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ABSTRAK

Jovianto, A. 2020. Perbandingan Metode sintesis Refluks, Penggerusan,
Pelarut Air (Stirrer) dan Sonikasi pada Sintesis Senyawa Basa Schiff
dari o-Vanilin dan p-Anisidina .Laporan hasil penelitian. Jurusan
Kimia. Fakultas Sains dan Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana
Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I: Ahmad Hanapi, M. Sc.;
Pembimbing Il: A. Ghanaim Fasya, M.Si.

Kata kunci: o-Vanilin, p-Anisidina, Senyawa basa Schiff, metode Refluks,
metode penggerusan, metode pelarut air (stirrer), metode sonikasi

Senyawa basa Schiff merupakan suatu senyawa yang dapat dihasilkan dari
reaksi adisi eliminasi antara senyawa aldehida/keton dengan senyawa amina
primer. Senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil)fenol dapat
disintesis dari o-vanilin dan p-anisidina melalui metode konvensional (refluks),
metode penggerusan, metode pelarut air (stirrer), dan metode sonikasi. Tujuan
dari penelitian ini adalah untuk mengetahui rendemen dan karakter masing-
masing produk basa Schiff dari reaktan o-vanilin dan p-anisidina yang dihasilkan
dari keempat metode yang dilakukan.

Pada penelitian ini, senyawa basa Schiff disintesis melalui empat teknik
yaitu teknik refluks, teknik penggerusan, teknik pelarut air (stirrer), dan teknik
sonikasi. Produk hasil sintesis basa Schiff melalui setiap metode diuji titik lebur
dan kelarutannya. Produk hasil sintesis juga dikarakterisasi secara spektral dengan
FTIR, dan KG-SM. Melalui identifikasi dan karakterisasi tersebut, akan diketahui
masing-masing rendemen dan karakter produk-produk yang terbentuk melalui
keempat metode sintesis yang telah dilakukan.

Hasil Penelitian menunjukkan bahwa masing-masing produk sintesis yang
dihasilkan umumnya berwujud padatan, berwarna Kuning Kecoklatan, memiliki
titik leleh dengan kisaran 83-92 °C, larut dalam NaOH 2M dan Tidak larut dalam
Akuades. Karakterisasi dengan Spektrofotometer FTIR menunjukkan bahwa tiap
produk memiliki serapan khas imina (C=N) dengan intesitas kuat pada bilangan
gelombang 1615 cm™. Terakhir, karakterisasi dengan KG-SM menunjukkan
adanya satu puncak utama pada waktu retensi sekitar 44,200 menit dengan ion
molekular pada m/z 257 yang sesuai dengan berat molekul senyawa target.
Sehingga, semakin memperkuat indikasi bahwa puncak utama tersebut merupakan
senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil)fenol.
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ABSTRACT

Jovianto, A. 2020. Comparison of reflux, Grindstone, Water Solvents (Stirrer)
dan Sonication Synthesis Method on Synthesis of Schiff Base
Compounds from o-Vanillin and p-Anisidine.Thesis. Departement of
Chemistry, Faculty of Sains and Technology, State Islamic Maulana
Malik lbrahim Malang. Supervisor I: Ahmad Hanapi, M.Sc; Supervisor
I: A. Ghanaim Fasya, M.Si.

Keywords: o-Vanillin, p-Anisidine, Schiff Base Compound, reflux method,
grindstone method, water solvent method (stirrer), sonocation method

Schiff base compound is a compound that can be produced from an
elimination addition reaction between an aldehyde/ketone compound dan a
primary amine compound. Schiff base compound 2-methoxy-6-((4
methoxyphenylimino)methyl)phenol can be synthesized from o-vanillin dan
p-anisidine through conventional methods (reflux), grinding method, water
solvent method (stirrer), dan sonication method. The purpose of this study was to
determine the yield dan character of each Schiff base product from o-vanillin dan
p-anisidine reactants produced from the four methods performed.

In this Research, Schiff base compounds is synthesized through four
techniques, namely reflux technique, grinding technique, water solvent technique
(stirrer), dan sonication technique. The product of Schiff base synthesis through
each method was tested for its melting point and solubility. The synthesized
products were also characterized spectrally by FTIR, and GC-MS. Through the
identification and characterization, each yield and character of the products
formed through the four synthesis methods will be known.

The result showed that each synthesis product produced was generally in
the form of solid, brownish yellow, has a melting point ranging from 83-92 ° C,
soluble in NaOH 2M and insoluble in aquades. Characterization by FTIR
spectrophotometer showed that each product has a unique imine absorption (C =
N) with a strong intensity at a wave number of 1615 cm™. Finally,
characterization with GC-MS showed the presence of a major peak at a retention
time of about 44,200 minutes with molecular ions at m/z 257 corresponding to the
molecular weight of the target compound. Thus, it further strengthens the
indication that the main peak is a basic compound Schiff 2-methoxy-6-((4
methoxyphenylimino)methyl)phenol.
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BAB 1

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Basa Schiff merupakan suatu senyawa Imina yang tersubstitusi (Makfoeld,
2002), yang dapat terbentuk melalui reaksi kondensasi antara senyawa amina
primer dengan senyawa karbonil (Fessenden dan Fessenden, 1982). Senyawa hasil
kondensasi tersebut diketahui memiliki berbagai manfaat, diantaranya yaitu dapat
digunakan sebagai penghambat korosi pada logam (Dadgarinezhad dan Baghae,
2010). Senyawa basa Schiff juga dapat digunakan dalam bidang biologis, seperti
sebagai antijamur (Govindaraj dan Rasikamary, 2018), antioksidan, antibakteri
(Cahyana dan Pratiwi, 2015), aktivitas antikonvulsan (Kulkarni, dkk.,2012), agen
antikanker (Li,dkk., 2012), antivirus (Jarrahpour, dkk.,2007), dan antimalaria
(Sharma, dkk.,2016). Selain itu, senyawa basa Schiff juga dapat digunakan
sebagai ligan dalam pembentukkan kompleks basa Schiff yang manfaatnya sangat
luas (Kapadnis, dkk., 2016 ; Sirumapea, dkk., 2015 ; Zhang, dkk., 2013). Oleh
sebab itu, senyawa ini semakin banyak disintesis, sebab banyak sekali manfaat
senyawa ini, seperti yang telah disebutkan.

Secara konvensional, reaksi pembentukkan senyawa basa Schiff adalah
reversibel. Reaksi ini dikatalisis oleh asam dan dilakukan dalam pelarut organik
volatil, dimana dalam reaksinya terjadi penambahan nukleofil amina primer ke
dalam gugus karbonil dari senyawa aldehida atau keton, sehingga terbentuklah
basa Schiff imina (McMurry dkk., 2005). Walaupun basa Schiff memiliki banyak

manfaat, namun metode sintesis konvensional yang sesuai teori tersebut,



dimungkinkan dapat menyebabkan peningkatan limbah kimia akibat penggunaan
katalis asam dan pelarut organik, sehingga berpotensi untuk mencemari
lingkungan bila tidak ditangani secara baik. Allah SWT telah berfirman dalam

surat al A’raf ayat 56, yang berbunyi :

Ga Sl Gl &) Flaaky B3R 5235 ala) 3 paV) A8 Y5
\ /

“Dan janganlah kamu berbuat kerusakan di muka bumi, setelah (diciptakan)
dengan baik. Berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut dan penuh harap.
Sesungguhnya rahmat Allah sangat dekat kepada orang yang berbuat kebaikan.”

Pada ayat tersebut, Allah SWT melarang hambanya untuk merusak lingkungan
bagaimanapun bentuknya, termasuk memperbanyak limbah kimia akibat proses
sintesis. Dalam hal ini, haruslah dipertimbangkan dalam melakukan suatu hal,
apakah lebih banyak faedahnya, ataukah mudaratnya. Sehingga, dengan begitu,
dapat dipikirkan jalan termurni untuk melakukan suatu hal.

Sebagai antisipasi akan hal tersebut, maka metode yang digunakan untuk
mensitesis senyawa basa Schiff semakin banyak dikembangkan. Salah satu
metode yang digunakan untuk mensintesis senyawa tersebut adalah metode green
synthesis. Metode green synthesis merupakan salah satu metode sintesis yang
digunakan tanpa penggunaan pelarut organik volatil, namun dengan hasil sintesis
yang berendemen tinggi. Metode tersebut semakin sering digunakan sebab ramah
lingkungan, murah, serta efisien (Zhang dan Cue, 2018).

Sintesis basa Schiff sebelumnya telah banyak dilakukan dengan berbagai

metode. Salah satunya seperti yang telah dilakukan oleh Yang dan Sun (2006),



dimana mereka mensintesis senyawa basa Schiff dengan metode konvensional
(refluks) menggunakan pelarut benzena dari 3,4,5-trimetoksibenzaldehida dan p-
toluidina. Pada percobaannya, mereka memerlukan waktu lebih dari 7 jam. Hasil
sintesis yang mereka peroleh melalui metode ini adalah sebesar 72 %. Shukla, dkk
(2017) juga mensintesis senyawa basa Schiff dengan metode konvensional dari 4-
fluoro-2-metilanilina dan 4-bromo-2-fluorobenzaldehida menggunakan pelarut
etil alkohol. Percobaan tersebut dilakukan selama 1-2 jam. Hasil sintesis basa
Schiff yang diperoleh adalah sebesar 72,46 %. Produk sintesis yang terbentuk
diuji aktivitas antimikrobanya untuk mengetahui kinerja hasil sintesis.

Tidak hanya secara konvensional, sintesis basa Schiff juga sebelumnya
telah banyak dilakukan pula secara green synthesis. Seperti yang dilakukan oleh
Chavan, dkk (2010) yang mensintesis senyawa basa Schiff dengan metode
penggerusan dari 1,2-etilendiamina dan 3,5-dibromo-2-hidroksibenzaldehida
selama 1 menit. Hasil sintesis yang diperoleh adalah sebesar 83 %. Vibhute, dkk
(2009) juga mensintesis senyawa basa Schiff dari berbagai seri 3,5-dikloro-2,4-
dihidroksi benzaldehida dan anilina tersubstitusi dengan metode penggerusan.
Sintesis dilakukan sekitar 15-20 menit. Hasil sintesis basa Schiff yang mereka
peroleh masing-masing adalah 78%-96%. Sachdeva, dkk (2012) mensintesis
senyawa basa Schiff dari DL-Asam Amino Alanin dan 4-HidroksiBenzaldehida
menggunakan pelarut air dengan metode stirrer selama 40 menit. Hasil sintesis
yang diperoleh yaitu sebesar 73%. Rao, dkk (2010) juga mensintesis senyawa
basa Schiff dari 1,2-diaminobenzena dan salisilaldehida menggunakan pelarut air
dengan metode stirrer dengan variasi waktu dari 5 hingga 22 menit. Hasil sintesis

yang diperoleh adalah antara 94-98%. Nagar, dkk (2011) mensintesis senyawa



basa Schiff dari salisialdehida dan berbagai macam aril amina dengan metode
sonikasi. Sintesis dilakukan kurang dari 1 jam dalam sonikator. Hasil sintesis
yang diperoleh adalah 78-92%. Bendale, dkk (2011) juga mensintesis senyawa
basa Schiff dari reaktan p-toulidina dan o-vanilin dengan metode sonikasi.
Sintesis dilakukan dalam sonikator pada suhu 45°C selama 13-15 menit. Hasil
sintesis yang diperoleh adalah sebesar 97%.

Perbandingan metode perlu dilakukan untuk mengetahui rendemen dan
karakter struktur masing-masing produk senyawa basa Schiff yang terbentuk
melalui metode-metode yang digunakan. Pada penelitian ini, akan dilakukan
sintesis senyawa basa Schiff dari reaktan o-vanilin dengan p-anisidina tanpa
katalis. Sintesis tersebut dilakukan dengan empat metode yaitu melalui metode
refluks, penggerusan, pelarut air (stirrer), dan sonikasi. Setiap hasil sintesis basa
Schiff dari keempat metode tersebut diindentifikasi secara fisik dan spektral

dengan IR dan KG-SM.

1.2 Rumusan Masalah
Rumusan masalah pada penelitian ini adalah bagaimana rendemen dan
karakter masing-masing produk basa Schiff dari reaktan o-vanilin dan p-anisidina

yang dihasilkan dari keempat metode yang dilakukan.

1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan pada Penelitian ini, yaitu untuk mengetahui rendemen dan karakter
masing-masing produk basa Schiff dari reaktan o-vanilin dan p-anisidina yang

dihasilkan dari keempat metode yang dilakukan.



1.4 Batasan Masalah
Batasan Masalah pada penelitian ini, diantaranya adalah :
1. Reaktan utama yang digunakan adalah o-vanilin dan p-anisidina.
2. Perbandingan metode sintesis yang dilakukan hanya pada metode refluks,
penggerusan, pelarut air (stirrer), dan sonikasi.

3. ldentifikasi secara spektral hanya dilakukan dengan instrumen IR dan KG-SM

1.5 Manfaat

Manfaat dilakukannya penelitian ini adalah untuk mengetahui informasi
ilmiah berupa hasil rendemen beserta karakter masing-masing produk senyawa
basa Schiff dari reaktan o-vanilin dan p-anisidina yang dihasilkan melalui

keempat metode yang dilakukan.
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1.1 orto-Vanilin

orto-Vanilin (2-hidroksi-3-metoksibenzaldehida) merupakan suatu senyawa
organik dengan rumus kimia CgHgO3 (Feigl dan Anger, 2012) Senyawa ini secara
fisik berwarna kuning kehijauan/ kuning pucat (Kerton and Marriott, 2013),
memiliki berat molekul = 152,15 g/mol, densitas = 1,23143 g/cm® (25 °C), indeks
bias = 1,4945 (25 °C), titik didih = 265,65 °C (Yaws, 2015), dan titik leleh = 40-
42 °C (Kolb, 2017). o-Vanilin larut dalam etanol, eter, dan hidrokarbon ringan

(Stephenson, 2012).

OH

CHj

Gambar 2.1 Struktur orto-vanilin (Wu, 2018)

o-Vanilin dapat berperan sebagai reaktan utama (yang memiliki gugus
C=0) dalam pembentukan senyawa basa Schiff. Senyawa ini merupakan senyawa
aldehida yang memiliki gugus karbonil yang dapat terkondensasi oleh gugus

amina primer. Terkondensasinya senyawa o-vanilin, akibat terserang gugus amina



primer, merupakan langkah awal dalam pembentukan senyawa basa Schiff

(Schmidt, 2006).

1.2 para-Anisidina

para-Anisidina (4-metoksibenzenamina) merupakan suatu senyawa organik
yang memiliki rumus kimia C;HgNO. Secara fisik, senyawa ini berwarna hitam,
berwujud kristal padatan, berbau amina, sedikit larut dalam air, dan sangat larut
dalam metanol dan etanol. p-Anisidina memiliki berat molekul = 123,17 g/mol,
titik didih = 246 °C, titik leleh = 57,2 °C, dan densitas = 1,089 g/cm®. Secara
kimia, p-anisidina umumnya stabil, dapat berpolimerisasi saat dipanaskan, dan

volatil (Spero et al., 2000).

CHj

NH,

Gambar 2.2 Struktur para-anisidina (Patnaik, 2007)

p-Anisidina merupakan reaktan utama (yang memiliki gugus NH,) dalam

pembentukan senyawa basa Schiff. Sebagai senyawa amina primer, reaktan ini



dapat bereaksi dengan suatu senyawa karbonil hingga terbentuk suatu basa Schiff

(Al-Hakimi, dkk,2017).

1.3 Senyawa Basa Schiff

Basa Schiff merupakan suatu senyawa hasil reaksi kondensasi (adisi-
eliminasi) antara senyawa aldehida/keton dengan senyawa amina primer. Senyawa
amina primer memiliki gugus NH, sedangkan aldehida/keton memiliki gugus
C=0. Senyawa basa Schiff memiliki ikatan -C=N- dalam senyawanya, yang
terbentuk akibat reaksi antara gugus amina primer senyawa amina dengan gugus
karbonil aldehida/keton (Brown et al., 2008).

Secara umum, reaksi pembentukkan senyawa basa Schiff terjadi secara
reversibel. Reaksi ini terkatalisasi oleh suatu asam dan dilakukan dalam pelarut
organik volatil. Walaupun demikian, Senyawa basa Schiff juga dapat dilakukan
tanpa menggunakan katalis dan pelarut, metode ini disebut metode green
synthesis. Reaksi pembentukan senyawa basa Schiff dengan metode ini, umumnya
berjalan ireversibel (Griesbeck et al., 2012). Reaksi yang terjadi dengan metode
ini, ditunjukkan pada Gambar 2.3.

Mekanisme reaksi pembentukan senyawa basa Schiff terjadi dalam dua
tahapan. Tahap pertama yaitu adisi amina primer terhadap gugus karbonil.
Tahapan pertama ini disertai pula dengan serah terima H* dari nitrogen ke
oksigen. Sedangkan, Tahap kedua berupa reaksi eliminasi H,O, hingga terbentuk
ikatan -C=N- basa Schiff. Mekanisme reaksi yang terjadi dapat dilihat pada

Gambar 2.4. (Maila, 2016).
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o-vanilin CHs CH3
basa Schlff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)
metil)fenol

Gambar 2.3 Reaksi pembentukan senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((4
metoksifenilimino)metil)fenol dari o-vanilin dengan p-anisidina
secara green synthesis (Maila, 2016)

Tahap 1 : Adisi

Ao O RO

p-anisidin H, OH H CHj;
*o- vanlhn

Tahap 2 :

¢ Eliminasi
0 C=N O  -HO
| i Ny -— @

CH; OH CHs o C—N o
basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino) | H \| \
CHj3

metil)fenol CH; OH H
+ HyO

Gambar 2.4 Mekanisme Reaksi pembentukan senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-
((4 metoksifenilimino)metil)fenol dari o-vanilin dengan p-anisidina
secara green synthesis (Maila, 2016)

2.4 Sintesis senyawa basa Schiff dengan metode green synthesis
Metode green synthesis salah satunya adalah metode sintesis yang
dilakukan tanpa pelarut atau dengan pelarut yang ramah lingkungan. Metode ini

memiliki beberapa kelebihan, yaitu ramah lingkungan, mudah, murah secara
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ekonomis, serta efisien (Zhang dan Cue, 2018). Pada proses sintesis basa Schiff,
metode ini dapat dipraktekkan dengan berbagai teknik. Teknik-teknik sintesis
tersebut diantaranya adalah teknik penggerusan, teknik pelarut air (stirrer) (Yang
dan Sun, 2006) dan sonikasi (Zhang dan Cue, 2018). Untuk teknik refluks, tidak
termasuk dalam green synthesis, sebab dalam prosesnya menggunakan pelarut

etanol (Ningtyas dan Martak, 2016).

2.4.1 Sintesis senyawa basa Schiff metode penggerusan

Metode penggerusan merupakan salah satu metode sintesis basa Schiff yang
dapat digolongkan ke dalam metode green synthesis. Pada metode ini, reaktan-
reaktan yang digunakan dicampur dan digerus selama waktu tertentu (umumnya
singkat). Kemudian, campuran reaktan-reaktan tersebut akan membentuk produk

basa Schiff (Luque and Lam, 2018).

2.4.2 Sintesis senyawa basa Schiff metode pelarut air (stirrer)

Metode pelarut air (stirrer) merupakan salah satu metode sintesis basa
Schiff (selain metode penggerusan) yang dapat pula digolongkan dalam metode
green synthesis. Pada metode ini reaktan-reaktan utama dapat dicampur dan
diaduk dengan stirer dalam pelarut air (Yang dan Sun, 2006). Pengadukan ini
dapat dilakukan sekitar 40-45 menit dalam suhu ruang, hingga terbentuk suatu

produk basa Schiff, yang dapat dimurnikan lebih lanjut (Sachdeva, dkk, 2012).



11

2.4.3 Sintesis senyawa basa Schiff metode Sonikasi

Metode Sonikasi merupakan salah satu metode yang dapat digolongkan
dalam metode green synthesis (Bendale, dkk, 2011). Metode ini memiliki prinsip
pemanfaatan efek gelombang ultrasonik (gelombang suara) yang berfrekuensi
tinggi dan daya inputnya ke dalam campuran zat pada sistem kimia. Pada proses
sintesis, umumnya tidak ada interaksi langsung antara gelombang ultrasonik
dengan spesies molekuler (Ameta et al., 2018). Namun, efek kimia dari
gelombang ultrasonik dapat menyebabkan kavitasi akustik, yaitu terjadinya
pembentukkan dan pertumbuhan busa pada medium cairan (Ningsih, 2016).
Akibatnya kondisi suhu dan tekanan meningkat drastis secara lokal. Hal itu
menyebabkan pembentukan berbagai spesies kimia, yang tidak mudah dicapai
dalam kondisi konvensional. Terkadang, spesies ini bertanggung jawab untuk
mendorong ke arah reaktivitas yang tidak biasa dalam entitas molekul (Ameta et
al., 2018).

Proses sintesis diawali ketika gelombang suara berfrekuensi tinggi
dilewatkan melalui media cair, akibatnya molekul-molekul dalam larutan
berosilasi terhadap posisi rata-ratanya. Osilasi molekul-molekul tersebut dapat
menyebabkan rapatan dan renggangan pada larutan yang apabila diberikan energi
gelombang ultrasonik yang cukup besar, maka dapat menimbulkan pemutusan
ikatan-ikatan antar molekul didalamnya. Molekul-molekul yang telah terputus
ikatannya dapat memerangkap gas-gas terlarut dalam larutan hingga timbul
gelembung (kavitasi) ketika rapatan larutan terjadi. Saat gelembung mengecil,

tekanan dan suhu akan semakin besar. Reaksi kimia akan berlangsung seketika
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dalam gelembung akibat tekanan dan suhu yang tinggi didalamnya (Ameta et al.,

2018).

2.5 Teknik —teknik Karakterisasi basa Schiff
2.5.1 Spektrofotometri FT-IR

FTIR (Fourier Transform InfraRed) Spektroskopi merupakan suatu teknik
identifikasi spektral yang digunakan untuk menganalisa suatu gugus fungsi atau
ikatan antar atom dalam molekul, yang didasarkan pada gerakan vibrasi suatu
atom dalam molekul. Prinsip kerja teknik FTIR adalah interaksi antara radiasi IR
dengan suatu molekul bervibrasi yang bermomen dipol, dimana saat radiasi IR
(dengan frekuensi tertentu) dikenakan sampel maka sampel akan menyerap sinar
tersebut. Disisi lain sampel juga akan meneruskan gelombang IR yang
dilewatkannya dan sinar yang diteruskan (transmisikan) tersebut akan terdeteksi
dalam detektor, dengan begitu akan dapat diketahui ikatan antar gugus fungsi
senyawa melalui bilangan gelombang serta bentuk puncak yang timbul
(Dachriyanus, 2004).

Senyawa basa Schiff umumnya memiliki ikatan-ikatan antar atom tertentu
yang dapat terdeteksi oleh detektor IR, ikatan-ikatan tersebut diantaranya adalah
C=N, C=C (Aromatis), C-O (Eter), dan —O-H (Al-Hakimi, dkk,2017). Al-
Hakimi, dkk (2017) mengetahui serapan khas dari senyawa basa Schiff hasil
sintesis dari reaktan vanilin dan anilina, diantaranya melalui ikatan C=N pada
daerah bilangan gelombang 1584 cm™, C=C (Aromatis) pada bilangan gelombang
1515 cm™, C-O (Eter) pada daerah bilangan gelombang 1285 serta 1030 cm™, dan
-O-H pada rentang bilangan gelombang 2800-3400 cm™. Adawiyah (2017) juga

mengetahui serapan khas dari senyawa basa Schiff hasil sintesis dari reaktan
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vanilin dan p-anisidina, diantaranya melalui ikatan C=N pada daerah bilangan -
gelombang 1590 cm™, C=C (Aromatis) pada bilangan gelombang 1623 serta 1507
cm®, C-O (Eter) pada daerah bilangan gelombang 1247 cm™, dan -O-H pada

bilangan gelombang sekitar 3440 cm™.

2.5.2 Kromatografi Gas-Spektroskopi Massa (KG-SM)

KG-SM  merupakan instrumen gabungan yang terintegrasi dari
Kromatografi Gas (KG) dengan Spektroskopi Massa (SM). Kromatografi Gas
(KG) berfungsi untuk memisahkan setiap komponen senyawa yang akan
dianalisis (Rubiyanto, 2017). Prinsip kerja KG adalah distribusi suatu komponen
senyawa terhadap fasa diam dalam kolom dan fasa gerak (gas pembawa), dimana
nantinya senyawa tersebut akan terelusi berdasarkan kenaikan titik didih serta
interaksi komponen senyawa dengan fasa diam. Pada proses pemisahan, terdapat
pengaruh suhu dalam proses pemisahan suatu senyawa (Leba, 2017). Sedangkan,
Spektroskopi Massa (SM) berfungsi untuk mendeteksi senyawa-senyawa kimia
yang telah terpisah sebelumnya dalam Kromatografi Gas (Rubiyanto, 2017).
Prinsipnya adalah penetuan struktur suatu senyawa beserta elusidasinya, melalui
proses ionisasi molekul, dimana pada prosesnya, suatu sampel akan digaskan
terlebih dahulu, kemudian dionisasi hingga menjadi ion-ion. lon-ion tersebut
diseleksi berdasarkan massanya dalam penganalisa massa. lon-ion positif atau
radikal positif akan lolos dalam seleksi penganalisa massa dan diarahkan
kedetektor untuk diidentifikasi dan diterjemahkan menjadi spektra yang dapat

diinterprestasikan oleh Recorder (Dachriyanus, 2004).
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Penetapan kadar suatu senyawa dalam sampel dapat dilakukan dengan
kromatografi gas (Sembiring dkk., 2019). Kadar suatu senyawa dalam sampel
dapat diketahui dengan membandingkan luas senyawa sampel dengan total luas
keseluruhan senyawa sampel. Kadar suatu senyawa dalam sampel dapat

ditentukan dengan persamaan 2.2 (Trisunaryanti, 2018).

Luas area senyawa

Persen (%) komponen =
Luas area total senyawa

Elusidasi suatu senyawa hasil pemisahan Kromatografi Gas dapat dilakukan
dengan Spektroskopi Massa. Pada Spektroskopi Massa akan diperoleh spektra
massa dengan berbagai nilai m/z yang memiliki intensitas yang berbeda. Pada
spektra massa akan diketahui informasi berupa ion molekular (berat molekul
senyawa sampel) dan base peak dari suatu senyawa yang akan diindentifikasi
(Dachriyanus, 2004).

Adawiyah (2017) mengetahui produk hasil sintesis basa Schiff dari reaktan
vanilin dan p-anisidina melalui 2 puncak kromatogram yang muncul. Puncak 1
memiliki waktu retensi 2,174 menit dengan % luas area sebesar 2,34, puncak
tersebut diduga merupakan pelarut kloroform yang digunakan dalam proses
analisis. sedangkan, puncak 2 memiliki waktu retensi 23,624 menit dengan % luas
area sebesar 97,66, puncak tersebut diduga merupakan senyawa basa Schiff 2-
metoksi-4-((4-metoksifenilimino)metil)fenol yang telah terbentuk. Dugaan-
dugaan tersebut diperkuat dengan hasil spektra spektroskopi massa dari kedua
puncak tersebut. Dimana puncak 1 memiliki ion molekular dengan m/z 118. Nilai
m/z tersebut mirip seperti berat molekul kloroform. Sehingga menguatkan dugaan

bahwa puncak 1 merupakan senyawa kloroform. Sedangkan, puncak 2
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kromatogram memiliki ion molekular sekaligus base peak pada m/z 257. Nilai m/z
tersebut mirip seperti berat molekul senyawa target sintesis. Sehingga semakin
menguatkan dugaan bahwa puncak 2 merupakan senyawa basa Schiff 2-metoksi-
4-((4-metoksifenilimino)metil)fenol. Al-Kahraman, dkk (2010) juga mengetahui
produk senyawa basa Schiff terbentuk dari vanilin dan p-anisidina melalui Spektra
Massa pada m/z 257 (ion molekular). Fragmen-fragmen lain yang umumnya

muncul adalah pada m/z 242, 227, 198, 170, 154, 134, 115, 77, dan 64.

2.6 Sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil)
fenol dalam Prespektif Islam

Pada surat Shad ayat 27 Allah SWT berfirman :

G 558 Gpall 1581558 Gl Bl Gl TSI Lags Ly )15 SLald) A g

“Dan Kami tidak menciptakan langit dan bumi dan apa yang ada diantara
keduanya dengan batil. Yang demikian itu adalah anggapan orang-orang kafir,
maka kecelakaan menimpa orang-orang kafir karena mereka akan masuk neraka
(QS. Shad 27).”

Allah SWT tidak menciptakan langit dan bumi serta apa yang ada diantaranya
secara sia-sia, terdapat hikmah dalam penciptaan langit dan bumi tersebut. Hanya
orang-orang kafir terdahulu (dari penduduk mekkah) yang menganggap bahwa
penciptaan langit dan bumi adalah sia-sia. Sehingga mereka akan celaka dan
masuk neraka akibat dugaan mereka tersebut (Al-Mahalliy dan As-Suyuthi,

1990). Kandungan ayat ini dapat diperkuat dengan ayat 190-191 dalam surat Ali
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Imran. Dimana pada ayat-ayat tersebut, dijelaskan bahwa terdapat tanda-tanda

kekuasaan Allah disetiap ciptaannya.

Gl yay ) Y i SRR Gl Gy Gt iyl gl )
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“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 perihalah kami dari siksa neraka (QS. Ali Imran 190-
191).”

Ciri khas bagi orang yang berakal dalam surat Ali Imran ayat 190-191,
adalah mereka yang memperhatikan ciptaan-ciptaan Allah, seperti langit dan bumi
beserta isinya. Lalu, mereka juga mengingat Allah SWT sebagai penciptanya.
Mereka memikirkan hal-hal demikian dalam segala keadaan, baik itu sambil
berdiri, duduk, ataupun berbaring. Mereka pula memikirkan keindahan ciptaan
Allah, rahasia-rahasia kejadiannya, manfaat, hikmah dan segalanya yang
dikandung dalam alam ini. Semua itu merupakan bukti jelas yang menunjukkan
kekuasaan dan keesaan Allah SWT, bagi orang-orang yang berakal (Ash-
Shiddieqy, 1987).

Salah satu aplikasi dalam hal ini adalah melakukan sintesis basa Schiff dari
senyawa-senyawa ciptaan Allah. Bila memperhatikan dan berpikir tentang

senyawa-senyawa tersebut, pasti senyawa-senyawa yang Allah ciptakan tersebut

memiliki manfaat dan potensi yang baik dalam kehidupan manusia. Sehingga,
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salah satu cara untuk meningkatkan potensi dari senyawa-senyawa tersebut adalah
dengan melakukan proses sintesis. pada proses sintesis, digunakan senyawa o-
vanilin dan p-anisidina. Senyawa basa Schiff yang terbentuk memiliki banyak
sekali manfaat untuk kepentingan manusia. Sehingga, apabila kita berpikir,

benarlah bahwa apa yang Allah ciptakan penuh dengan hikmah dan tidak sia-sia.



BAB Il

METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Pelaksanaan Penelitian

Keseluruhan rancangan penelitian ini dilakukan pada bulan Mei — Oktober
pada tahun 2020, di Laboratorium Kimia Organik UIN Maulana Malik Ibrahim
Malang. Sintesis dengan sonikator dilaksanakan di Laboratorium kimia
Anorganik UIN Maulana Malik lbrahim Malang. Karakteristik setiap hasil sintesis
dengan KG-SM, dilaksanakan di Laboratorium Kimia Organik  FMIPA

Universitas Gadjah Mada.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini, diantaranya adalah
seperangkat alat refluks, seperangkat alat gelas, rak tabung reaksi, bola hisap,
mortar beserta alu, neraca analitik, cawan porselen, botol semprot, termometer,
Melting Point Apparatus (MPA), oven, pipa kapiler, seperangkat alat sonikasi
(sonikator), spektrofotometer FTIR VARIAN tipe FT 1000, mortar agate,

desikator, dan seperangkat instrumen KG-SM QP2010S SHIMADZU.

3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini, diantaranya adalah

senyawa orto-vanilin 99%, para-anisidina 99%, akuades, dan NaOH 2M.

18



19

3.3 Rancangan Penelitian
Penelitian ini diawali dengan sintesis senyawa basa Schiff dari reaktan o-
vanilin dan p-anisidina dengan 4 metode, yaitu metode refluks, penggerusan,
pelarut air (stirrer), dan sonikasi. Hasil-hasil sintesis melalui 4 metode tersebut,
kemudian diindentifikasi dan dikarakterisasi secara fisik, kimia dan spektral. Pada
identifikasi fisik, akan dilakukan penentuan titik lelennya dengan Melting Point
Apparatus. Pada uji sifat kimia, masing-masing produk hasil sintesis akan diuji
kelarutannya dalam NaOH 2M. Terakhir, pada karakterisasi secara spektral, setiap
hasil sintesis yang diperoleh dikarakterisasi dengan spektrofotometer FTIR dan
KG-SM. Dimana, pada analisa secara spektral tersebut akan diperoleh data-data
berupa spektra yang dapat diinterpretasikan untuk memperkuat bukti bahwa
senyawa basa Schiff imina berhasil disintesis. Analisis hasil sintesis dilakukan
secara kualitatif dan kuantitatif. Secara kualitatif, setiap hasil sintesis akan
diidentifikasi dan dikarakterisasi. Sedangkan secara kuantitatif, setiap hasil

sintesis akan ditentukan % rendemennya.

3.4 Tahapan Penelitian

1. Sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil) fenol
dari orto-vanilin dan para-anisidina dengan metode refluks.

2. Sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil) fenol
dari orto-vanilin dan para-anisidina dengan metode penggerusan.

3. Sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil) fenol

dari orto-vanilin dan para-anisidina dengan metode pelarut air (stirrer).
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4. Sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil) fenol
dari orto-vanilin dan para-anisidina dengan metode sonikasi.
5. Uji titik leleh masing-masing produk dengan Melting Point Apparatus.
6. Uji kelarutan masing-masing produk dengan larutan NaOH 2M.
7. Karakterisasi masing-masing produk dengan Spektrofotometer FTIR.
8. Analisa kuantitatif dan karakterisasi masing-masing produk dengan KG-MS.

9. Analisis Data.

3.5 Cara Kerja

3.5.1 Sintesis senyawa basa Schiff dari orto-vanilin dan para-anisidina
dengan metode refluks (Govindaraj dan Rasikamary, 2018)

o-Vanilin 99% 0,77 g (5 mmol) dan p-anisidina 99% 0,62 g (5 mmol)
dilarutkan dalam akuades (25 mL). Kemudian direfluks campuran pada suhu 100
°C selama 3 jam. Produk yang dihasilkan disaring dan dikeringkan dengan
desikator hingga massa konstan. Ditentukan rendemen hasil sintesis dengan

persamaan 3.1:

massa produk

% Rendemen = xkemurnian KG(%0).......coovvveieieiiniiiiieecee, (3.2)

massa teoritis

3.5.2 Sintesis senyawa basa Schiff dari orto-vanilin dan para-anisidina
dengan metode penggerusan (Hasanah, dkk, 2017)

p-Anisidina 99% sebanyak 0,62 g (5 mmol) dan o-vanilin 99% sebanyak
0,77 g (5 mmol) dilarutkan dalam 0,25 mL akuades. Kemudian, digerus dalam

mortar pada suhu ruang selama 20 menit. Produk yang dihasilkan kemudian
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dikeringkan dalam desikator. Rendemen hasil sintesis ditentukan dengan

persamaan 3.1.

3.5.3 Sintesis senyawa basa Schiff dari orto-vanilin dan para-anisidina
dengan metode pelarut air (stirrer) (Rao, dkk, 2010)

p-Anisidina 99% sebanyak 0,62 g (5 mmol) dan o-vanilin 99% sebanyak
0,77 g (5 mmol) dicampurkan dalam Erlenmeyer. Campuran tersebut
ditambahkan dengan akuades 10 mL. Kemudian, diaduk dengan stirer dalam suhu
kamar selama 10 menit. Endapan yang terbentuk disaring dan dikeringkan dalam
desikator hingga massanya konstan. Ditentukan rendemen hasil sintesis dengan

persamaan 3.1.

3.5.4 Sintesis senyawa basa Schiff dari orto-vanilin dan para-anisidina
dengan metode sonikasi (Bendale, dkk, 2011)

p-Anisidina 99 % sebanyak 0,62 g (5 mmol) dilarutkan dalam air 5 mL.
Pada gelas beaker lainnya, dilarutkan pula o-vanilin 99% sebanyak 0,77 g (5
mmol) dalam air 5 mL. Dicampurkan kedua larutan tersebut dalam gelas beaker,
kemudian dimasukkan dalam sonikator selama 6-8 menit. Produk yang terbentuk
disaring dan dikeringkan dalam desikator hingga massanya konstan. Ditentukan

rendemen hasil sintesis dengan persamaan 3.1.

3.5.5 Uji titik leleh masing-masing produk dengan Melting Point Apparatus
Masing-masing hasil sintesis dimasukkan ke dalam pipa kapiler dengan
jumlah yang sama. Pipa kapiler dan termometer dipasangkan pada alat MPA.

MPA dinyalakan serta diatur suhu kenaikannya hingga 20 °C/menit. Kemudian,
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diturunkan suhu menjadi 10 °C/menit. Bila suhu yang teramati telah mencapai
perkiraan titik lelen senyawa, maka diatur kenaikan suhu menjadi 1 °C/menit.

Diamati proses pelelehan produk sintesis hingga produk sintesis mencair.

3.5.6 Uji kelarutan masing-masing produk dengan larutan NaOH 2M

Produk sintesis masing-masing sebanyak 0,005 g dimasukkan ke dalam 8
tabung reaksi yang berbeda. Ditambahkan pada 4 tabung reaksi dengan 10 mL
akuades. Ditambahkan NaOH 2M 10 mL pada 4 tabung reaksi yang lainnya.
Dikocok masing-masing campuran dalam setiap tabung. Terakhir, diamati

perubahan yang terjadi.

3.5.7 Karakterisasi masing-masing produk dengan Spektrofotometer FTIR
Masing-masing sedikit produk basa Schiff hasil sintesis dicampur dengan
KBr (dilakukan secara bergantian) dan digerus dengan mortar agate. Ditekan dan
dibentuk pelet hasil gerusan tersebut dengan perbandingan KBr : senyawa basa
Schiff (98:2). Inject pelet yang sudah pada cell holder instrumen FTIR. Terakhir,

Dibuat spektra IR pada rentang bilangan gelombang 4000-400 cm™.

3.5.8 Analisa kuantitatif dan karakterisasi masing-masing produk dengan
KG-MS (Adawiyah, 2017)

Masing-masing 1 pL produk hasil sintesis dari berbagai metode tersebut
dilarutkan dengan pelarut kloroform 70.000 ppm. Campuran tersebut diinject
kedalam injektor KG-SM QP2010S SHIMADZU dengan kondisi operasional

sebagai berikut:
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Jenis Kolom - AGILENT J&W VF-5MS

Panjang Kolom : 30 meter

Detektor : CP 3800 (GC) Saturn 2200 (MS)

Oven : Terprogram 100 °C (5 menit) — 310 °C
(15 menit)

Temperatur injektor 310 °C

Tekanan gas : 20,8 kPa

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

Gas pembawa - Helium

Ditunggu beberapa saat, hingga muncul kromatogram dan spektra MS yang dapat
diinterpretasikan. Masing-masing hasil kromatogram yang muncul ditentukan (%)

kemurnian dengan persamaan 3.2:

% Kemurnlan = luas area senyawa

luas area total senyawa

3.5.9 Analisis Data

Keberhasilan sintesis dilihat dari karakter produknya. Dimana produk hasil
sintesis sedikit larut dalam air, dapat larut dalam NaOH 2M. Pada karakterisasi
dengan FTIR, senyawa target memiliki serapan khas C=N yang kuat dan tajam
pada bilangan gelombang sekitar 1500-1600 cm™. Pada karakterisasi lebih lanjut
dengan KG-SM, senyawa target memiliki ion molekular pada m/z 257. Senyawa

target dapat diduga pula melalui pola fragmentasinya.



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Sintesis senyawa Basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil)
fenol

Sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metilfenilimino)metil)fenol
dilakukan menggunakan reaktan o-vanilin dan p-anisidina. Reaktan o-vanilin
bertindak sebagai senyawa aldehida yang memiliki gugus C=0, sedangkan p-
anisidina bertindak sebagai senyawa amina primer yang memliki gugus NH.
Reaksi dari kedua reaktan tersebut akan menghasilkan suatu senyawa basa Schiff
yang memiliki gugus -C=N- dalam senyawanya.

Sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metilfenilimino)metil)fenol
dilakukan melalui empat metode sintesis. Dari keempat metode sintesis tersebut,
diantaranya ada yang dilakukan secara konvensional dan ada juga yang dilakukan
secara green synthesis. Metode sintesis yang dilakukan secara konvensional yaitu
metode refluks (P1). Sedangkan, ketiga metode lainnya yang dilakukan secara
green synthesis yaitu metode penggerusan (P,), pelarut air (stirrer) (P3), dan
sonikasi (P4). Berdasarkan laporan sebelumnya, diketahui bahwa sintesis senyawa
basa Schiff melalui metode green synthesis memiliki efisiensi yang tinggi, dengan
(%) hasil yang relatif tinggi, dan dengan waktu yang relatif singkat dalam
prosesnya (Bendale, dkk., 2011 ; Rao, dkk., 2010 ; Sachdeva, dkk., 2012). Pada
penelitian ini, hasil sintesis produk basa Schiff 2-metoksi-6-((4
metilfenilimino)metil)fenol yang dibentuk melalui keempat metode sintesis, telah

dirangkum pada Tabel 4.1.
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Tabel 4.1 Hasil pengamatan fisik keempat produk sintesis

Pengamatan Py P2 P3 P4
Wujud Padatan Padatan Padatan Padatan
Warna Cok_lat Kuning Kuning Kuning
Kekuningan Kecoklatan Kecoklatan Kecoklatan

Massa (g) 1,2127 1,2827 1,2612 1,2745
Rendemen (%) 94,2708 99,7123 98,0410 99,0749
Titik Lebur (C)  83-89,5°C  89,9-90,2°C 88,3-91,8°C 87,5-88,4°C
Keterangan:

P1 = Produk sintesis dengan metode refluks

P, = Produk sintesis dengan metode penggerusan

P3 = Produk sintesis dengan metode pelarut air (stirrer)
P, = Produk sintesis dengan metode sonikasi

Berdasarkan hasil yang ditunjukkan pada Tabel 4.1, dapat diketahui bahwa
produk basa Schiff yang terbentuk secara fisik memiliki karakter yang serupa,
yaitu berwujud padatan dan memiliki warna kuning kecoklatan atau coklat
kekuningan. Warna dari produk-produk target yang terbentuk berbeda dengan
warna reaktan yang digunakan, dimana o-vanilin merupakan padatan berwarna
kuning kehijauan/ kuning pucat, sedangkan p-anisidina merupakan padatan
berwarna hitam mengkilap. Perbedaan warna tersebut merupakan salah satu
indikasi bahwa produk basa Schiff berhasil sintesis melalui empat metode yang
berbeda.

Massa produk yang dihasilkan sebanding dengan % hasil yang diperoleh,
dimana semakin besar massa produk, maka semakin besar juga % hasilnya. Pada
Tabel 4.1, terlihat bahwa sintesis basa Schiff yang dilakukan menggunakan
metode green synthesis seperti produk P, P3, dan P, memiliki % hasil rendemen
yang relatif tinggi, sedangkan sintesis yang dilakukan dengan metode konvesional
seperti produk P; memiliki % hasil rendemen yang lebih rendah. Hal ini sesuai

dengan yang dilaporkan oleh Bendale, dkk. (2011), Rao, dkk. (2010) dan
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Sachdeva, dkk. (2012) bahwa sintesis senyawa basa Schiff melalui metode green
synthesis menghasilkan % hasil yang lebih tinggi dibandingkan dengan sintesis
melalui metode konvensional.

Pada sintesis senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan p-anisidina, diketahui
bahwa hasil sintesis P, memiliki % hasil tertinggi yaitu sebesar 99,71 %.
Sedangkan, P; memiliki hasil terendah yaitu sebesar 94,27 %. P, dan Pz memiliki
% hasil yang tinggi pula yaitu masing-masing sebesar 99,07 % dan 98,04 %. Hal
demikian terbukti dengan % hasilnya yang tidak memiliki perbedaan signifikan
dari % hasil P,. Bila diurutkan % hasil produk basa Schiff dari yang tertinggi
hingga terendah, maka diperoleh urutan yaitu P, P4, P3, dan P;.

Pada P,, produk sintesis dihasilkan menggunakan metode penggerusan
dalam media air. Adanya penggerusan dapat menyebabkan tumbukan antar
molekul reaktan yang menghasilkan energi Kinetik sebagai pemicu terjadinya
suatu reaksi kimia. Adanya energi kinetik tersebut dapat menyebabkan molekul o-
vanilin dan p-anisidina saling bertumbukan dan bereaksi membentuk suatu produk
senyawa target (Singh. dkk, 2008). Akselerasi tersebut dapat dijelaskan bahwa
terjadi perubahan energi mekanik menjadi energi panas, yang menjadikan
pendorong untuk mengaktivasi molekul-molekul reaktan untuk saling bereaksi.
Energi kinetik yang dipasok selama penggerusan menyebabkan efek pada padatan
reaktan, yaitu pembentukan cacat padatan dan pengurangan ukuran partikel
(dengan peningkatan luas permukaan secara beruntun) (Sana, dkk, 2012). Pada
prakteknya, penggerusan reaktan dilakukan pula dalam media air untuk lebih
mempermudah proses sintesis. Sehingga % hasil yang diperoleh sangat tinggi,

yaitu 99,71 %.



27

Pada P, produk sintesis dihasilkan menggunakan metode sonikasi dalam
media air. Pada proses sintesis, gelombang ultrasonik memainkan peran penting
dalam pengurangan waktu sintesis (Ahmed, dkk, 2014) dan peningkatan % hasil
sintesis senyawa target (Lancaster, 2002). Adanya penambahan gelombang
ultrasonik yang kuat dapat menyebabkan osilasi-osilasi ikatan-ikatan reaktan
semakin meningkat. Hal demikian menyebabkan ikatan-ikatan reaktan terputus,
sehingga reaktan o-vanilin dan p-anisidina semakin reaktif untuk bereaksi dan
menyebabkan semakin meningkatnya tumbukan antar reaktan. Pada proses
tersebut, produk target akan lebih cepat terbentuk yang disebabkan oleh energi
akustik yang dihasilkan (Bakht, 2015). Proses sintesis juga dipermudah dengan
adanya media air sebagai medium pembentukkan gelembung kavitasi (Puri, dkKk,
2013). Sehingga % hasil senyawa target yang diperoleh juga sangat tinggi, yaitu
99,07 %. % Hasil dari P4 bisa dikatakan setara dengan % hasil P,. Hanya saja ,
saat proses penyaringan masih terdapat sisa-sisa produk yang ikut dalam filtrat,
walaupun sedikit sekali. Namun, tetap keefektifan metode sonikasi dalam
mensintesis senyawa target dari o-vanilin dan p-anisidina sangat tinggi, sama
efektifnya seperti metode penggerusan.

Pada P3; produk sintesis yang dihasilkan dilakukan menggunakan metode
pelarut air (stirrer). Penggunaan air sebagai pelarut memungkinkan reaksi lebih
cepat akibat peningkatan difusi (Knochel, 2003). Dengan kata lain, sintesis
dengan metode stirrer jauh lebih mudah dalam air. Pada proses stirrer, manfaat
air dalam sintesis sangat penting. Proses reaksi hampir meningkat 300 kali lebih
cepat bila dibandingkan dengan reaksi dalam pelarut organik. Hal demikian dapat

dikaitkan dengan efek hidrofobik. Karena perbedaan polaritas antara air dan
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reaktan, molekul air cenderung berasosiasi di antara mereka sendiri, sedangkan
reaktan berasosasi dengan reaktan-reaktan itu sendiri. Tidak seperti pelarut
organik dan memaksanya berasosiasi bersama dengan reaktan (Lancaster, 2002).
Walaupun demikian, % hasil dan massa produk Target P; sedikit lebih kecil dari
pada P,, hal demikian disebabkan masih terdapat sisa-sisa produk yang terdapat
pada filtrat (filtrat sedikit kekuningan) saat proses penyaringan. Sehingga hasil
produk basa Schiff P3 sedikit lebih kecil daripada % hasil produk hasil sintesis
melalui metode penggerusan, yaitu sebesar 98,04 %.

Pada P;, produk sintesis yang dihasilkan dilakukan menggunakan metode
refluks dengan pelarut air. Pada proses refluks, terjadi suatu reaksi antara o-
vanilin dengan p-anisidina dengan melibatkan pengaturan suhu. Penggunaan
panas dimaksudkan untuk mempercepat reaksi dan diharapkan dapat memperoleh
% hasil yang tinggi. Namun, menurut Sana, dkk (2012) dan Loupy, dkk (2001)
peningkatan suhu hanya akan meningkatkan sebagian kecil molekul yang
diaktifkan. Pada waktu tertentu suhu pada permukaan bejana reaksi lebih besar
dari suhu internal, dan energi panas ditransfer ke campuran reaksi melalui
konduksi termal. Di sisi lain, saat proses penyaringan masih terdapat sisa-sisa
produk yang ikut dalam filtat. Hal demikian merupakan sebab-sebab, mengapa %
hasil P, merupakan yang terendah bila dibandingkan dengan % hasil produk yang
disintesis melalui metode green synthesis, yaitu sebesar 94,27 %.

Titik leleh produk yang dihasilkan yaitu berkisar 83 hingga 92°C. Hasil titik
leleh tersebut berbeda dengan titik leleh reaktan-reaktan, dimana o-vanilin
memiliki titik lelen sebesar 40-42 °C (Kolb, 2017), sedangkan p-anisidina

memiliki titik leleh sebesar 57,2 °C (Spero dkk., 2000). Perbedaan titik leleh
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tersebut mengindikasikan bahwa senyawa target berhasil terbentuk melalui
keempat metode sintesis yang dilakukan.

Hasil titik leleh yang dihasilkan dapat digunakan sebagai salah satu
pengidentifikasi tingkat kemurnian suatu padatan zat kimia. Tingkat kemurnian
suatu padatan zat kimia dapat dilihat dari kisaran titik leleh yang dihasilkan.
Senyawa padatan kimia murni biasanya meleleh secara keseluruhan pada kisaran
suhu yang sempit (Reddy, dkk.,2016). Pada Tabel 4.1, terlihat bahwa setiap
keempat produk sintesis yang dihasilkan, masing-masing memiliki perbedaan
dalam kisaran titik lelehnya. Kisaran hasil titik leleh paling sempit terlihat pada
produk sintesis metode penggerusan (P,), kemudian disusul dengan produk
sintesis metode sonikasi (P4), produk sintesis metode pelarut air (P3), dan yang
paling renggang kisaran titik lelehnya terlihat pada produk sintesis hasil metode
refluks (P;). Hasil-hasil tersebut menunjukkan bahwa produk target yang
disintesis melalui metode green synthesis tidak hanya memiliki (%) hasil yang

tinggi, namun memiliki tingkat kemurnian yang relatif tinggi.

Tabel 4.2 Parameter waktu keempat metode sintesis

Metode Sintesis Lama waktu sintesis Rendemen (%)
Refluks 180 menit 94,2708
Penggerusan 20 menit 99,7123
Strirrer 10 menit 98,0410
Sonikasi 6-8 menit 99,0749

Selain parameter rendemen dan kisaran titik leleh, keefektifan dari metode
sintesis yang dilakukan juga dapat dilihat dari lamanya waktu sintesis yang
dilakukan. Pada setiap metode sintesis yang dilakukan, umumnya metode green

synthesis hanya memerlukan waktu yang relatif singkat dalam prosesnya bila
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dibandingkan dengan metode konvensional (Bendale, dkk., 2011 ; Rao, dkk.,
2010 ; Sachdeva, dkk., 2012). Pada Tabel 4.2, terbukti bahwa sintesis dengan
metode green synthesis hanya memerlukan waktu yang relatif singkat dalam
prosesnya, namun tetap menghasilkan % hasil yang lebih tinggi daripada % hasil
yang dihasilkan melalui metode konvensional (dengan waktu yang relatif lama).

Lebih terperinci lagi, sintesis dengan metode refluks memerlukan waktu
yang paling lama selama prosesnya. Selain itu, sumber energi yang digunakan
juga tidak efisien, memerlukan pelarut yang banyak, dan juga digunakan alat
khusus (seperangkat alat refluks). Berlainan dengan 3 metode green synthesis
yang dilakukan, dimana masing-masing hanya memerlukan waktu yang relatif
singkat dengan % hasil diatas 98 %. Namun, bila dibandingkan diantara ketiga
metode green synthesis, metode penggerusan bisa dikatakan merupakan metode
yang paling efisien. Karena metode tersebut dalam proses sintesisnya hanya
menggunakan alat yang sederhana, yaitu mortar dan alu yang dapat difungsikan
secara langsung sebagai alat gerus. Pelarut yang digunakan juga sangat sedikit
pada metode ini. Untuk metode stirrer dan metode sonikasi masih dibutuhkan
pelarut yang lebih banyak daripada sintesis dengan metode penggerusan, dan juga
diperlukan alat khusus vyaitu hot plate stirrer (untuk metode stirrer) dan
seperangkat alat sonikator (untuk metode sonikasi) yang keduanya memerlukan

listrik untuk berfungsi, meskipun proses sintesisnya sangat cepat.
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4.2 Karakterisasi Produk Sintesis
4.2.1 Uji Kelarutan Produk Sintesis dengan NaOH 2M
Uji kelarutan secara kimiawi dilakukan untuk mengetahui keberadaan
senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil) fenol melalui
keberadaan gugus fenolat pada senyawa target tersebut. Uji Kelarutan ini
didasarkan pada prinsip asam basa Bronsted-Lowry, dimana produk sintesis
bertindak sebagai asam yang dapat mendonorkan proton H*, sedangkan NaOH 2
M bertindak sebagai basa yang dapat menerima H*. Persamaan reaksi yang terjadi

ditunjukkan pada Gambar 4.1.

G oo |

S

+ H,0
o C=N O + NaOH —»
| H . o C=N 0
CH;  OH CHa | H e
3
Na

Gambar 4.1 Reaksi Asam Basa Bronsted-Lowry pada senyawa basa Schiff 2-
metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil) fenol

Pada penelitian ini, keempat produk masing-masing dilarutkan dalam
akuades dan NaOH 2M. Pada Gambar 4.2, hasil uji kelarutan menunjukkan bahwa
produk sintesis tidak larut dalam akuades. Hal demikian terbukti dengan warna
larutan yang bening, dan disertai dengan adanya padatan dalam larutan.
Sedangkan, produk sintesis larut dalam larutan NaOH. Hal demikian terbukti
dengan warna larutan berubah menjadi kuning. Reaksi antara produk sintesis

dengan larutan NaOH tersebut menghasilkan suatu garam natrium fenolat yang
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terlarut dan molekul H,O. Hal tersebut dapat dijadikan salah satu indikasi bahwa
terdapat gugus fenolat pada senyawa basa Schiff yang terbentuk, dengan demikian
memperkuat dugaan bahwa senyawa basa Schiff berhasil terbentuk melalui

metode refluks, penggerusan, pelarut air (stirrer), dan sonikasi.

(@) (b) (©) (d)

Gambar 4.2 Hasil uji kelarutan keempat produk sintesis (a) P; dalam aquades
(kiri) dan larutan NaOH (kanan) (b) P, dalam aquades (kiri) dan
larutan NaOH (kanan) (c) P; dalam aquades (kiri) dan larutan NaOH
(kanan) (d) P4 dalam aquades (kiri) dan larutan NaOH (kanan)

4.2.2 Karakterisasi Produk Sintesis dengan FTIR

Karakterisasi dengan FTIR dilakukan untuk mengetahui serapan gugus
fungsi yang terdapat pada senyawa target basa Schiff 2-metoksi-6-((4
metoksifenilimino)metil) fenol khususnya gugus fungsi khas imina, melalui suatu
puncak yang timbul pada bilangan gelombang tertentu. Pada Gambar 4.3
ditunjukkan spektra dari o-vanilin, p-anisidina, dan keempat produk sintesis.

Pada Gambar 4.3, diperlihatkan bahwa spektra IR dari keempat produk
sintesis memiliki bentuk sama dan serapan gugus fungsi yang sama. Akan tetapi,

berbeda dengan spektra IR dari reaktan. Pada spektra IR produk target terdapat
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gugus fungsi khas imina (C=N) pada bilangan gelombang 1615 cm™. Hal
demikian merupakan salah satu indikasi bahwa senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-
((4 metoksifenilimino)metil) fenol telah terbentuk melalui keempat metode yang
dilakukan. Untuk serapan gugus fungsi lainnya pada senyawa target, ditunjukkan

pada Tabel 4.3.
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Gambar 4.3 Hasil Spektra FTIR dari reaktan dan keempat produk sintesis

Berdasarkan hasil karakterisasi FTIR, diketahui bahwa senyawa target
memiliki serapan khas -C=N- yang tajam dan kuat pada bilangan gelombang 1615
cm™. Lebih lengkap lagi, senyawa ini diperkuat dengan adanya beberapa serapan
lainnya, seperti pada bilangan gelombang 3480-3488 cm™ dengan puncak

melebar yang mengindikasikan adanya gugus fungsi —OH stretch, bilangan
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gelombang 2945-2948 cm™ yang mengindikasikan adanya gugus Cspa-H
asimetrik, bilangan gelombang 2836-2857 cm™ yang mengindikasikan adanya
gugus Csps-H simetrik, bilangan gelombang 2054-1765 cm™ dengan puncak-
puncak berintensitas lemah yang mengindikasikan adanya overtoon pada cincin
aromatik, bilangan gelombang 1298 dan 1032 cm™ yang mengindikasikan adanya
ikatan C-O-C asimetrik metoksi, bilangan gelombang 1508 cm™ yang
mengindikasikan adanya ikatan C=C aromatis benzena, bilangan gelombang
1248-1250 cm™ dengan puncak serapan berintensitas kuat dan tajam yang
mengindikasikan adanya ikatan C-O stretch fenol, dan bilangan gelombang 833
cm™ dengan puncak serapan berintensitas kuat dan tajam yang mengindikasikan
adanya ikatan -CH, bend aromatik. Bilangan gelombang gugus-gugus fungsi dari

senyawa target sesuai dengan literatur pada Tabel 4.4.

Tabel 4.3 Gugus-gugus fungsi keempat produk sintesis
Bilangan Gelombang (cm™)

Gugus Fungsi

P, P, P3 P,
-OH stretch 3486,106 3488,339 3480,705 3481,504
Cspa-H asimetrik 2948,451 2945,906 2945,379 2945847
Csps-H simetrik 2836,743 2836,156 2835,830 2836,180
Overtoon aromatik 2054-1767 2054-1767 2053-1766  2053-1765
C=N 1615,850 1615,633 1615,338 1615,383
C=C aromatis 1508,564 1508,524 1508,177 1508,099

1298,020 1297,914 1297,914 1297,892

C-0-C asligel™ 1032234 1032213 1031703 1031532

C-O stretch fenol 1249,506 1249,088 1248,851 1248,988
-CH, bend aromatik 833,227 833,199 832,904 832,970
Keterangan:

P1 = Produk sintesis dengan metode refluks

P, = Produk sintesis dengan metode penggerusan

P3 = Produk sintesis dengan metode pelarut air (stirrer)
P, = Produk sintesis dengan metode sonikasi
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Tabel 4.4 Perbandingan serapan gugus-gugus fungsi senyawa target dengan

literatur
Bilangan Bilangan  Intensitas Literatur
Gugus Fungsi Gelom_tiang Gelom_tiang
(cm™) (cm™)
Literatur

3484 3403 m Govindaraj dan

-OH strech Rasikamary
2018
Cops-H asimetrik 2946 2962 m-s Shrlgg(r),4dkk,
Copa-H simetrik 2836 2835 m-s Shrlgg(r),4dkk,
Overtoon aromatik  2054-1765  2000-1667 w Pavia,dkk, 2001
C=N 1616 1616 S Bendale, 2011
C=C aromatis <1508 1509 S Bendale, 2011
. p 1298 41250 S Pavia, dkk, 2001

C-O-C asimetrik 1032 1040
C-0O stretch fenol 1249 1255 S Bendale, 2011
-CH; bend 833 900-690 S Pavia,dkk, 2001
aromatik
Keterangan:

w = weak (lemah)
m = middle (sedang)
s =strong (kuat)

Hasil spektra IR dari keempat produk sintesis dibandingkan dengan spektra
IR reaktan untuk mengetahui tingkat keberhasilan sintesis. Diketahui bahwa pada
spektra o-vanilin terdapat serapan khas gugus karbonil C=0O pada bilangan
gelombang 1644,210 cm™ (Pavia, dkk, 2001), sedangkan keempat produk sintesis
tidak memiliki puncak serapan gugus karbonil tersebut. Pada spektra p-anisidina
pula terdapat dua puncak serapan khas amina primer N-H dengan intensitas lemah
pada bilangan gelombang 3445,900 dan 3347,697 cm™ (Pavia, dkk, 2001).
Serapan khas tersebut tidak dimiliki pula oleh keempat produk sintesis. Hal

demikian dapat memperkuat dugaan bahwa senyawa basa Schiff telah terbentuk.
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4.2.3 Karakterisasi Produk Sintesis dengan KG-SM
Karakterisasi dengan KG-SM dilakukan untuk mengetahui adanya senyawa
target basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil) fenol yang terbentuk,
kemurniannya, serta kemungkinan struktur kimianya melalui berat molekul yang
diperkuat dengan puncak dasar (base peak), puncak-puncak lain beserta pola
fragmentasinya. Hasil karakterisasi KG-SM untuk keempat produk senyawa target
ditunjukkan pada Tabel 4.5 dan hasil kromatogram setiap senyawa target

ditunjukkan pada Gambar 4.4.

Tabel 4.5 Hasil karakterisasi KG-SM

Hasil GC-MS Rendemen
Senyawa Woaktu retensi % Area lon molekuler (%)
(menit) (m/z)
P, 44,277 100,00 % 257 94,3
P, 44,247 100,00 % 257 99,7
Ps3 44,210 100,00 % 257 98,0
P4 44,247 100,00 % 257 99,1

Keterangan:
P1 = Produk sintesis dengan metode refluks
P, = Produk sintesis dengan metode penggerusan
P3; = Produk sintesis dengan metode pelarut air (stirrer)
P, = Produk sintesis dengan metode sonikasi
Pada Gambar 4.4, ditunjukkan pada hasil kromatogram bahwa setiap
produk hanya terdiri dari 1 puncak utama dengan waktu retensi sekitar 44,200
menit dan luas area sebesar 100,00 %. Hasil karaktrerisasi KG ini menunjukkan

bahwa setiap hasil produk sintesis memiliki kemurnian dan kadar senyawa target

sebesar 100,00 %.
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Gambar 4.4 Hasil Kromatogram keempat Produk Sintesis (a) Kromatogram P;
(b) Kromatogram P, (c) Kromatogram P3 (d) Kromatogram P,
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Setelah melalui proses pemisahan kromatogram, setiap produk juga
dianalisa dengan SM untuk mengetahui struktur senyawa. Hasil spektra massa
dari setiap produk target (puncak utama) juga memiliki hasil yang sama dan

serupa. Spektra massa dari setiap puncak utama ditunjukkan pada Gambar 4.5.
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Gambar 4.5 Spektra massa puncak utama (a) Spektra massa P; (b) Spektra massa
P, (c) Spektra massa P3 (d) Spektra massa P4

Berdasarkan setiap hasil spektra massa pada Gambar 4.5, diperlihatkan
bahwa setiap senyawa target memiliki ion molekular m/z 257 dan base peak pada
m/z 64. Nilai ion moiekular bersesuaian dengan berat molekul dari setiap senyawa
target, sehingga semakin memperkuat dugaan bahwa produk basa Schiff 2-
metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil) fenol berhasil terbentuk melalui keempat
metode yang dilakukan. Tidak hanya ion molekular dan base peak, pada setiap

spektra massa juga ditunjukkan beberapa fragmen lainnya dengan kelimpahan
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yang cukup tinggi. Fragmen-fragmen tersebut muncul pada m/z 135, 123, 92, 77,
51, dan 39. Kebanyakan dari fragmen-fragmen tersebut mampu untuk melakukan
resonansi, sehingga fragmen-fragmen tersebut dapat muncul dengan kelimpahan

yang cukup tinggi. Pada Gambar 4.6 ditunjukkan salah satu pola fragmentasi dari

senyawa target.
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Gambar 4.6 Pola fragmentasi puncak utama

Berdasarkan hasil identifikasi dan karakterisasi spektra yang telah

dilakukan, dapat disimpulkan bahwa produk target basa Schiff 2-metoksi-6-((4
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metoksifenilimino)metil)fenol telah terbentuk. Hal tersebut terbukti dengan
perbedaan warna serta titik lelehnya yang berbeda dengan reaktan dan juga hasil
kelarutannya terhadap NaOH dan akuades. Pada spektra IR, dugaan terbentuknya
produk target semakin diperkuat dengan munculnya serapan khas gugus imina
(C=N) dengan intensitas kuat pada hilangan gelombang 1615 cm™ dan juga
hilangnya serapan gugus-gugus reaktan aldehida (C=0) dan amina pimer (N-H).
Terakhir, pada spektra MS, diketahui juga bahwa target produk memiliki ion
molekular pada m/z 257, dimana nilai ion molekular tersebut sesuai dengan berat
molekul dari senyawa target yang disintesis.

4.3 Tinjauan Penelitian Sintesis Senyawa Basa Schiff 2-metoksi-6-((4
metoksifenilimino)metil)fenol dalam Prespektif Islam

Upaya untuk tidak berbuat kerusakan lingkungan tetaplah harus dilakukan,
walaupun dalam proses penelitian dengan bahan-bahan kimia. Allah SWT

berfirman dalam surat ar Ruum ayat 41 yang berbunyi :

Pl sl ) G B G ol S L A T S e
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“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) (QS. Ar Ruum
41).”

Pada ayat tersebut, Allah SWT berfirman bahwa kerusakan-kerusakan yang

terjadi di sekitar kita, baik di daratan, kota-kota, desa-desa, lautan, dan pulau-
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pulau telah terlihat jelas akibat perbuatan manusia itu sendiri (Bahreisy dan
Bahreisy, 1994). Padahal dalam potongan surat al Qasas ayat 77 Allah SWT

berfirman :

vy Cmaniall St AT Gt ST s S a5 Y
A/ ey - =2 . >

“dan janganlah engkau berbuat kerusakan di (muka) bumi. Sesungguhnya Allah
tidak menyukai orang-orang yang berbuat kerusakan (QS. Al-Qasas 77).”

Allah SWT melarang hambanya untuk berbuat kerusakan serta berlaku sewenang-
wenang di atas bumi Allah SWT, sebab sesekali Allah SWT tidak menyukai
orang-orang yang berbuat kerusakan (Bahreisy dan Bahreisy, 1994). Sehingga
jelas bahwa berbuat kerusakan lingkungan dalam bentuk apapun dilarang dalam
agama Allah SWT. Pada aspek ini, sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((4
metoksifenilimino)metil) fenol dengan prinsip green synthesis bersesuaian dengan
firman-firman Allah SWT diatas dalam hal mencegah kerusakan lingkungan yang
mungkin terjadi akibat penggunaan bahan-bahan kimia pencemar.

Sintesis basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil) fenol juga
merupakan suatu bentuk usaha manusia dalam hal memperhatikan dan
memikirkan tentang tanda-tanda kekuasaan Allah SWT yang ada di langit dan di

bumi. Allah SWT berfirman dalam surat Yusuf ayat 105 yang berbunyi :

(10Ot e g 1ge {5k o Y1 el A G (IS5

“Dan banyak sekali tanda-tanda (kekuasaan Allah) di langit dan di bumi yang
mereka melaluinya, sedang mereka berpaling daripadanya (QS. Yusuf 105)”
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Banyak sekali tanda-tanda kekuasan-Nya yang diperlihatkan di langit dan di
bumi-Nya, sebagai bahan pembelajaran serta hujjah, seperti pepohonan,
tumbuhan, laut, gunung, matahari, bulan, dan bintang. Mereka (penyembah
berhala dan patung) melaluinya, akan tetapi mereka berpaling, tidak mengambil
pelajaran dan tidak juga memikirkannya. Padahal, hal-hal demikian menunjukkan
keesaan Allah, yang telah menciptakan segala sesuatu dan mengatur ciptaan-Nya
tersebut (Ath-Thabari, 2009). Kandungan ayat tersebut bersesuaian dengan surat
Ali Imran ayat 190-191, yang membahas tentang orang berakal yang
memperhatikan dan memikirkan ciptaan-ciptaannya yang ada dilangit dan dibumi
(Ash-Shiddieqy, 1987).

Basa Schiff diketahui memiliki banyak sekali manfaat berdasarkan pada
penelitian - penelitian terdahulu. Meskipun keberadaannya dialam sangat jarang.
Namun, senyawa ini dapat disintesis, terlebih lagi dengan metode sintesis hijau
yang ramah lingkungan. Basa Schiff memiliki berbagai macam manfaat,
merupakan bukti nyata akan keesaan dan kebesaran Allah SWT. Dimana manusia
sebelumnya telah memperhatikan dan berpikir akan basa Schiff yang dahulunya
masih belum dapat disintesis. Seiring dengan diketahui banyaknya manfaat dari
golongan senyawa ini, akhirnya manusia berpikir dan termotivasi untuk
mensintesis senyawa yang berguna tersebut hingga sekarang. Salah satunya
seperti yang dilakukan pada penelitian ini, yaitu sintesis senyawa basa Schiff 2-
metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil) fenol dari o-vanilin dan p-anisidina.
Jelaslah, bahwa apabila kita berpikir, memang benar bahwa segala sesuatu yang

Allah ciptakan memiliki hikmah, yang menunjukkan akan kekuasaan-Nya.



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Rendemen senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan
p-anisidina yang dilakukan, yaitu 99,7123 % dengan metode penggerusan,
kemudian 99,0749 % dengan metode sonikasi, 98,0410 % dengan metode stirrer,
dan terakhir 94,2708 % dengan metode refluks. Setiap produk hasil sintesis
memiliki kemurnian sebesar 100,00 % berdasarkan hasil KG-SM. Karakter dari
setiap senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil) fenol yang
terbentuk umumnya berwujud padatan, berwarna Kuning Kecoklatan, memiliki
titik leleh berkisar antara 83-92°C, larut dalam NaOH, tidak larut dalam Akuades,
memiliki serapan gugus fungsi khas -C=N- pada bilangan gelombang 1615 cm™,

dan memiliki ion molekular pada m/z 257.

5.2 Saran

1. Perlu adanya karakterisasi dengan 'H-NMR untuk memperkuat dugaan
terbentuknya produk target basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)
metil) fenol.

2. Perlu dilakukannya uji aktivitas senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((4
metoksifenilimino)metil)fenol sebagai antibakteri, antijamur, dan antivirus
dalam bidang farmakologi. Selain itu, senyawa basa Schiff tersebut dapat
disintesis menjadi bentuk senyawa kompleksnya untuk meningkatkan aktivitas

biologisnya.
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Lampiran 1. Diagram Alir

L.1.1Sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil)
fenol dari orto-vanilin dan para-anisidina dengan metode refluks.

o-vanilin 99%
-Ditimbang sebanyak 0,77 gram

-Ditambahkan dengan p-anisidina 0,62 gram

-Dilarutkan dalam air 25 mL

-Direfluks pada suhu 100 °C selama 3 jam
Produk

rDisaring Filtrat

Residu

1Dikeringkan dengan Desikator hingga massa konstan

Hasil

L.1.2Sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil)
fenol dari orto-vanilin dan para-anisidina dengan metode penggerusan.

p-anisidina 99 %
-Ditimbang sebanyak 0,62 gram

-Ditambahkan dengan 0,77 gram o-vanilin 99%

-Digerus dalam Mortar dengan Alu pada suhu ruang selama 20 menit

-Dikeringkan dengan desikator

Hasil
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L.1.3Sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil)
fenol dari orto-vanilin dan para-anisidina dengan metode pelarut air
(stirrer).

p-anisidina 99%

Ditimbang sebanyak 0,62 gram

-Ditambahkan dengan 0,77 gram o-vanilin 99%

-Dimasukkan kedalam Erlenmeyer

-Ditambahkan dengan Akuades 10 mL

-Ditutup Erlenmenyer

-Diaduk dengan stirer dalam suhu kamar selama 10 menit
Dibiarkan campuran setelah pengadukan hingga terbentuk padatan

-Disaring

|
Residu Filtrat

-Dikeringkan dengan Desikator hingga massa konstan

Hasil

L.1.4Sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil)
fenol dari orto-vanilin dan para-anisidina dengan metode sonikasi.

p-anisidina 99% o-vanilin 99%
- Ditimbang sebanyak 0,62 gram Ditimbang sebanyak 0,77 gram
- Dilarutkan dalam air 5 mL - Dilarutkan dalam air 5 mL

- Dimasukkan dalam gelas beaker

- Dimasukkan dalam Sonikator pada Suhu selama 6-
8 menit

Produk
-Disaring

Filtrat

Residu

-Dikeringkan dalam Desikator hingga massa konstan

Hasil
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L.1.6 Uji titik leleh masing-masing produk dengan Melting Point Apparatus

Produk Sintesis

Dimasukkan kedalam pipa kapiler

Dimasukkan pipa kapiler yang telah terisi kedalam blok MPA (Telah
dilengkapi Termometer)

tDinyalakan MPA

-Diatur Suhu kenaikan hingga 20 °C/menit
:Diturunkan suhu menjadi 10 °C/menit

rDiatur kenaikan suhu menjadi 1 °C/menit bila suhu yang teramati telah
mencapai perkiraan titik lelehnya

tDiamati pelelehan produk sintesis pada kaca pengamatan sambil melihat
perubahan suhu melalui termometer hingga produk sintesis mencair
keseluruhan

Hasil

L.1.7 Uji kelarutan masing-masing produk dengan larutan NaOH 2M

Produk Sintesis

Ditimbang masing-masing sebanyak 0,005 gram
-Dimasukkan kedalam 8 tabung reaksi

-Ditambahkan dengan 10 mL akuades pada 4 tabung reaksi
tDitambahkan NaOH 2M 10 mL pada 4 tabung reaksi lainnya
rDikocok masing-masing

-Diamati perubahan yang terjadi

Hasil
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L.1.8 Karakterisasi masing-masing produk dengan Spektrofotometer FTIR

Produk Sintesis

rDiambil sedikit
-Dicampur dengan KBr
-Digerus dengan mortar agate

-Ditekan dan dibentuk pelet dengan perbandingan KBr : Produk Sintesis
(98:2)

-Diinject pada cell holder instrumen FTIR

‘Dibuat spektra IR pada rentang bilangan gelombang 4000-400 cm™
-Diamati spektra IR yang diperoleh

Hasil

L.1.9 Karakterisasi masing-masing produk dengan KG-MS

Produk Sintesis

tDilarutkan 1 pL dalam kloroform 70.000 ppm
tDiinject kedalam injektor KG-SM dengan kondisi operasional sebagai
berikut:
Jenis Kolom : AGILENT J&W VF-5MS
Panjang Kolom : 30 meter
Detektor : CP 3800 (GC) Saturn 2200 (MS)
Oven : Terprogram 100 °C (5 menit) — 310 °C
(15 menit)
Temperatur injektor : 310 °C
Tekanan gas : 20,8 kPa
Kecepatan aliran gas : 0,49 mL/menit (Konstan)
Gas pembawa : Helium
Diamati kromatogram dan spektra MS yang dihasilkan

Hasil




53

L.1.10 Penentuan Rendemen masing-masing Produk

Produk Sintesis

tDitimbang masing-masing
-Dilakukan perhitungan dengan rumus:

luas area senyawa
x 100 %
luas area total senyawa

% Kemurnian =

duk .
% Rendemen = 2 PIOCUE 1 emurnian KG(%)

massa teoritis

Hasil

Lampiran 2. Perhitungan

L.2.1 Massa o-vanilin 99% (1) yang digunakan

Rumus molekul (1) = CgHgO3

Mol o-vanilin (1) =5 mmol = 0,005 mol

BM o-vanilin (1) = 152,15 g/mol

Massa o-vanilin (1) = Mol o-vanilin x BM o-vanilin

= 0,005 mol x 152,15 gr/mol = 0,76075 gram

. M - ili
% Massa o-vanilin (1) = ——""2"% x 100 %

Massa Campuran
_ 0,77075 gram
99 gram

=0,76843 gram

99 % x 100 %

L.2.2 Massa p-anisidina (2) yang digunakan

Rumus molekul (2) = C7HgNO
Mol p-anisidina (2) =5 mmol = 0,005 mol
BM p-anisidina (2) = 123,17 g/mol

Massa p-anisidina (2) = Mol p-anisidina x Massa p-anisidina
= 0,005 mol x 123,17 g/mol = 0,61585 gram

Massa o—vanilin

% Massa p-anisidina (2) = x 100 %

Massa Campuran
_0,61585 gram
99 gram

=0,62207 gram

99 % x 100 %
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L.2.3 Stoikiometri Massa hasil sintesis 2-metoksi-6-((4
metoksifenilimino)metil) fenol (3)

Reaksi :

o-vanilin (1) + p-anisidina (2) — 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil) fenol

(3) +air

Reaksi Senyawa (1) + Senyawa (2) — Senyawa (3)

Mula-mula 0,005 mol 0,005 mol -

Reaksi 0,005 mol 0,005 mol -

Setimbang - - 0,005 mol

Rumus molekul (3) = C15H15NO3

Mol Produk (3) = 0,005 mol

BM Produk (3) = 257,28 g/mol

Massa Produk (3) = Mol Produk (3) x BM Produk (3)

= 0,005 mol x 257,28 g/mol = 1,2864 gram

L.2.4 Perhitungan (%) Rendemen Produk Sintesis

massa produk

% Rendemen = x 90 luas area KG

massa teoritis

1. P1 (Refluks)

1,2127 g
1,2864 g

2. P2 (Penggerusan)

% Rendemen = x 100,00 % = 94,2708 %

1,2827 g
1,2864 g

% Rendemen = x 100,00 % = 99,7123 %

3. P3 (Stirrer)

1,2612 g
1,2864 g

% Rendemen = x 100,00 % = 98,0410 %

4. P4 (Sonikasi)

1,2745 g
1,2864 g

% Rendemen = x 100,00 % = 99,0749 %
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isasi

Lampiran 3. Hasil Karakter
L.3.1 Hasil Karakter

isasi FTIR

L.3.1.1 Spektra FTIR Produk Sintesis P; (Refluks)
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L.3.1.5 Spektra FTIR o-vanilin
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L.3.2 Hasil Karakterisasi KG-SM
L.3.2.1 Hasil Kromatogram dan Spektra Massa P;

Sanple Informntion
Analyzed by - Admin
Sanple Name - Andrean Jov Basa Schiff oVan p Anis P1
Sanple D :
Data File cm@mmul\msmmymnmwwapmm@
Method File
Toming :cmmnmsmnm;uwmg
Ch Jov Basa Schif Anis P1 C'\GCM MS 2019, Anis P1.ged
13,581,560
. . ~ W SO ..
100 20 300 400 500 [
min
Peak Report TIC
Pak*  RTme 1Tine FTine Ara  Are% Height
1 42m 43,658 4558 2307848 10000 12038122
2078487 100.00 12038122
Library
<< Target >>

Line#1 R Time:44275(Scan#:4930) MassPeaks:158

RawMode: Averaged 44.267-44.283(4929-4931) BasePeak-64.00(638768)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1
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20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380

A)acetic acid $$ 2-Nitroben
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L.3.2.2 Hasil Kromatogram dan Spektra Massa P

59

Sanpie Information
Analyzed by < Admin :
Sanple Name: ‘Andrean Jov Basa Schiff oVan p Anis P2
Sanple D
Data File [elce M Jov Basa Schiff oVan p Auis P2l
Method File €GO SMS b tasa Schiff ggm
Tuning File - C/GOMSsolution Systen Tunel juni 30 2020.q88
A P CG0N 1R 5 MS 2019 indrean Jo Basa Schiff oVan p Anis P2 gt
12914145 o
T r T T y k T T
100 200 300 400 500 @0 00
min
Peak Report TIC
Pak#  RTme I Elnr Areath Height
1 M7 4368 M558 208013818 10000 12346404
8013818 10000 12346404
Library
<< Target >>
Line#1 R Time:44250(Scan#4927) MassPeaks:160
RawMode: Averaged 44.242-44. 258(4926-4928) BasePeak-64.00(595388)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1
100
257
29
07
O
S i i e v o e o
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:1 Entry:35136 Library’NIST62.LIB
SI60 Fommla:C15HI6N202 CAS:12771-68-5 MolWeight:256 Retlndex:0
Conyp idol $ 5-Pyrimidi 1 alpha <yclopropyl-.alpha (4 1)- $5 5-Pyrimidinemethanol, alpha -cyclopropyl- alpha ~(p-methoxyphenyl)-
100
I T
i 21 8
1 53 »
69 Ba 215
i 149 i
ILI |||I I||II 1”! ”ﬂ.l 4 Sl I | 1I77 1L 237
5 e it o o i ] o ot s o o et o T s st b i s
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:2 Entry:189597 Library WILEY22911B
SI60 Fommla:C14 H8N6 O8 CAS:22014-28-4 MolWeight:388 Retlndex:0
CompName:Benzaldehyde, 2 4-dinitro-, azine (CAS) O P-DINITROBENZALAZINE $$
100
) 9 T
5}
7 I
39 0 B4 g 16 22t Hiag 18 a0z
3 l | 181
Mt
it e g M I i e st e |
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:3 Entry:52870 Library'NIST62.LIB
SI'59 Fommla:C14HSN60O8 CAS:22014-284 MolWeight:388 Retlndex:0
CompName:Benzaldehyde, 2 4-dinitro-, azine
1
: o
& i L.
7 o S
4 52 \@/\y\@
39 W B4 g 165 o~ 5
3 | 181 ¢
N
i s ey b ot A s i o
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit4 Entry'1523 Library'NISTI2.LIB
SI'59 Fommla:C6HBN2 CAS:100-63-0 MolWeight:108 RetIndex:0
CompName:Hydrazine, phenyl-
100 i3
_NH2
NH
3 3 LS
7
L I
i e e o s 5 e 4 0 ot g s s it
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:5 Entry:17995 Library'NIST62.LIB
SI59 Fommla:C8H7NO4 CAS:3740-52-1 MolWeight:181 RetIndex:0
Comy ic acid, 2-nitro- $$ ic acid $$ 2 ic acid $S (orth ic acid $$ Acetic acid, (¢ henyl)- $$ 2 h
100 T % 53
120 o’
65
5 5
107 OH
k! R
et ol g e i ko 4 o e e a0 o e e o
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380

i)acetic acid $$ 2-Nitroben
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L.3.2.3 Hasil Kromatogram dan Spektra Massa P

60

Sanple Information
Analyzed by - Admn
- Andrean Jov B Van p Amis P3
Saaple D :
Dasta File < CAGON pect! SMS Jov Be ff oVan p Ams P3 qgd
Method File C\GCMSsolution DataProject1'Rex 5 MS 2019'Orgmnik baru basa Scluff qzm
Toning File - C\GCMSsolution!Systens Tune juns 30 2020.qzt
& JovBasa Schiff oVan P3 CIGOM 1(Rex 5 MS 20194 JovBasa Piged
11,346,054
|
|
\
|
I\
100 200 300 400 500 600
mn
Peak Report TIC
Pekét  RTume LT ETime Aa  Area®% Haght
1 44210 43658 455 17350896 10000 10857264
72 00, 57264
Tabeir 172350896 10000 108:
<< Target >
Line#1 R Time:44208(Scan#:4922) MassPeaks:157
RawMode: Averaged 44.200-44 217(4921-4923) BasePeak:64.00(534834)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1
100-
257
L) 1] T T T T T T T T T T T T T T
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:1 Entry:35136 LibraryNIST62.LIB
SL60 Fommla:C15HI6N202 CAS:12771-68-5 MolWeight:256 RetIndex:0
Conp) idol $$ 5-Pyrimi 1, .alpha. ypropyl- alpha (4-meth )- $$ S-Pynmidi thanol, .alpha.<cyclopropyl- alpha -(p-methoxyphenyl)-
100-
1 T
it 121 - O ]
1 53 »
6 B3s 25
7 1 177 2571 S
el e I ; I )
AR L 1 0 v i Y 1 g
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hité2 Entry'1523 LibraryNISTI2.LIB
SI59 Fommla:C6HSN2 CAS:100-63-0 MolWeight:108 Retlndex:0
CompNaneHydrazine, phenyl-
100-
100- T
NH2
NE
3 3 7,
i }\
!
b 00 oo e A e = o g s R ) o W 5 e e s s i e
20 40 60 8 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:3 Entry:189597 Library WILEY2291IB
SI'58 Fommila:C14 H8 N6 O8 CAS:22014-28-4 MolWeight:388 RetIndex:0
CompName:Benzaldehyde, 2 4-dinitro-, azine (CAS) O,P-DINITROBENZALAZINE $$
100-
9 T
5]
75
1 ks /@:Mwm
39 0 B4 g 165 o e "3
3 L | | 181
bt ]
L ot ] e, P e T b bt e e e e T
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hité:4 Entry'10493 Library:NIST62.LIB
SI:58 Fommla:C7TH7/NO3 CAS:91-23-6 MolWeight:153 RetIndex:0
CompName:Benzene, 1-methoxy-2-nitro- $$ Anisole, o-nitro- $$ o-Nitroanisole $ o-Nitrophenyl methyl ether $8 1-Methoxy-2-nitrob: $$ 1-Nitro-2-methoxyb $$ 2-Methoxy-1-nitrot $$ 2N
100-
= 106
SN o
n
9
N,
] —_— . 153 No
i |
| A ECT
it e kA A o i A Wy i
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hité:5 Entry:17995 Library NIST62.LIB
SI58 Fommla:CSH/NO4 CAS:3740-52-1 MolWeight:181 Retlndex:0
Compd ic acid, 2-nitro- $$ ic acid $$ 2 ic acid $$ (artho- Jacetic acid $$ Acetic acid, (¢ )- $8 2+ )acetic acid $$ 2-Nitroben
100-
1 L 153
120 O\N/O
65
39 3
107 OH
4 -
0l e g i
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
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L.3.2.4 Hasil Kromatogram dan Spektra Massa P,

61

Sanple Infommtion
Analyzed by - Admin
Sample Name - Andrean Jov Basa Schiff oVan p Anis P4
Sanple D i
Data File \GOM SMS Jov Basa Schuff oVan p Anis P4.qad.
Method File -GGy MS 201905 £
Toning File CGCMSsolution'Systeni Tunel juni 30 2020.qgt
Ch Anis P4 C'GOM 5 MS 2019 Andrean Jov Basa Schiff oVan p Anis P4 qad
1242762 =
|
T T T T f T
100 20 300 00 500 0
mn
Peak Report TIC
Peak*  RTue 1Tine FTine Ara  Ares%
1 44247 43658 4558 205244605 10000 12000425
5 >
Tabiady 205244605 10000 12000425
<< Target >>
Line#1 R Time:44250(Scan#4927) MassPeaks:158
RawMode: Averaged 44.242-44. 258(4926-4928) BasePeak-64.00(592578)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1
100
257
135
143 b A4 29
155 ap 27
bl B e
gt ot o o e oL g L o ] e e s g
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:1 Entry:35136 Library’NIST62.LIB
SI60 Fommla:C15HI6N202 CAS:12771-68-5 MolWeight:256 Retlndex:0
Comp 7 dol $$ 5-Pyrimid thanol, alpha cyclopropyl- alpha {4-methoxyphenyl)- $8 5-Pyrimidi hanol, alpha -cyclopropyl- alpha.(p-methoxyphenyl):
100 -
i 121 E
1 53 4
6 B3 215
) Z:
I 1'1'9 17 257
I 4 et ) i,
Ll 1 g Wl 1 1 1 M
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340
Hit#:2 Entry:1523 Library NIST12.LIB
SI59 Fommla:C6HSN2 CAS:100-63-0 MolWeight:108 RetIndex:0
CompName:Hydrazine, phenyl-
100-
I TS
NEH2
NH
39 3 ()
2
|
s g e o b et A 2 st e, g 5 1 1 g 5 o e i b i 1 e
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:3 Entry:10493 LibraryNIST62.LIB
SI:58 Fommla:C7TH/NO3 CAS:91-23-6 MolWeight:153 Retlndex:0
CompName:Benzene, 1-methoxy-2-nitro- $$ Anisole, o-nitro- $$ o-Nitroanisole $$ o-Nitrophenyl methyl ether $$ 1-Methoxy-2- b $$ 1-Nitro-2-methoxyb: $$ 2-Methoxy-1 b $$2-M
100
106
o °
I
)
153 N,
1 518 123 o
38
I s
U £ P A e e e T i e e P e e e T
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:4 Entry:189597 Library WILEY2291IB
SI'58 Fommla:C14 H8 N6 O8 CAS:22014-28-4 MolWeight:388 RetIndex:0
CompNane:Benzaldehyde, 2,4-dinitro-, azine (CAS) O,P-DINITROBENZALAZINE $$
100
s T
S w6
- w4 10 o w2 oy oz
| l 181
el
L g A g i
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit4:5 Entry'17995 Library'NIST62.LIB
SI'58 Fommla:C8H/NO4 CAS:3740-52-1 MolWeight:181 RetIndex:0
CompName:Benzeneacetic acid, 2-nitro- $$ henylacetic acid $3 2 dacetic acid $$ (orth henyl)acetic acid $$ Acetic acid, (o-nitrophenyl)- $3 2 henyl)acetic acid $$ 2-Nitroben
100 g pi5y 5
120 O
65
p 0\
3 3
107 OH
2 o

20 40 60 80 100 120

i G b o
140 160 180

T
200

(300 e g o e Lt e s i i i g e
220 240 260 280 300 320 340 360 380
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L.3.2.5 Beberapa Pola Fragmentasi lain senyawa target

62

CHs OH m/z =257

- HCENOO\

CHs
- 0O: CHs
C —— -
§ o . c % . i
0 .0
o7 45
OH OH (CHz OH

m/z=92 m/z =108 m/z =123

Pola fragmentasi puncak utama ke-1

. e TN
o) C=N o —» o0 =N o)
\ \
CHy CHs, OH c

Hs

m/z =257

_ .@o\

CHs
< HC:N - CH3
- ——
+ .. y.
(0] c—N ==
0 S N 2 ((P o
OH OH CHs OH

m/z =108 m/z= 135 m/z =150

Pola fragmentasi puncak utama ke-2

} L A
0 s Yot e Gaa On
OH CHs CHy OH CH

3




63

o
0 C=N O —® 0 C=N o)
H < > \ | x"‘\| < > \
OH CH, CHy;  OH Y | CH

CHj,
m/z =257
- H,0
H
C—O
<_
H HC;\) m/z =239 o
m/z =210

Pola fragmentasi puncak utama ke-3

5 /Q\cﬁ—@—o /W(“
OH \ \C

CHg CH3

m/z =257
|
X + CHg OH
CHs - HC=N )
A a <«—— HC=N o)
! \
. r\/j
m/z=92 m/z =107 m/z= 134
+
-0= CH2 -HC CH | i
m/z=51
m/z—77
Hz
m/z =107

Pola fragmentasi puncak utama ke-4
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o
o C=—N o — & c=—Nn o
" C \ N " i : \
OH CH,

CH, CH, OH CH,
m/z =257

CH,
: O C——N (@] o
+ H 5 1) C——N (o}
+ H k\\
OH

OH Chs
m/z =227 m/z =242

Pola fragmentasi puncak utama ke-5

m/z =227

Pola fragmentasi puncak utama ke-6

QL
o =i 06 —» 0 N /ﬁ\‘—JN 0
\ |

CH, OH CH, CHs OH m/z =257 CHs

- HC==N o)
\
CHs

Y
CHs - H
- —>
O : + .- O) + '. O +
OH ¢ (|:H3 o‘\L} (|)H

s o

H
m/z= 108 m/z=123 m/z =122

Pola fragmentasi puncak utama ke-7
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H O
| Hs OH \;Zs

m/z =257

“CH,3

o C:N@a *
: ; 5 ..
— . CHgy OH
B\ { — :c=0 m/z =242
O EZN \ < I

CHj OH +
m/z =214
O C——N [e]
| H
_ O CH, CHs OH +
(0] C=—N
H {
OH +
m/z =183

Pola fragmentasi puncak utama ke-7




L.4 Dokumentasi
L.4.1 Produk Hasil Sintesis

66

Produk Sintesis hasil metode Refluks

Produk sintesis hasil metode
Penggerusan

Produk sintesis hasil metode Pelarut
Air (Stirrer)

Produk sintesis hasil metode Sonikasi
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L.4.2 Hasil Uji Titik Leleh Produk Sintesis

67

Hasil Uji Titik Leleh P,

Hasil Uji Titik Leleh P,

Hasil Uji Titik Leleh P3

P, dalam Akuades dan NaOH 2M
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L.4.3 Hasil Uji Kelarutan Produk Sintesis

68

P, dalam Akuades dan NaOH 2M

P, dalam Akuades dan NaOH 2M

P5; dalam Akuades dan NaOH 2M

P, dalam Akuades dan NaOH 2M
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