152.0 (999=100%) 98714 in MAINLIB CAS No. 621-59-0, C8H803, MW 152
100% | 10 ]
5% ;g 5
so%{ 81.0 109.0 @ 4
25% 270 30 820 650 266 180 1230 1370 0
] 74 ]
0% L3 L i 1.4 L HT \T T 5&\7 4 01
L ‘ B ‘ % 1do ‘ 135 ‘ %o m /;
Spectrum 98714 from MAINLIB Library
Name: Benzaldehyde, 3-hydroxy-4-methoxy-
Pair Count: 89 MW: 152 Formula: CBH803
CAS No: 621-59-0 Acquired Range: 12.0 - 154.0 m/z
Hit5 R.Match: 893, F.Match: 893, Probability: 12.32
Match 4-Hydroxy-2-methoxybenaldehyde
BP 151.0 (999=100%) 98103 in MAINLIB CAS No. 18278-34-7, C8H803, MW 152
100% | 1510 ]
75% 9bp E
] 123.0
0 530 B 1090 e o
250 390 194 B 4 137.0 198
] 107 T 105
0% A \H I \\‘T\ [ 11 L ‘ . K
‘ 0 % " 1bo ‘ 135 ‘ %o m /;
Spectrum 98103 from MAINLIB Library
Name: 4-Hydroxy-2-methoxybenaldehyde
Pair Count: 74 MW: 152 Formula: C8BH803
CAS No: 18278-34-7 Acquired Range: 37.0 - 155.0 m/z
Hit 6 R.Match: 893, F.Match: 893, Probability: 41.87
Match Vanillin
BP 152.0 (999=100%) 98716 in MAINLIB CAS No. 121-33-5, C8H803, MW 152
100% 1 ]
75%1 S
509 810 1000 .
] 309 : ]
25% 270 390 L0 65.0 221 1230 1370 530 ]
] 87 101 102 T i 69 UM
0% 4. 4 m‘\ QLA 111 | 4 4
EE ‘ N B 1bo ‘ 135 ‘ 1o m /;
Spectrum 98716 from MAINLIB Library
Name: Vanillin
Pair Count: 86 MW: 152 Formula: CBH803
CAS No: 121-33-5 Acquired Range: 13.0 - 154.0 m/z
Hit 7 R.Match: 892, F.Match: 892, Probability: 41.87
Match Vanillin
BP 151.0 (999=100%) 20013 in REPLIB CAS No. 121-33-5, C8H803, MW 152
100% 1 1
750/{
] 81.0
0% 510 369 1000 1230
] 27.0 39.0 y 65.0 ;
2% 125 126 20 126 7795',? T zs 13(;‘0
S T IO S| RN RO . | A
ks o % " 1bo ‘ 135 ‘

Spectrum 20013 from REPLIB Library

Name: Vanillin

Pair Count: 106 MW: 152 Formula: C8H803

CAS No: 121-33-5 Acquired Range: 25.0 - 154.0 m/z
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Best 10 Hits of Search NIST Libraries for Spectrum - Page 3

Hit 8 R.Match: 891, F.Match: 891, Probability: 33.75

Match Benzaldehyde, 3-hydroxy-4-methoxy-
BP 151.0 (999=100%) 20012 in REPLIB CAS No. 621-59-0, C8H803, MW 152
100% ]
75%-]
1 81.0
50% 53.0 450 109.0
1 29.0 332 ; 123.0
] 15.0 | 281
25%7 166 2 27 ‘ o0 I T 216 137.0
0% A TR ”m JLb L ‘ | ‘ 2
% % 7 1o 135
Spectrum 20012 from REPLIB Library
Name: Benzaldehyde, 3-hydroxy-4-methoxy-
Pair Count: 80 MW: 152 Formula: C8H803
CAS No: 621-59-0 Acquired Range: 12.0 - 154.0 m/z
Hit 9 R.Match: 873, F.Match: 873, Probability: 5.61
Match Benzaldehyde, 3-(chloroacetoxy)-4-methoxy-
BP 152.0 (999=100%) 98717 in MAINLIB CAS No. 66267-38-7, CLOHICIO4, MW 228
100% 152.0 0]
75% ° @ E
50%-] Q 4
1 300 580 50 810 1090 1230 3.0 Y
0, A . . . - . .
25 /UE 104 111 96 1?8 145 126 13%78'0 9 1
0% 4 At by Ll hi L 3
% 160 150 260
m/z
Spectrum 98717 from MAINLIB Library
Name: Benzaldehyde, 3-(chloroacetoxy)-4-methoxy-
Pair Count: 65 MW: 228 Formula: CL0H9CIO4
CAS No: 66267-38-7 Acquired Range: 39.0 - 230.0 m/z
Hit 10 R.Match: 872, F.Match: 872, Probability: 41.87
Match Vanillin
BP 151.0 (999=100%) 20014 in REPLIB CAS No. 121-33-5, C8H803, MW 152
100% 1 |
75%-] k
1 81.0 ]
50% 52,0 451 109.0 E
] 27.0 39.0 303 ] 284 123.0 ]
25%7 193 194 6155§ 79. 186 137.0 4
R | 0 P s ‘
0%l L. [ | b Lt \ b
% 5 7 1bo 135

Spectrum 20014 from REPLIB Library

Name: Vanillin

Pair Count: 43 MW: 152 Formula: C8H803

CAS No: 121-33-5 Acquired Range: 27.0 - 154.0 m/z



Best 10 Hits of Search NIST Libraries for Spectrum

Target Spectrum

Search Spectrum
BP: 120.0 (1.748e+6=100%), basa schiff 0 ml (mahfirotus s.).sms 16.775 min, Scan: 1400, 33:275, lon: 12 us, RIC: 4.425e+6, BC
100% ] 120.0 ]
5% 1.748e+6 E
] 134.9
] 845452
509 4
i 64.9 91.9
25%] 39.0 439873 368458 120.9 E
1 155044 T 138075
0% ‘ ‘ 4 \
% * 160 135 150 1¥5
m/z
Hit 1 R.Match: 909, F.Match: 909, Probability: 39.98
Match Acetophenone, 4'-amino-
BP 120.0 (999=100%) 16132 in REPLIB CAS No. 99-92-3, CBHINO, MW 135
100% ] 120.0 o ]
b 9h9
5% 135.0
i 92.0 52
509 65.0 425 E
] 310 ]
25%] 3&-? 1210 36D
1 } 7 5NH2 ]
0% . 1 I Ll [N i L3 Iy 1
% 50 * 160 135
m/z
Spectrum 16132 from REPLIB Library
Name: Acetophenone, 4'-amino-
Pair Count: 73 MW: 135 Formula: CBHONO
CAS No: 99-92-3 Acquired Range: 27.0 - 137.0 m/z
Hit 2 R.Match: 903, F.Match: 903, Probability: 39.98
Match Acetophenone, 4'-amino-
BP 120.0 (999=100%) 73020 in MAINLIB CAS No. 99-92-3, CBHINO, MW 135
100% 1 120.0 0 ]
] 9b9
75%
1 92.0 135.
50%-] 65.0 483 47/
i 343
25%- 3192'8 63. 121.0 E
1 58 83 NH2
0% Ao bl i 4 L
& % 7 160 135
m/z

Spectrum 73020 from MAINLIB Library

Name: Acetophenone, 4'-amino-

Pair Count: 68 MW: 135 Formula: C8HINO

CAS No: 99-92-3 Acquired Range: 14.0 - 137.0 m/z

Hit 3 R.Match: 898, F.Match: 898, Probability: 27.43

Match Ethanone, 1-(2-aminophenyl)-
BP 120.0 (999=100%) 16129 in REPLIB CAS No. 551-93-9, CBHINO, MW 135
100% 120.0 185.0 ]
750 oo 1y
1 92.0 NHP
50% 65.0 476 E
] 282
2591 39.0 3.0 101.0 186.0
1 96 55 79 65
0% 41 . i ) 4 )
25 5b 7‘5 13)0 1&5
m/z

Spectrum 16129 from REPLIB Library

Name: Ethanone, 1-(2-aminophenyl)-

Pair Count: 72 MW: 135 Formula: C8HINO

CAS No: 551-93-9 Acquired Range: 14.0 - 137.0 m/z

80
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Hit 4 R.Match: 891, F.Match: 891, Probability: 21.01

81

Match 5-Acetyl-2-methylpyridine
BP 120.0 (999=100%) 16130 in REPLIB CAS No. 42972-46-3, CBHINO, MW 135
100% § 120.0 o) 1
1 9b9 135.0 1
75% 92.0 @ =
] 573 ]
50% E
1 65.0 ]
25%- 43.0 169 3.0 121.0 360
] 91 T 67 84 59
0% [ L Ll b [} )
50 7 160 1¥5
m/z
Spectrum 16130 from REPLIB Library
Name: 5-Acetyl-2-methylpyridine
Pair Count: 54 MW: 135 Formula: C8HINO
CAS No: 42972-46-3 Acquired Range: 37.0 - 137.0 m/z
Hit 5 R.Match: 882, F.Match: 882, Probability: 27.43
Match Ethanone, 1-(2-aminophenyl)-
BP 120.0 (999=100%) 73246 in MAINLIB CAS No. 551-93-9, CBHINO, MW 135
100% 1 120.0 90
] 9b9 : ]
75% 92.0 6! N
509 65.0 5238 E
1 330 ]
25% 39.0 52.0 3.0 1p1.0 186.0 -
1 84 53 51 84 67
0%} Ao b Al L % 4 4
& % % 1bo 135
m/z
Spectrum 73246 from MAINLIB Library
Name: Ethanone, 1-(2-aminophenyl)-
Pair Count: 66 MW: 135 Formula: C8HINO
CAS No: 551-93-9 Acquired Range: 14.0 - 137.0 m/z
Hit 6 R.Match: 875, F.Match: 875, Probability: 21.01
Match 5-Acetyl-2-methylpyridine
BP 120.0 (999=100%) 73248 in MAINLIB CAS No. 42972-46-3, CBHINO, MW 135
100% 120.0 1
75% 92.0 99 ]
] 558 ]
50% E
1 65.0 ]
25% 43.0 171 3.0 121.0 360
1 88 T 71 78 63
0%} L.t . . b b 4
50 % 1bo 135
m/z
Spectrum 73248 from MAINLIB Library
Name: 5-Acetyl-2-methylpyridine
Pair Count: 58 MW: 135 Formula: C8HINO
CAS No: 42972-46-3 Acquired Range: 37.0 - 137.0 m/z
Hit 7 R.Match: 861, F.Match: 861, Probability: 5.84
Match Ethanone, 1-(6-methyl-3-pyridinyl)-
BP 120.0 (999=100%) 73018 in MAINLIB CAS No. 36357-38-7, CBHINO, MW 135
100% 9.0 120.0 9]
75%] 691 i Q@JK E
50°/rf 48l é
1 65.0 ]
1 43.0 231 3.0 101.0 E
25%5 118 87 04 N
0% t " Ll ) ‘ ) |
& = # 1bo 15
m/z

Spectrum 73018 from MAINLIB Library

Name: Ethanone, 1-(6-methyl-3-pyridinyl)-

Pair Count: 59 MW: 135 Formula: C8HINO

CAS No: 36357-38-7 Acquired Range: 14.0 - 137.0 m/z
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Hit 8 R.Match: 855, F.Match: 855, Probability: 27.43

Match Ethanone, 1-(2-aminophenyl)-
BP 120.0 (999=100%) 16060 in REPLIB CAS No. 551-93-9, CBHINO, MW 135
100% 1 15;).0 o
] 92.0 9 E
o 65.0 611 1350 nip
] 489 -
50%; 39.0 ]
25%] 249 52.0 6.0 3.0 121.0 E
1 T 102 86 64 84 1
0% R 1t Sl L s ¢ L
% % % 160 135
m/z
Spectrum 16060 from REPLIB Library
Name: Ethanone, 1-(2-aminophenyl)-
Pair Count: 57 MW: 135 Formula: CBHINO
CAS No: 551-93-9 Acquired Range: 25.0 - 136.0 m/z
Hit 9 R.Match: 854, F.Match: 854, Probability: 39.98
Match Acetophenone, 4'-amino-
BP 120.0 (999=100%) 16062 in REPLIB CAS No. 99-92-3, C8HINO, MW 135
100% 120.0 o ]
75% 020 9b9 E
] : 135 ]
] 65.0 471 K
500/”; 372 42 ]
25% 133'5? 5260 640 N 1%11.0 E
Onu: ! HT Liby L2l L i L 4 \NHZ
¥ % # 160 135
m/z
Spectrum 16062 from REPLIB Library
Name: Acetophenone, 4'-amino-
Pair Count: 61 MW: 135 Formula: CBHONO
CAS No: 99-92-3 Acquired Range: 15.0 - 137.0 m/z
Hit 10 R.Match: 846, F.Match: 843, Probability: 3.01
Match Pyridine, 4-(1,1-dimethylethyl)-
BP 120.0 (999=100%) 16131 in REPLIB CAS No. 3978-81-2, C9H13N, MW 135
100% 120.0 ]
75% 99 E
] 92.0 E
50% 366 ]
25%- 41.0 51.0 65.0 121.0 -
] 77 88 56 90 1
0% . [ 4 . A L i 4
& % 7 160 135
m/z
Spectrum 16131 from REPLIB Library
Name: Pyridine, 4-(1,1-dimethylethyl)-
Pair Count: 38 MW: 135 Formula: C9H13N
CAS No: 3978-81-2 Acquired Range: 27.0 - 136.0 m/z
BP: 254.0 (344459=100%), basa schiff 0 ml (mahfirotus s.).sms 28.152 min, Scan: 2406, 33:275, lon: 45 us, RIC: 1.603e+6, BC.
100% 254.0 ]
344459
75% B
269.0 ]
220710 |
50%- {
239.0 ]
25%- 79457  2%5.0 A
67533 1
43.0 127.0
80.9 154.0
62.9 35281 183.0 226.0
33T292 19635 25478 T 27783 21506 21820
0% 11 \“‘\ L \T\\ I H‘HT il [ | u‘ TR T ‘\ M\T‘ | al il iR Ll
L 7.7 e v e
m/z
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L.4.2.3 Hasil Kromatogram Gas pada Variasi volume 0,25 mL

Chromatogram Plot

File: c:\varianws\data_xyz\analisa\basa shiff 0,25 ml (mahfirotus s.).sms
Sample: Operator: mei
Scan Range: 1 - 4635 Time Range: 0.00 - 52.98 min. Date: 9/26/2019 9:11 AM

MCountg E Basa Shiff 0,25 mL (Mahfirotus S.).SMS 33:275
33:275

B39

70

60 —

50-{ —

40 m

30 —

20 —

10+

993 min
45 min

N R

Seg 2, Analysis, Time: 3.20-53.00, El-Auto-Full, 33-275 m/z

50 .
minutes

Scans 806 1702 2580 3475 4369

Target Compounds

Cmpd. RT

Number (min) Peak Name Area Amount /RF
1 14.993 senyawa 1 8.790e+6 8790203
2 16.745 senyawa 2 9.952e+6 9951539
3 28.309 senyawa 3 1.755e+8 175543216




84

L.4.2.4 Hasil Spektroskopi Massa Senyawa Produk Variasi Katalis 0,25 mL

Best 10 Hits of Search NIST Libraries for Spectrum

Target Spectrum

Search Spectrum
BP: 150.9 (2.248e+6=100%), basa shiff 0,25 ml (mahfirotus s.).sms 14.992 min, Scan: 1259, 33:275, lon: 10 us, RIC: 7.081e+6, BC
100% 150.9 1
75% 2.248e+6 1
509%-] a
1 122.8 ]
%] 52.9 80.9 E
25 228104 233603 381960 ]
0% L s | I L L
0 160 150 260 250
m/z
Hit 1 R.Match: 863, F.Match: 863, Probability: 41.54
Match Vanillin
BP 152.0 (999=100%) 20152 in REPLIB CAS No. 121-33-5, C8H803, MW 152
100% | 0. ]
75% A
509%-] a
] 81.0 123.0 ]
250%] 53.0 206 1?3; 167 137.0 E
1 81 T t T 58 1
0% L ik Ll L I Iy 1
% % 7 160 1%5 150
m/z
Spectrum 20152 from REPLIB Library
Name: Vanillin
Pair Count: 103 MW: 152 Formula: C8H803
CAS No: 121-33-5 Acquired Range: 25.0 - 154.0 m/z
Hit 2 R.Match: 850, F.Match: 850, Probability: 41.54
Match Vanillin
BP 151.0 (999=100%) 20015 in REPLIB CAS No. 121-33-5, C8H803, MW 152
100% 1 1
75%; S o]
50% 81.0 E
] 53.0 305 109.0 1230 ]
25% 39.0 153 6;210 231 185 137.0 835‘)-0 E
0% . ig \HT‘ KW [ \T T %6 [}
B ‘ 0 B 160 ‘ 135 ‘ o
m/z
Spectrum 20015 from REPLIB Library
Name: Vanillin
Pair Count: 81 MW: 152 Formula: C8H803
CAS No: 121-33-5 Acquired Range: 14.0 - 154.0 m/z
Hit 3 R.Match: 845, F.Match: 845, Probability: 21.42
Match 4-Hydroxy-2-methoxybenaldehyde
BP 151.0 (999=100%) 98103 in MAINLIB CAS No. 18278-34-7, C8H803, MW 152
100% i 1
75%
1 123.0
50% 81.0 109.0 416
1 53.0 314
o] 390 194 650 2r 1370
1 107 T 138 T 105
0% A | ‘ ‘ I i T L [ 11 L ‘ . 4
‘ 0 B "o ‘ 135 ‘

Spectrum 98103 from MAINLIB Library

Name: 4-Hydroxy-2-methoxybenaldehyde

Pair Count: 74 MW: 152 Formula: C8H803

CAS No: 18278-34-7 Acquired Range: 37.0 - 155.0 m/z
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Hit 4 R.Match: 838, F.Match: 838, Probability: 16.41

85

Match Benzaldehyde, 3-hydroxy-4-methoxy-
BP 152.0 (999=100%) 98714 in MAINLIB CAS No. 621-59-0, C8H803, MW 152
100%
75%
50%
81.0
109.0
250 27.0 39.0 52.0 65.0 266 189 1124360 137.0
82 74 114 84 T 57
0% 41 A AL R L1 | T 3
% 50 7 100 135
Spectrum 98714 from MAINLIB Library
Name: Benzaldehyde, 3-hydroxy-4-methoxy-
Pair Count: 89 MW: 152 Formula: C8H803
CAS No: 621-59-0 Acquired Range: 12.0 - 154.0 m/z
Hit 5 R.Match: 832, F.Match: 832, Probability: 16.41
Match Benzaldehyde, 3-hydroxy-4-methoxy-
BP 151.0 (999=100%) 20018 in REPLIB CAS No. 621-59-0, C8H803, MW 152
100% 1510 4
75% ?198 B
50% E
81.0 123.0
25%] 180 34 650 163 1090 iz 1530
63t 74 ! t 40
0% . T il TR [N L t L ]
& 50 7 1bo 135 150
m/z
Spectrum 20018 from REPLIB Library
Name: Benzaldehyde, 3-hydroxy-4-methoxy-
Pair Count: 49 MW: 152 Formula: C8H803
CAS No: 621-59-0 Acquired Range: 14.0 - 153.0 m/z
Hit 6 R.Match: 831, F.Match: 831, Probability: 12.57
Match Benzaldehyde, 3-(chloroacetoxy)-4-methoxy-
BP 152.0 (999=100%) 98717 in MAINLIB CAS No. 66267-38-7, CLOH9CIO4, MW 228
100% 152.0 S
75% b9 0 E
50% N
25%] 390 530 650 %‘Q 1090 1230 53.0 0 CE
1104 111 g6 145 126 1‘%0 by
0% 4 At \\T . hi t 2 i’
: — & o = — I, o :
m/z
Spectrum 98717 from MAINLIB Library
Name: Benzaldehyde, 3-(chloroacetoxy)-4-methoxy-
Pair Count: 65 MW: 228 Formula: C10H9CIO4
CAS No: 66267-38-7 Acquired Range: 39.0 - 230.0 m/z
Hit 7 R.Match: 825, F.Match: 825, Probability: 41.54
Match Vanillin
BP 152.0 (999=100%) 98716 in MAINLIB
100%
75%
50% 81.0
51.0 309 109.0
2506 27.0 39.0 1 65.0 221
87 101 102 T
- N SO | R L !
5 ‘ o B 160 ‘

Spectrum 98716 from MAINLIB Library

Name: Vanillin

Pair Count: 86 MW: 152 Formula: C8H803

CAS No: 121-33-5 Acquired Range: 13.0 - 154.0 m/z
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Hit 8 R.Match: 819, F.Match: 819, Probability: 41.54

86

Match Vanillin
BP 151.0 (999=100%) 20013 in REPLIB CAS No. 121-33-5, C8H803, MW 152
100% -
75%
81.0
0% 51.0 369 109.0 123.0
2506.] 27.0 39.0 204 65.0 79. 265 208 137.0
125 126 T 126 29 T T P
ool ot ot allle S . | ‘ A
& % % 160 135
Spectrum 20013 from REPLIB Library
Name: Vanillin
Pair Count: 106 MW: 152 Formula: C8H803
CAS No: 121-33-5 Acquired Range: 25.0 - 154.0 m/z
Hit 9 R.Match: 884, F.Match: 801, Probability: 3.49
Match Propenylguaethol
BP 152.0 (999=100%) 98715 in MAINLIB CAS No. 94-86-0, C8H803, MW 152
100% 0
75% B
50% 81.0 1000 B
200 390 51.0 65.0 303 s 1230 1
%] 119 119 159 119 T 161 13673'0
0% b i ‘TH\ it Ll . ! )
x5 £ & o 4
m/z
Spectrum 98715 from MAINLIB Library
Name: Propenylguaethol
Pair Count: 45 MW: 152 Formula: C8BH803
CAS No: 94-86-0 Acquired Range: 29.0 - 154.0 m/z
Hit 10 R.Match: 791, F.Match: 791, Probability: 16.41
Match Benzaldehyde, 3-hydroxy-4-methoxy-
BP 151.0 (999=100%) 20012 in REPLIB CAS No. 621-59-0, C8H803, MW 152
100%
75%
81.0
50% 53.0 450 109.0
29.0 332 ; 123.0
15.0 X 281
25%] 166 225 gﬁsg ‘ 1 ﬁf ﬁ% T a6 137.0
o 1 Wt ”m ALt Lh " \ ) 3
& 5 # 160 135

Spectrum 20012 from REPLIB Library

Name: Benzaldehyde, 3-hydroxy-4-methoxy-
Pair Count: 80 MW: 152 Formula: C8H803
CAS No: 621-59-0 Acquired Range: 12.0 - 154.0 m/z
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Best 10 Hits of Search NIST Libraries for Spectrum

Target Spectrum

Search Spectrum
BP: 120.0 (1.935e+6=100%), basa shiff 0,25 ml (mahfirotus s.).sms 16.732 min, Scan: 1412, 33:275, lon: 11 us, RIC: 5.247e+6, BC
100% 1§g.0
1.935e+6
75% 134.9 E
976922
50%- 649 919 -
9 39.0 419158 497878 100.9 E
B%T pisgee T 176007
0% t \ ‘ )
% % 1bo 135 150
m/z
Hit 1 R.Match: 904, F.Match: 904, Probability: 30.80
Match Acetophenone, 4'-amino-
BP 120.0 (999=100%) 16132 in REPLIB CAS No. 99-92-3, C8HINO, MW 135
100% 120.0 o
9b9
75% 135.0
92.0 52
50%- 65.0 425 -
310
250 :ﬁ? 121.0 sh
i 77 5NH2
0% | P I | [ i L3 Iy
% 50 7 100 135
m/z
Spectrum 16132 from REPLIB Library
Name: Acetophenone, 4'-amino-
Pair Count: 73 MW: 135 Formula: CBHONO
CAS No: 99-92-3 Acquired Range: 27.0 - 137.0 m/z
Hit 2 R.Match: 904, F.Match: 904, Probability: 30.80
Match Acetophenone, 4'-amino-
BP 120.0 (999=100%) 73020 in MAINLIB CAS No. 99-92-3, CBHINO, MW 135
100% 120.0 o
75% 9o
92.0 135.0
50961 65.0 483 47 3
343
25%] 399 63 1pLo =
; 58 83 NH2
0% ol L a1l i $ L
* 5 % 1bo 135
m/z
Spectrum 73020 from MAINLIB Library
Name: Acetophenone, 4'-amino-
Pair Count: 68 MW: 135 Formula: C8HONO
CAS No: 99-92-3 Acquired Range: 14.0 - 137.0 m/z
Hit 3 R.Match: 894, F.Match: 894, Probability: 21.74
Match Ethanone, 1-(2-aminophenyl)-
BP 120.0 (999=100%) 16129 in REPLIB CAS No. 551-93-9, CBHINO, MW 135
100% 120.0 1650
759 9b9 Sy
] 92.0 NH2
50% 65.0 476 —
282
2506 39.0 3.0 1p1.0 186.0 -
9 55 79 65
0% i . L 4
% %0 % 160 135
m/z

Spectrum 16129 from REPLIB Library

Name: Ethanone, 1-(2-aminophenyl)-

Pair Count: 72 MW: 135 Formula: CBHONO

CAS No: 551-93-9 Acquired Range: 14.0 - 137.0 m/z
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Hit 4 R.Match: 892, F.Match: 892, Probability: 20.06

88

Match Ethanone, 1-(6-methyl-3-pyridinyl)-
BP 120.0 (999=100%) 73018 in MAINLIB CAS No. 36357-38-7, CBHINO, MW 135
100% 920 120.0 0]
75% 691 9b9 Q@L E
50%-] 48 E
] 65.0 ]
] 43.0 231 1
25% 3.0 121.0 E
] 118 T 87 o4 N ]
0% | | ? 1l 1l ‘P 1 ‘? 1 ]
% % % 160 135
m/z
Spectrum 73018 from MAINLIB Library
Name: Ethanone, 1-(6-methyl-3-pyridinyl)-
Pair Count: 59 MW: 135 Formula: CBHONO
CAS No: 36357-38-7 Acquired Range: 14.0 - 137.0 m/z
Hit 5 R.Match: 880, F.Match: 880, Probability: 21.74
Match Ethanone, 1-(2-aminophenyl)-
BP 120.0 (999=100%) 73246 in MAINLIB CAS No. 551-93-9, CBHINO, MW 135
100% 1 120.0 180 1
] 9b9 p ]
5% 92.0 &P
50°/oé 65.0 523 4
1 330 ]
25% 39.0 52.0 3.0 1210 186.0
] 84 53 51 84 67 1
0% [ 3| b i a 4 3
% % 7 160 135
m/z
Spectrum 73246 from MAINLIB Library
Name: Ethanone, 1-(2-aminophenyl)-
Pair Count: 66 MW: 135 Formula: CBHONO
CAS No: 551-93-9 Acquired Range: 14.0 - 137.0 m/z
Hit 6 R.Match: 879, F.Match: 879, Probability: 12.95
Match 5-Acetyl-2-methylpyridine
BP 120.0 (999=100%) 16130 in REPLIB CAS No. 42972-46-3, CBHINO, MW 135
100% 120.0 13O0 1
75% 920 oo ‘@ E
1 573 AN
50% E
1 65.0 ]
25%] 43.0 169 3.0 121.0 360
] 91 T 67 84 59 ]
0% I L] L . 4 4 )
5 7 1bo 135
m/z
Spectrum 16130 from REPLIB Library
Name: 5-Acetyl-2-methylpyridine
Pair Count: 54 MW: 135 Formula: C8HINO
CAS No: 42972-46-3 Acquired Range: 37.0 - 137.0 m/z
Hit 7 R.Match: 876, F.Match: 873, Probability: 10.18
Match Pyridine, 4-(1,1-dimethylethyl)-
BP 120.0 (999=100%) 16131 in REPLIB CAS No. 3978-81-2, C9H13N, MW 135
100% 120.0 ]
75% 9b9 E
1 92.0 E
500/rE 266 E
25% 41.0 510 65.0 10 E
] 77 88 56 90
0% | 4 A 4 Liiy o 4
%5 % 7 160 135
m/z
Spectrum 16131 from REPLIB Library

Name: Pyridine, 4-(1,1-dimethylethyl)-
Pair Count: 38 MW: 135 Formula: C9H13N
CAS No: 3978-81-2 Acquired Range: 27.0 - 136.0 m/z
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Best 10 Hits of Search NIST Libraries for Spectrum - Page 3
Hit 8 R.Match: 867, F.Match: 867, Probability: 12.95
Match 5-Acetyl-2-methylpyridine
BP 120.0 (999=100%) 73248 in MAINLIB CAS No. 42972-46-3, C8HINO, MW 135,
100% 1;;).0 13 OD
] 9 D
75% 92.0 658 ]
] 558 @
50% E
1 65.0
25% 43.0 171 3.0 121.0 36.0
1 88 T 71 78 63
0% | L . L) [} 4
5 7 100 135
m/z
Spectrum 73248 from MAINLIB Library
Name: 5-Acetyl-2-methylpyridine
Pair Count: 58 MW: 135 Formula: CBHONO
CAS No: 42972-46-3 Acquired Range: 37.0 - 137.0 m/z
Hit 9 R.Match: 861, F.Match: 861, Probability: 30.80
Match Acetophenone, 4'-amino-
BP 120.0 (999=100%) 16062 in REPLIB CAS No. 99-92-3, C8HINO, MW 135
100% 120.0 o
75% 020 999 E
1 : 135
500/r; 3573 471 42 .
25% ‘g'g 52.0 64;[0 1%11.0 E
Onu: | H‘T \\7450 \\% I I i . 4 ‘NH2
& R T 7 N " adks T
m/z
Spectrum 16062 from REPLIB Library
Name: Acetophenone, 4'-amino-
Pair Count: 61 MW: 135 Formula: CBHONO
CAS No: 99-92-3 Acquired Range: 15.0 - 137.0 m/z
Hit 10 R.Match: 855, F.Match: 855, Probability: 21.74
Match Ethanone, 1-(2-aminophenyl)-
BP 120.0 (999=100%) 16060 in REPLIB CAS No. 551-93-9, C8HINO, MW 135|
100% 1 15510 o
1 92.0 9 E
s 65.0 611 1350 np
] 489 E
soo/rE 390
2506 249 52.0 6.0 3.0 121.0 B
] 102 86 64 84
0% P b ot | Ey L] |
& %0 % 1bo 135
m/z
Spectrum 16060 from REPLIB Library
Name: Ethanone, 1-(2-aminophenyl)-
Pair Count: 57 MW: 135 Formula: C8HINO
CAS No: 551-93-9 Acquired Range: 25.0 - 136.0 m/z
BP: 254.1 (218514=100%), basa shiff 0,25 ml (mahfirotus s.).sms 28.110 min, Scan: 2411, 33:275, lon: 79 us, RIC: 907012, BC
100% 2541
218514
75% 260.1 ?
142020
50%-] B
239.0 ]
25%- 50018 pgc g B
34488
50.0 80.9 e 2110 2261
16196 19997 12851 11511 ‘
0% \ ‘ ‘T‘m R P RO TSP OO A b T o A ‘
" "100 "1ho” "2bo” "obo o
m/z
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L.4.2.5 Hasil Kromatogram Gas pada Senyawa Produk Proses Bertahap

Chromatogram Plot

File: c:\varianws\data_ xyz\analisa\basa schiff np (mahfirotus s.).sms

Sample:

Scan Range: 1 - 4602 Time Range: 0.00 - 52.98 min.

Operator: mei
Date: 9/25/2019 1:43 PM

Basa Schiff NP (Mahfirotus S.).SMS 33:275

MCounts
33:275 =
i E
5]
&
10.04 _
€
£ g
8 &
1 =
5.0+ —
2.5+ —
| L -
R o — i
1‘0 Zb 3‘0 4‘0 50 . t
Seg 2, Analysis, Time: 3.20-53.00, El-Auto-Full, 33-275 m/z e
Scans 791 1673 2548 3442 4336
Target Compounds
Cmpd. RT
Number (min) Peak Name Area Amount/RF
1 14.989  senyawa 1 6.472et6 6472287
2 16.742  senyawa 2 8.916et6 8915825
3 28.207  senyawa 3 1.004et7 10038347
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L.4.2.6 Hasil Spektroskopi Massa Senyawa Produk Proses Bertahap

Best 10 Hits of Search NIST Libraries for Spectrum

Target Spectrum

Search Spectrum

BP 151.0 (999=100%) 20015 in REPLIB

BP: 151.0 (251031=100%), basa schiff np (mahfirotus s.).sms 14.948 min, Scan: 1228, 33:275, lon: 72 us, RIC: 929507, BC
100% 151.0 ]
7500 251031 E
50% E
b 529 80.9 123.0 ]
25% y 56295 49173 1652.9 E
1 33420 T 20546 ]
00/: L ‘H‘Tw wla L \‘ ‘T‘ L i3 1

5b 160 1%0 260 2%0
m/z

Hit 1 R.Match: 926, F.Match: 926, Probability: 38.93

Match Vanillin

CAS No. 121-33-5, C8H803, MW 152
154, ]

100% ]
75% =
i o
509 81.0 E
] 53.0 305 109.0 123.0 ]
25% 39.0 153 65.0 21 185 137.0 30
] 59 it 9 56 89
0% . b T 4 [ | 4 ]
& 50 % 1bo 135 180
m/z
Spectrum 20015 from REPLIB Library
Name: Vanillin
Pair Count: 81 MW: 152 Formula: C8H803
CAS No: 121-33-5 Acquired Range: 14.0 - 154.0 m/z
Hit 2 R.Match: 918, F.Match: 918, Probability: 29.04
Match Benzaldehyde, 3-hydroxy-4-methoxy-
BP 151.0 (999=100%) 20018 in REPLIB CAS No. 621-59-0, C8H803, MW 152
100% 1810
75%] a«gg E
5091 @ E
] 81.0 123.0 ]
25% 30 o) 65.0 163 1;’;20 178 1530
1 68 74 f 740
0% . T i TR [N L 1t L [}
& % 7 100 135 150
m/z
Spectrum 20018 from REPLIB Library
Name: Benzaldehyde, 3-hydroxy-4-methoxy-
Pair Count: 49 MW: 152 Formula: C8H803
CAS No: 621-59-0 Acquired Range: 14.0 - 153.0 m/z
Hit 3 R.Match: 912, F.Match: 912, Probability: 38.93
Match Vanillin
BP 152.0 (999=100%) 20152 in REPLIB CAS No. 121-33-5, C8H803, MW 152
100% 1 0.1
750 ]
5091 E
1 81.0 123.0 ]
259 53.0 206 1000 o 1370 o
] 81 T 58 1
0% L L] Ll L I Iy 1
& 50 7 1do 135

Spectrum 20152 from REPLIB Library

Name: Vanillin

Pair Count: 103 MW: 152 Formula: C8H803

CAS No: 121-33-5 Acquired Range: 25.0 - 154.0 m/z
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Best 10 Hits of Search NIST Libraries for Spectrum - Page 2

Hit 4 R.Match: 906, F.Match: 906, Probability: 38.93

Match Vanillin
BP 151.0 (999=100%) 20013 in REPLIB
100%
5%
] 81.0
50% 510 369 lggso
1 27.0 39.0 y 65.0
B s 126 2 126 kS T
ool bl bl b % . |
% B I 180
Spectrum 20013 from REPLIB Library
Name: Vanillin
Pair Count: 106 MW: 152 Formula: C8H803
CAS No: 121-33-5 Acquired Range: 25.0 - 154.0 m/z
Hit 5 R.Match: 905, F.Match: 905, Probability: 29.04
Match Benzaldehyde, 3-hydroxy-4-methoxy-
BP 152.0 (999=100%) 98714 in MAINLIB CAS No. 621-59-0, C8H803, MW 152
100% .
75%{
509
1 81.0
] 109.0
25% 270 30 820 650 Zfﬁ 189 1250 1370
00/: [ b A R L1 \T 2
& ' N 10 15
Spectrum 98714 from MAINLIB Library
Name: Benzaldehyde, 3-hydroxy-4-methoxy-
Pair Count: 89 MW: 152 Formula: C8H803
CAS No: 621-59-0 Acquired Range: 12.0 - 154.0 m/z
Hit 6 R.Match: 904, F.Match: 904, Probability: 38.93
Match Vanillin
BP 152.0 (999=100%) 98716 in MAINLIB CAS No. 121-33-5, C8H803, MW 152
100% 1 1
75%{
509 81.0 1090
259%-] 27.0 39.0 5116.5 65.0 3 1 1127310 137.0
1 87 101 102 o
0%} [ i \T\M A4 L1 | T 4
% 5 7 16 135
Spectrum 98716 from MAINLIB Library
Name: Vanillin
Pair Count: 86 MW: 152 Formula: C8H803
CAS No: 121-33-5 Acquired Range: 13.0 - 154.0 m/z
Hit 7 R.Match: 898, F.Match: 898, Probability: 29.04
Match Benzaldehyde, 3-hydroxy-4-methoxy-
BP 151.0 (999=100%) 20012 in REPLIB CAS No. 621-59-0, C8H803, MW 152
100% ]
759
1 81.0
50% 53.0 450 109.0
] 29.0 332 : 123.0
1 15.0 39.0 281
25% 166 25 o ‘ 613‘5 7191#& T 216 137.0
0% i Wt H\ alt, L \ T X
- T o s

Spectrum 20012 from REPLIB Library

Name: Benzaldehyde, 3-hydroxy-4-methoxy-

Pair Count: 80 MW: 152 Formula: C8H803

CAS No: 621-59-0 Acquired Range: 12.0 - 154.0 m/z
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Best 10 Hits of Search NIST Libraries for Spectrum - Page 3

Hit 8 R.Match: 898, F.Match: 898, Probability: 13.23

Match 4-Hydroxy-2-methoxybenaldehyde
BP 151.0 (999=100%) 98103 in MAINLIB CAS No. 18278-34-7, C8H803, MW 152
100% 1510
75% 9‘9@)\; E
1 123.0
50% 81.0 109.0 416 HO —
] 53.0 65.0 314 277 163.0
25% 39.0 194 : 137.0 198
] 107 T 138 T 105
% 111 TR N RT | ‘
% s 160 135 150
m/z
Spectrum 98103 from MAINLIB Library
Name: 4-Hydroxy-2-methoxybenaldehyde
Pair Count: 74 MW: 152 Formula: CBH803
CAS No: 18278-34-7 Acquired Range: 37.0 - 155.0 m/z
Hit 9 R.Match: 903, F.Match: 886, Probability: 8.81
Match Propenylguaethol
BP 152.0 (999=100%) 98715 in MAINLIB CAS No. 94-86-0, C8H803, MW 152
100% 0
75% B
50%-] 81.0 E
] 109.0
1 20 300 510 65.0 303 223 1230
A BT 119 159 119 T 181 Bro E
0% b t \TH\ ity L1 L | b .
¥ % # 160 135 150
m/z
Spectrum 98715 from MAINLIB Library
Name: Propenylguaethol
Pair Count: 45 MW: 152 Formula: CBH803
CAS No: 94-86-0 Acquired Range: 29.0 - 154.0 m/z
Hit 10 R.Match: 880, F.Match: 880, Probability: 6.92
Match Benzaldehyde, 3-(chloroacetoxy)-4-methoxy-
BP 152.0 (999=100%) 98717 in MAINLIB CAS No. 66267-38-7, CLOH9CIO4, MW 228
100% ] 152.0 O
75% b9 @ 3
50%-] RN
1 300 530 650 810 1090 1230 3.0 “
0, . B . N ' . —
25 /r " M1 o 188 145 126 1352.0 bo
0% $, At b \\‘T . hi t 2 i
% 160 150 260
m/z

Spectrum 98717 from MAINLIB Library

Name: Benzaldehyde, 3-(chloroacetoxy)-4-methoxy-
Pair Count: 65 MW: 228 Formula: C10H9CIO4

CAS No: 66267-38-7 Acquired Range: 39.0 - 230.0 m/z
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Target Spectrum
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Search Spectrum
BP: 120.0 (999568=100%), basa schiff np (mahfirotus s.).sms 16.775 min, Scan: 1389, 33:275, lon: 19 us, RIC: 2.953e+6, BC
100% 130.0
5% 99708 134.9 E
. 91.9 531025
500 65.0 400935 E
25% 39.0 265207 120.9 185.8 =
85209 81500 51411
0% L il L 4 I\
5 7 160 135 150 115
m/z
Hit 1 R.Match: 960, F.Match: 960, Probability: 57.43
Match Acetophenone, 4'-amino-
BP 120.0 (999=100%) 16132 in REPLIB CAS No. 99-92-3, CBHINO, MW 135
100% 120.0 o
9b9
75% 135.0
92.0 52
50% 65.0 425 E
310
250 'ﬁ? 121.0 heb -
} ” 5NH2
0% .| I Ll o L) Iy
% %0 7 160 135
m/z
Spectrum 16132 from REPLIB Library
Name: Acetophenone, 4'-amino-
Pair Count: 73 MW: 135 Formula: CBHINO
CAS No: 99-92-3 Acquired Range: 27.0 - 137.0 m/z
Hit 2 R.Match: 954, F.Match: 954, Probability: 57.43
Match Acetophenone, 4'-amino-
BP 120.0 (999=100%) 73020 in MAINLIB CAS No. 99-92-3, CBHINO, MW 135
100% 120.0 o
75% 9o
92.0 135.0
50%-] 65.0 483 47 i
343
2501 31%8 63, 121.0 4
58 83 NH2
0% do L a1l i L] L
& % # 160 135
m/z
Spectrum 73020 from MAINLIB Library
Name: Acetophenone, 4'-amino-
Pair Count: 68 MW: 135 Formula: CBHINO
CAS No: 99-92-3 Acquired Range: 14.0 - 137.0 m/z
Hit 3 R.Match: 934, F.Match: 934, Probability: 17.20
Match Ethanone, 1-(2-aminophenyl)-
BP 120.0 (999=100%) 73246 in MAINLIB CAS No. 551-93-9, CBHINO, MW 135
100% 120.0 150
75% 9o : —
92.0 NHP
50%- 65.0 N =
330
25% 39.0 52.0 3.0 1p1.0 186.0 -
84 53 51 84 67
0% ‘4" \‘ L8 M‘\ L “A‘ ‘4’ ‘4 ‘
& % # 160 135
m/z

Spectrum 73246 from MAINLIB Library
Name: Ethanone, 1-(2-aminophenyl)-

Pair Count: 66 MW: 135 Formula: CBHINO
CAS No: 551-93-9 Acquired Range: 14.0 - 137.0 m/z
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Hit 4 R.Match: 929, F.Match: 929, Probability: 17.20
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Match Ethanone, 1-(2-aminophenyl)-
BP 120.0 (999=100%) 16129 in REPLIB CAS No. 551-93-9, C8HINO, MW 135
100% 120.0 19,0
75%] 9o 7 E
92.0 NH2
50%- 65.0 476 B
282
25061 39.0 8 3.0 1p1.0 186.0 -
96 55 79 65
0% | . Ll s [} )
& % % 135
m/z
Spectrum 16129 from REPLIB Library
Name: Ethanone, 1-(2-aminophenyl)-
Pair Count: 72 MW: 135 Formula: CBHINO
CAS No: 551-93-9 Acquired Range: 14.0 - 137.0 m/z
Hit5 R.Match: 917, F.Match: 917, Probability: 57.43
Match Acetophenone, 4'-amino-
BP 120.0 (999=100%) 16062 in REPLIB CAS No. 99-92-3, C8HINO, MW 135
100% 120.0 o
75% 00 oo B
: 135
65.0 471 4
50% 372 42,
25% ﬁ'g 52.0 6410 121.0 E
} 70 6 81 NH2
0% o 14 Llaly | 1 | 4 |
& 5 % 135
m/z
Spectrum 16062 from REPLIB Library
Name: Acetophenone, 4'-amino-
Pair Count: 61 MW: 135 Formula: CBHINO
CAS No: 99-92-3 Acquired Range: 15.0 - 137.0 m/z
Hit 6 R.Match: 915, F.Match: 915, Probability: 8.35
Match 5-Acetyl-2-methylpyridine
BP 120.0 (999=100%) 73248 in MAINLIB CAS No. 42972-46-3, C8HINO, MW 135
100% 120.0 9]
75%] 92.0 99 P N
558 ’ @
50% B
65.0
25% 43.0 171 3.0 121.0 360 -
88 T 71 78 63
0% | 4 L ) ) I
% % 1do 135
m/z
Spectrum 73248 from MAINLIB Library
Name: 5-Acetyl-2-methylpyridine
Pair Count: 58 MW: 135 Formula: CBHONO
CAS No: 42972-46-3 Acquired Range: 37.0 - 137.0 m/z
Hit 7 R.Match: 914, F.Match: 914, Probability: 8.03
Match Ethanone, 1-(6-methyl-3-pyridinyl)-
BP 120.0 (999=100%) 73018 in MAINLIB CAS No. 36357-38-7, C8HINO, MW 135
100% 920 120.0 ¢
: 9b9
75% 691 ﬁ@i B
50%-] ar
65.0
43.0 231 3.0 121.0 E
25% 118 T 0 o4 [
% Lt " e ) ‘ ¢ ‘
— % & % —
m/z

Spectrum 73018 from MAINLIB Library

Name: Ethanone, 1-(6-methyl-3-pyridinyl)-

Pair Count: 59 MW: 135 Formula: CBHINO

CAS No: 36357-38-7 Acquired Range: 14.0 - 137.0 m/z
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Hit 8 R.Match: 909, F.Match: 909, Probability: 8.35
Match
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BP 120.0 (999=100%) 16130 in REPLIB

5-Acetyl-2-methylpyridine

CAS No. 42972-46-3, CBHINO, MW 135
100% 1;;).0 13 0 1
9 P ]
75% 92.0 663 3
] 573 4 @ ]
50%- e
65.0 ]
25%- 43.0 169 3.0 121.0 36.0 —
91 T 67 84 59
0% [ L s [} 4 )
0 7 160 135
m/z
Spectrum 16130 from REPLIB Library
Name: 5-Acetyl-2-methylpyridine
Pair Count: 54 MW: 135 Formula: C8HINO
CAS No: 42972-46-3 Acquired Range: 37.0 - 137.0 m/z
Hit 9 R.Match: 909, F.Match: 909, Probability: 6.47
Match Ethanone, 1-(3-aminophenyl)-
BP 120.0 (999=100%) 73021 in MAINLIB CAS No. 99-03-6, CBHINO, MW 135
100% 92.0 120.0 1%0 |
75% 984 99 E
65.0 ]
50% 442 E
39.0 ]
25% 174 520 63! 3.0 101.0 186.0 NHj
67 111 105 81 g5 ]
0% | | \T ] ‘ id \?\ | | |t . 4 4 1
‘ B S T 7 ) " ks T
m/z
Spectrum 73021 from MAINLIB Library
Name: Ethanone, 1-(3-aminophenyl)-
Pair Count: 60 MW: 135 Formula: C8HINO
CAS No: 99-03-6 Acquired Range: 14.0 - 137.0 m/z
Hit 10 R.Match: 904, F.Match: 904, Probability: 17.20
Match Ethanone, 1-(2-aminophenyl)-
BP 120.0 (999=100%) 16060 in REPLIB CAS No. 551-93-9, C8HINO, MW 135
100% 1;;).0 o ]
92.0 9 E
s 65.0 611 1350 N
50%] 290 489 g
2506 ] 249 52,0 6.0 3.0 1010 3
102 86 64 84 1
0% [ it )4 L (18 4 L
& % * 160 135
m/z
Spectrum 16060 from REPLIB Library
Name: Ethanone, 1-(2-aminophenyl)-
Pair Count: 57 MW: 135 Formula: CBHONO
CAS No: 551-93-9 Acquired Range: 25.0 - 136.0 m/z
BP: 254.1 (30152=100%), basa schiff np (mahfirotus s.).sms 28.091 min, Scan: 2377, 33:275, lon: 209 us, RIC: 141802, BC
100% 254.1
30152
75% 2691 ]
20864
50% —
239.0 2851
8222 7839
25% —
127.0
51.0 80.9 3610 1540 1671 1;;%? 196.0 250.
2250 2184 T 1947 1721 T 1805 2303
0% AL, ‘T ‘M | AT Lol ‘ bl 11 TH \T A ‘\ \T\ m 1 | TH IIL,
"5 "1ho 1o "2b0 "abo ‘
m/z
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Lampiran 5. Dokumentasi

1. Penyaringan hasil sintesis

¥ -
£
S

Preparasi katalis asam jeruk lemon

Proses pencampuran dengan katalis Hasil penggerusan

Proses pencucian produk Proses pengeringan produk
menggunakan aquades menggunakan desikator
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Produk hasil sintesis

2. Kromatogram KLT

Proses elusi produk sintesis © Plat KLT tanpa penyinaran
(vanilin dan p-aminoasetofenon) lampu UV 254 nm

Plat KLT dengan penyinaran lampu UV 254 nm



