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ABSTRAK

Ulum, C. 2016. “Sintesis Senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-
dien-3-on Melalui Kondensasi Claisen-Schmidt dengan Variasi Mol
Vanilin Teknik Penggerusan”. Pembimbing I: Rachmawati Ningsih, M.Si.
Pembimbing Il: Ahmad Abtokhi, M.Pd. Konsultan: Ahmad Hanapi, M.Sc.

Kata kunci: Senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on,
kondensasi Claisen-Schmidt dan penggerusan.

Senyawa vanilin memiliki aktivitas antikanker yang lemah dengan nilai
ICso sebesar 1.360,17 pg/mL. Modifikasi struktur vanilin dilakukan untuk
meningkatkan aktivitas antikanker vanilin. Senyawa vanilin dapat dimodifikasi
menjadi  senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on  yang
merupakan senyawa antikanker dengan nilai ICso Sebesar 10,26 pg/mL. Tujuan
dari penelitian ini adalah untuk melakukan sintesis senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-
metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on dengan teknik penggerusan.

Senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on disintesis
melaui kondensasi Claisen-Schmidt. Sintesis dilakukan menggunakan teknik
penggerusan antara senyawa Vvanilin dan aseton dengan katalis basa berupa
padatan NaOH 60 % (terhadap vanilin, b/b). Teknik penggerusan merupakan
teknik pencampuran dengan cara menumbuk reaktan dalam mortar. Pada
penelitian ini digunakan variasi mol aseton terhadap vanilin masing-masing yaitu
1:1;1:1,5; 1:2, 1:2,5 dan 1:3.

Hasil penelitian menunjukkan bahwa produk hasil sintesis memiliki
karakter fisik yaitu kristal berwarna kuning dengan titik leleh 68-78 °C, tidak larut
di dalam air namun larut dalam etanol dan kloroform. Uji kimia menunjukkan
adanya perubahan warna dari kuning menjadi merah setelah penambahan basa
NaOH. Hasil KLT menunjukkan bahwa spot 2 diduga kuat sebagai senyawa target
dengan nilai Rf 0,63. Berdasarkan hasil FTIR digeroleh serapan gugus —OH (3180
- 3185 cm™), -C=0 (1666 - 1670 cm™), -Csp*-H (3026 - 3074 cm™), -Csp®-H
(2860 cm™), -C-H aldehid (2733 - 2744 cm™) dan -C=C (1588 — 1601 cm™ ) yang
memiliki kemiripan dengan spektra FTIR vanilin. Puncak tunggal hasil
kromatogram KG-SM merupakan senyawa vanilin dengan base peak m/z 150,9.
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ABSTRACT

Ulum, C. 2016. “Synthesis of 1,5-bis(4-hydroxy-3-metoxyphenil)penta-1,4-
dien-3-one Through Claisen-Schmidt Condensation with Moles Variety
of Vanillin by Grinding Technique”. Supervisor I: Rachmawati Ningsih,
M.Si. Supervisor Il: Ahmad Abtokhi, M.Pd. Consultant: Ahmad Hanapi,
M.Sc.

Keywords: 1,5-bis(4-hydroxy-3-metoxyphenil)penta-1,4-dien-3-one,  Claisen-
Schmidt condensation and grinding technique

Vanillin has weak anticancer activity with ICsy value 1.360,17 pg/mL.
Structure modification of vanillin is made to enhance the anticancer activity of it.
Vanillin  can be modofied into compound 1,5-bis(4-hydroxy-3-
metoxyphenil)penta-1,4-dien-3-one which an anticancer compound with ICsg
value 10,26 pg/mL. The purpose of this research is to synthesize compound 1,5-
bis(4-hydroxy-3-metoxyphenil)penta-1,4-dien-3-one by grinding technique.

Compound  1,5-bis(4-hydroxy-3-metoxyphenil)penta-1,4-dien-3-one s
synthesized through Claisen-Schmidt condensation reaction by grinding vanillin,
acetone and sodium hydroxide 60 % in solid as a catalyst. Grinding technique is a
technique of mixing by grinding reactants (vanillin and acetone) and catalyst in a
mortar. Moles variety of acetone and vanillin are 1:1; 1:1,5; 1:2; 1:2,5 and 1:3.

The result showed that the physical caharacters of product are yellow
crystal, melting point 68-78 °C, insoluble in water but soluble in ethanol and
chloroform. Chemical test showed a colour change from yellow to red after the
addition of NaOH. The result of thin layer chromatography showed that the spot 2
is a target compound with Rf value 0,63. Based on the spectra of FTIR showed
there are absoption of —OH (3180 - 3185 cm™), -C=0 (1666 - 1670 cm™), -Csp-H
(3026 - 3074 cm™), -Csp®-H (2860 cm™), -C-H aldehid (2733 - 2744 cm™) and -
C=C (1588 — 1601 cm™ ) which have similarities with the FTIR spectra of vanillin.
Single peak of GC-MS is a peak of vanilin with a base peak m/z 150,9.
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PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Allah berfirman dalam al Quran surat asy Syu’ara (26) ayat 7-8:

o U UL 3 dvh e £ 05 e e 5 0 i
Artinya: “Dan apakah mereka tidak memperhatikan bumi, berapakah banyaknya

kami tumbuhkan di bumi itu berbagai macam tumbuh-tmbuhan yang
baik? Sesungguhnya pada yang demikian itu benar—benar tedapat suatu
tanda kekuasaan Allah. Dan kebanyakan mereka tidak beriman (QS. asy
Syuara : 7-8)“.

Shihab (2003), menyatakan bahwa yang dimaksud dengan zauj karim pada
ayat 7 surat asy Syu’ara adalah tumbuhan yang baik, yaitu tumbuhan yang subur
dan bermanfaat. Salah satu tumbuhan yang termasuk dalam ayat tersebut adalah
vanilla. Ekstrak buah vanilla mengandung senyawa vanilin atau 4-hidroksi-3-
metoksibenzaldehida (Handayani, 2011). Senyawa vanilin banyak dimanfaatkan
sebagai bahan aditif makanan dan minuman.

Senyawa vanilin merupakan senyawa turunan benzaldehid yang termasuk
dalam golongan fenolik dan memiliki tiga gugus utama, yaitu aldehida, alkohol
dan eter (Kumar dkk, 2012). Seyawa turunan benzaldehid berpotensi sebagai
antioksidan (Handayani dan Arty, 2008), zat warna (Budimarwanti dan Handayani,
2010), tabir surya (Prabawati, dkk. 2014) dan antikanker. Penelitian tentang
vanilin telah dilakukan oleh Handayani, dkk. (2013) yang menunjukkan bahwa
senyawa tersebut memiliki nilai 1Cso sebesar 1.360,17 pg/mL dalam menghambat

sel kanker HelLa (kanker serviks). Aktivitas antikanker vanilin tersebut masih

lemah sehingga diperlukan adanya modifikasi struktur vanilin.



Modifikasi struktur vanilin telah banyak dilakukan, salah satunya melalui
reaksi kondensasi Claisen-Schmidt yang melibatkan suatu keton atau aldehid yang
memiliki hidrogen alfa. Menurut Budimarwanti dan Handayani (2010), sintesis
senyawa organik melalui reaksi kondensasi Claisen-Schmidt lebih efektif
menggunakan katalis basa daripada katalis asam. Azizah (2015) melakukan
sintesis senyawa 3-metoksi-4-hidroksikalkon dari vanilin dan asetofenon
menggunakan metode konvensional yaitu refluks dengan pelarut etanol. Sintesis
dilakukan menggunakan katalis basa NaOH 60 % (v/v) dengan variasi mol
reaktan. Rasio mol vanilin dan asetofenon yang digunakan adalah 1:1, 1:1,5 dan
1,5:1. Rendemen terbesar yaitu 76,56 % pada rasio mol vanilin:asetofenon (1,5:1).

Handayani, dkk. (2013) melakukan sintesis senyawa 4-(4-hidroksi-3-
metoksifenil)but-3-en-2-on dan 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-
3-on dari vanilin dan aseton melalui reaksi kondensasi Claisen-Schmidt
menggunakan katalis NaOH. Sintesis dilakukan menggunakan pelarut air di dalam
penangas es dan diperoleh rendemen berturut—turut 73,86 % dan 9,50 %. Senyawa
4-(4-hidroksi-3-metoksifenil)but-3-en-2-on dan 1,5-bis(4-hidroksi-3-
metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on memiliki potensi sebagai agen kemopreventif
terhadap sel kanker Hela (kanker serviks) yang ditunjukkan dengan nilai 1Csp
berturut—turut yaitu 51,68 pg/mL dan 10,26 pg/mL. Berdasarkan penelitian
tersebut diketahui bahwa senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-
dien-3-on memiliki aktivitas lebih baik daripada senyawa 4-(4-hidroksi-3-
metoksifenil)but-3-en-2-on dalam menghambat sel kanker Hela (kanker serviks).

Gambar 1.1 menunjukkan reaksi pembentukan senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-



metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on dari vanilin dan aseton menggunakan Kkatalis

basa NaOH.
OCH, H
N "o NaOH HO s 3OH
)k ' O
aseton vanilin | |
o}

1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on
Gambar 1.1 Reaksi pembentukan senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-
metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on atau divanililaseton (Handayani, 2013)

Asiri, dkk., (2014) mereaksikan senyawa 3-asetil-2,5-dimetiltiofen (0,029
mol) dan tereptalaldehida (0,014 mol) melalui reaksi kondensasi Claisen-Schmidt
dalam suasana basa NaOH dengan pelarut etanol 95%, menggunakan teknik
radiasi ultrasonik pada temperatur 30-35 °C selama 5 menit. Hasil sintesis yaitu
senyawa  3,3-(1,4-fenilen)bis[1-(2,5-dimetil-3-tienil)prop-2-en-1-on]  berupa
padatan berwarna kuning tua dengan rendemen sebesar 75%. Susanti dkk., (2014)
melakukan sintesis senyawa 2’,6’-dihidroksi-3,4-dimetoksi kalkon dengan
mereaksikan senyawa 2,6-dihidroksiasetofenon dan 3,4-dimetoksibenzaldehid
dalam suasana basa NaOH melalui kondensasi Claisen-Schmidt. Sintesis
dilakukan menggunakan metode konvensional dan teknik penggerusan. Metode
konvensional dilakukan dengan mencampur reaktan dan katalis menggunakan
stirrer pada temperatur ruang selama 24 jam dan diperoleh rendemen sebesar
65 %. Teknik penggerusan dilakukan dengan menggerus reaktan dan katalis
menggunakan mortar dan alu pada temperatur ruang selama 15 menit, rendemen

yang diperoleh yaitu 70 %. Fitriyani (2015) melakukan sintesis senyawa 3-

metoksi-4-hidroksikalkon dengan variasi jenis dan konsentrasi katalis basa



melalui  kondensasi Claisen-Schmidt dengan teknik penggerusan yang
menghasilkan rendemen terbaik sebesar 78,9 % menggunakan katalis NaOH 60 %
(b/b). Rahman, dkk. (2012) telah melakukan sintesis senyawa dibenzalaseton dari
aseton dan benzaldehid dengan teknik penggerusan pada temperatur ruang selama
5 menit menggunakan katalis NaOH 20 % mol (terhadap benzaldehid). Rasio mol
aseton dan benzaldehid yang digunakan adalah 1:2, >5:1 dan 1:>3. Sintesis
tersebut menghasilkan senyawa dibenzalaseton dengan rendemen terbesar 98 %
pada rasio mol aseton dan benzaldehid (1:>3).

Selain menggunakan metode konvensional, sintesis senyawa organik juga
dapat dilakukan dengan metode Green Synthesis. Metode Green Synthesis
mengarahkan pada pengurangan penggunaan bahan kimia, sehingga metode ini
lebih ekonomis dan ramah lingkungan (Rateb dan Zohdi, 2009). Berbeda dengan
metode konvensional, seperti refluks yang menggunakan pelarut dan panas dalam
pelaksanaannya sehingga menghasilkan limbah yang berpotensi merusak
lingkungan sebagaimana firman Allah dalam al Quran surat ar Ruum (30) ayat 41:

O e h S o ol (el s 0T B0
€\
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) (OS. ar Ruum: 41).”

Menurut Shihab (2003), kata zhahara alfasad pada surat ar Ruum ayat 41
adalah kerusakan yang tampak oleh mata karena berada di permukaan bumi.
Kerusakan tersebut diakibatkan oleh perbuatan manusia dan Allah

menampakkannya sebagai akibat dari perbuatan manusia itu sendiri. Oleh karena

itu, manusia sebagai khalifah di bumi hendaknya dapat menjaga keindahan



lingkungan dan meminimalisir kerusakan di bumi. Solvent free (tanpa pelarut)
dengan teknik penggerusan merupakan aplikasi dari metode Green Synthesis..
Teknik penggerusan memiliki beberapa kelebihan diantaranya, mudah dilakukan
yaitu dengan cara menumbuk reaktan dalam mortar (Fitriyani, 2015), tidak
menggunakan panas (menggunakan temperatur ruang), waktu reaksi yang relatif
singkat (5-30 menit), rendemen yang baik, lebih ramah lingkungan karena
mengurangi  penggunaan pelarut dalam pelaksanannya sehingga dapat
meminimalisir limbah yang dihasilkan (Susanti, dkk., 2014).

Berdasarkan uraian tersebut, maka perlu kiranya dilakukan sintesis
senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on seperti yang telah
disintesis oleh Handayani dkk (2013) menggunakan metode yang berbeda yaitu
teknik penggerusan untuk memperoleh rendemen yang lebih besar. Pada
penelitian ini  akan dilakukan sintesis senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-
metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on melalui kondensasi Claisen—Schmidt dengan
teknik penggerusan menggunakan katalis basa NaOH. Penelitian Rahman, dkk.
(2012) dan Azizah (2015) menunjukkan bahwa variasi mol reaktan berpengaruh
terhadap rendemen hasil yang diperoleh. Sehingga, pada penelitian ini akan
dilakukan variasi mol vanilin untuk mengetahui perbandingan mol reaktan yang
menghasilkan rendemen terbesar. Hasil sintesis dari masing-masing variasi
selanjutnya diidentifikasi menggunakan Kromatografi Lapis Tipis (KLT).
Karakterisasi senyawa hasil sintesis dilakukan menggunakan Spektrofotometer
FTIR (Fourier Transform Infrared) dan KG-SM (Kromatografi Gas—

Spektrofotometer Massa).



1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan uraian pada latar belakang, maka diperoleh rumusan masalah
yaitu bagaimana karakterisasi hasil sintesis senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-
metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on melalui kondensasi Claisen—Schmidt dengan

teknik penggerusan?

1.3 Tujuan

Berdasarkan rumusan masalah, tujuan penelitian ini adalah untuk
mengetahui  karakterisasi  hasil ~ sintesis senyawa  1,5-bis(4-hidroksi-3-
metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on melalui kondensasi Claisen—Schmidt dengan

teknik penggerusan.

1.4 Batasan masalah
Batasan masalah pada penelitian ini antara lain adalah:

1. Sintesis senyawa dilakukan menggunakan teknik penggerusan pada
temperatur ruang selama 15 menit.

2. Perbandingan mol aseton:vanilin adalah 1:1; 1:1,5; 1:2; 1:2,5 dan 1:3.

3. Katalis yang digunakan adalah katalis basa berupa padatan NaOH 60 % (b/b,
terhadap vanilin).

4. Hasil sintesis diidentifikasi menggunakan Kromatografi Lapis Tipis (KLT).

5. Produk hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan Spektrofotometer FTIR
(Fourier Transform Infrared) dan KG-SM (Kromatografi Gas—

Spektrofotometer Massa).



1.5 Manfaat
Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan pengetahuan tentang
modifikasi struktur vanilin melalui metode Green Synthesis dengan teknik

penggerusan yang lebih ekonomis, mudah dan ramah lingkungan.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Vanilin

Vanilin adalah senyawa organik dengan rumus molekul CgHgOs3 yang
terkandung dalam buah vanila. Vanilin merupakan komponen utama hasil
ekstraksi biji vanila (Handayani, 2011). Vanilin memiliki nama sistematik yang
dirumuskan oleh the International Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC)
yaitu 4-hidroksi-3-metoksibenzaldehida. Menurut Sastrapradja (1978), vanilin
berbentuk kristal berwarna putih atau putih kekuningan yang banyak digunakan

sebagai aroma makanan.

OCHs
OH
Gambar 2.1 Struktur senyawa vanilin (Handayani, 2013)

Vanilin memiliki gugus hidrofobik pada cincin aromatisnya dan memiliki
gugus-gugus hidrofilik berupa gugus hidroksil, metoksi dan aldehida. Ketiga
gugus tersebut dapat membentuk ikatan hidrogen intramolekul. Dari ketiga gugus
tersebut, gugus aldehid merupakan gugus yang paling reaktif karena adanya
karbonil (C=0) yang memiliki kemampuan menarik elektron sehingga lebih

mudah untuk bereaksi dengan nukleofilik (Kumar dkk., 2012). Menurut



Handayani (2011), Ambo (2012) dan Madiyono (2002) gugus aldehid ini dapat
bereaksi dengan guugus keton melalalui kondensasi aldol membentuk ikatan C=C.

Menurut Handayani, dkk. (2013), vanilin merupakan turunan dari
benzaldehid yang memiliki gugus hidroksi. Vanilin sebagai senyawa fenolat
memiliki potensi yang dapat dikembangkan sebagai senyawa antioksidan dan
antikanker. Hal ini berkaitan dengan strukturnya yang dapat dimodifikasi menjadi
turunannya dengan cara kondenasasi aldol silang (Claisen-Schmidt) dengan
senyawa karbonil lain yang memiliki Ho, misalnya direaksikan dengan aseton
yang mengandung gugus keton menjadi senyawa 4-(4-hidroksi-3-
metoksifenil)but-3-en-2-on dan 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-

3-on.

2.2 Aseton

Aseton merupakan senyawa organik yang mengandung gugus keton dengan
rumus molekul C3HgO. Aseton memiliki nama lain yaitu dimetil keton, 2-
propanon atau propan-2-on. Aseton merupakan cairan tak berwarna yang bersifat
volatil. Aseton memiliki dua atom hidrogen alfa (Ha). Ha merupakan atom
hidogen yang terikat pada atom Ca. Sedangkan atom Ca merupakan atom karbon
yang terikat langsung pada atom karbon dari gugus karbonil. Sebagai akibat
penarikan elektron oleh gugus karbonil, kerapatan elektron pada atom karbon o
semakin berkurang, maka ikatan karbon dan hidrogen o semakin melemah,
sehingga hidrogen a menjadi bersifat asam dan dapat mengakibatkan terjadinya
substitusi a. Substitusi o melibatkan penggantian atom H pada atom karbon o

dengan elektrofilik (Wade, L.G. 2006).
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Gambar 2.2 Struktur senyawa aseton (Fessenden dan Fessenden, 1986)

Adanya atom hidrogen o yang bersifat asam pada aseton menyebabkan
aseton dapat terionisasi menghasilkan anion enolat dengan bantuan katalis basa.
Anion enolat dapat berada dalam dua bentuk yaitu bentuk keto dan bentuk enol
atau disebut dapat terjadi tautomerisasi. Tautomer adalah isomer-isomer pada
senyawa karbonil yang hanya dibedakan oleh kedudukan ikatan rangkap dan yang
disebabkan perpindahan letak atom hidrogen o ke atom oksigen. Anion enolat
senyawa aseton bersifat nukleofilik sehingga dapat direaksikan degan suatu

karbokation atau karbon parsial positif.

2.3 Modifikasi Struktur Vanilin

Allah Swt berfirman dalam surat Lugman ayat 10:

95 05 o G 205 08 0 of ) 20 0 T 6 8 il s
)b oS g5 U5 o e B LD e U
Artinya: “Dia menciptakan langit tanpa tiang yang kamu melihatnya dan Dia
meletakkan gunung-gunung (di permukaan) bumi supaya bumi itu tidak
menggoyangkan kamu; dan memperkembang biakkan padanya segala macam
jenis binatang dan Kami turunkan air hujan dari langit, lalu Kami tumbuhkan
padanya segala macam tumbuh-tumbuhan yang baik” (QS. Lugman: 10).
Allah SWT menumbuhkan dari air hujan berbagai macam tumbuhan yang baik,
yaitu subur dan bermanfaat. Kata .Syang terdapat dalam ayat tersebut
digunakan untuk menyifati segala sesuatu yang baik sesuai obyeknya. Tumbuhan
yang baik adalah yang tumbuh subur dan menghasilkan apa yang diharapkan

penanamannya. Salah satu hasil yang diharapkan dari tanaman adalah
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pemanfaatannya yang dapat digunakan sebagai zat aditif makanan atau minuman
dan obat. Salah satu tanaman yang baik yaitu vanilin, selain digunakan sebagai
bahan aditif makanan dan minuman, vanilin juga dapat dimanfaatkan sebagai obat
bagi orang-orang yang mau berpikir. Hasil penelitian yang dilakukan oleh
Handayani dkk (2013) menunjukkan bahwa vanilin memiliki nilai 1Cs, sebesar
1.360,17 terhadap sel kanker HelLa. Aktivitas antikanker vanilin tersebut masih
lemah dan vanilin belum dapat dijadikan sebagai agen kemopreventif sehingga
diperlukan adanya modifikasi struktur vanilin. Modifikasi struktur senyawa
vanilin menjadi senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on
terbukti dapat meningkatkan aktivitasnya dalam menghambat sel kanker HelLa
yang ditunjukkan dengan nilai ICsg sebesar 10,26 pug/mL.

Modifikasi struktur vanilin merupakan salah satu hasil pemikiran yang
dilakukan oleh manusia untuk meningkatkan manfaat dari vanilin. Hal ini telah
disinggung dalam firman Allah SWT dalam al-Quran surat Ali Imran (3): 190-
191:

Sl 12 o 0 =08 080 i oS 208 eniia gl 4Gy
Al G 20 I gl 0K e (55 1 L D 0,35

//////

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 (QS. Ali Imran :190-191) .

Menurut Katsir (2000), kata ulul albab dalam ayat tersebut berarti orang-

orang yang berakal, yaitu akal-akal yang sempurna serta memiliki kecerdasan
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sehingga dapat mengetahui segala sesuatu dengan hakikatnya masing-masing
secara jelas. Sedangkan menurut Shihab (2003), orang yang berakal dalah orang-
orang yang menggunakan pikirannya untuk mengambil manfaat dari apa-apa yang
diciptakan oleh Allah SWT, berpikir tajam, mendalami pemahamannya, serta
senantiasa mengingat Allah SWT dalam setiap keadaan karena Allah SWT tidak

menciptakan sesuatu secara sia-sia.

2.4 Kondensasi Claisen—-Schmidt

Menurut Fessenden dan Fessenden (1986), suatu reaksi kondensasi ialah
reaksi dimana dua molekul atau lebih bergabung menjadi molekul yang lebih
besar dengan atau tanpa hilangnya suatu molekul kecil. Reaksi kondensasi aldol
merupakan reaksi yang melibatkan ion enolat dan gugus karbonil dari molekul
aldehid lainnya. Reaksi ini berhenti pada saat pembentukan B-hidroksikarbonil
yang kemudian mengalami dehidrasi (Silverstein dkk., 2005). Reaksi aldol tidak
hanya terjadi pada dua senyawa karbonil sejenis, seperti aldehida-aldehida dan
keton-keton. Namun, reaksi ini dapat terjadi antara dua senyawa karbonil yang
berbeda yaitu aldehida-keton (Miller dan Solomon, 1999).

Suatu aldehida tanpa hidrogen a seperti vanilin tidak dapat membentuk ion
enolat dan dengan demikian tidak dapat berdimerisasi dalam suatu kondensasi
aldol. Namun jika aldehida seperti itu dicampur dengan aldehida atau keton yang
memiliki hidrogen alfa seperti aseton, maka kondensasi antara keduanya dapat
terjadi. Reaksi ini disebut kondensasi aldol silang (cross aldol condensation) atau
reaksi kondensasi Claisen-Schmidt (Fessenden dan Fessenden, 1986).

Secara umum ada 2 tahapan mekanisme reaksi kondensasi Claisen-Schmidt

dalam suasana basa, yaitu tahap adisi dan dehidrasi (llhamy, 2015). Adisi
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nukleofilik pada kondensasi aldol bertujuan untuk membentuk anion alkoksida
(Fessenden dan Fessenden, 1986). Sedangkan dehidrasi pada kondensasi aldol
terjadi melalui reaksi eliminasi (Grossman, 2003). Dehidrasi ini terjadi akibat
penggunaan katalis basa (Sykes, 1985).

Kehadiran katalis dalam reaksi kondensasi Claisen-Schmidt memegang
peranan penting dalam keberhasilan reaksi. Budimarwanti dan Handayani (2010)
telah mensintesis senyawa 2-hidroksikalkon melalui kondensasi Claisen-Schmidt
dengan variasi jenis katalis asam dan basa. Hasil penelitian tersebut menunjukkan
bahwa penggunaan katalis basa berupa NaOH pada reaksi kondensasi aldol silang
lebih efektif dibandingkan penggunaan katalis asam. Penggunaan katalis basa
menghasilkan rendemen sebesar 31,22% sedangkan dengan katalis asam tidak
diperoleh kristal senyawa target.

Alarcon, dkk., (2013) mereaksikan senyawa 2,4-diklorobenzaldehida dan
asetofenon (1:1) dalam suasana basa NaOH (1 ekuivalen) melalui kondensasi
Claisen-Schmidt selama 3,5 jam. Sintesis tersebut menghasilkan senyawa 3-(2,6-
diklorofenil)-1-fenilprop-2-en-1-on berupa padatan berwarna kuning dengan
rendemen sebesar 92%. Fernandes, dkk., (2013) mereaksikan senyawa B-ionona
dan p-nitrobenaldehid melalui kondensasi Claisen-Schmidt dengan katalis
LiOH.H,0. Sintesis dilakukan dengan cara mencampurkan reaktan dengan stirrer
pada temperatur 55 °C selama 90 menit. Sintesis menghasilkan senyawa biskalkon
yaitu  (1,4)-1-(4-nitrofenil)-5-(2,6,6-trimetilsiklohek-1-enil)-penta-1,4-dien-3-on
dengan rendemen sebesar 82,2 %.

Fitriyani (2015) telah melakukan penelitian tentang optimasi sintesis

senyawa 3-metoksi-4-hidroksikalkon menggunakan katalis basa KOH dan NaOH
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dengan variasi konsentrasi melalui kondensasi Claisen-Schmidt teknik
penggerusan. Sintesis dilakukan dengan variasi konsentrasi katalis yaitu 40, 50,
60, 70 dan 80 % (b/b). Hasil penelitian menunjukkan rendemen terbesar yaitu
78,9 % menggunakan katalis NaOH 60 %. Senyawa hasil sintesis memiliki
karakter berupa padatan berwarna kuning dengan titik leleh 182-184 °C. Rahman,
dkk. (2012) mereaksikan senyawa sikloheksanon dan benzaldehid melalui
kondensasi Claisen-Schmidt menggunakan variasi katalis NaOH dan KOH
dengan teknik penggerusan pada temperatur ruang selama 5 menit. Reaksi
tersebut menghasilkan senyawa a,a-bis-benzilidinsikloheksanon dengan
rendemen berturut-turut 85 % dan 98 %. Selain itu, sintesis senyawa tersebut
dilakukan dengan katalis NaOH yang dilarutkan dalam etanol dengan variasi
kondisi yaitu menggunakan metode refluks selama 8 jam dan temperatur ruang
selama 5 hari. Metode tersebut menghasilkan rendemen berturut-turut yaitu 93 %
dan 66 %.

Penelitian lainnya dilakukan oleh Palleros (2004), Dev dan Dhaneshwar
(2013), yang telah mensintesis senyawa kalkon menggunakan metode solvent free
teknik penggerusan pada temperatur ruang dengan rendemen diatas 80 %.
Mogilaiah, dkk. (2010) telah mensintesis senyawa 2-(4-asetil-fenilamino)-3-(4-
klorofenil)-1,8-naftiridin melalui kondensasi Claisen-Schmidt teknik penggerusan
selama 5 menit pada temperatur ruang dan diperoleh rendemen sebesar 87-96 %.
Zangade, dkk. (2011) juga telah melakukan sintesis senyawa kalkon teknik
penggerusan dengan katalis KOH dan diperoleh rendemen 85-94 %. Susanti, dkk.
(2014) mensintesis senyawa 2,6-dihidroksi-3,4-dimetoksi kalkon melalui

kondensasi Claisen-Schmidt teknik grinding selama 15 menit pada temperatur
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ruang. Sintesis tersebut menggunakan katalis basa NaOH 20 mmol dan
menghasilkan rendemen sebesar 70-84 %.

ZiXing, dkk. (2010) mereaksikan senyawa p-metilbenzaldehid (8,3 mmol)
dan sikloheksanon (9,2 mmol) melalui reaksi bikondensasi Claisen-Schmidt.
Sintesis dilakukan dengan teknik penggerusan selama 20-30 menit. Sintesis
menghasilkan senyawa 2,6-bis(4-metilfenilmetilen)sikloheksanon berupa padatan
berwarna kuning dengan rendemen sebesar 80 %.

Rahman, dkk. (2012) telah mereaksikan senyawa aseton dan benzaldehid
dalam kondisi basa NaOH 20 % mol (terhadap benzaldehid) dengan variasi mol
reaktan. Sintesis dilakukan dengan cara menggerus reaktan dan Kkatalis
menggunakan mortar pada temperatur ruang selama 5 menit. Hasil sintesis
diperoleh seperti pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1 Variasi mol reaktan dan hasil

Variasi mol Hasil (%)
Aseton  Benzaldehida 1,5-d|fen|Ige_:(r)m;a-lA-dlen- 4-fenilbut-3-en-2-on
10 mmol 20 mmol 53 42
>5 eq 10 mmol sedikit 96
10 mmol >3 eq 98 0

Senyawa target yaitu 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on
dapat diperoleh dari reaksi double kondensasi Claisen-Schmidt antara aseton dan
vanilin. Reaksi kondensasi Claisen-Schmidt pertama akan menghasilkan senyawa
4-(4-hidroksi-3-metoksifenil)but-3-en-2-on  atau dikenal dengan senyawa
vanililaseton. Reaksi kondensasi Claisen-Schmidt kedua akan menghasilkan
senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on atau dikenal
dengan senyawa divanililaseton. Penggunaan katalis basa seperti NaOH akan

menghasilkan suatu garam produk. Hal ini disebabkan karena vanilin memiliki
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gugus fenoksi. Penambahan air berfungsi untuk melarutkan garam produk. Garam
produk akan direaksikan dengan suatu asam seperti HCI untuk membentuk produk
melalui reaksi penetralan.

Mekanisme pembentukan senyawa 4-dimetilamino-dibenzalaseton dari 4-
dimetilamionobenzaldehid, benzaldehid dan aseton terjadi dalam beberapa
langkah. Langkah pertama dari tahap adisi adalah mekanisme pembentukan ion
enolat senyawa aseton melalui deprotonasi senyawa oleh katalis basa NaOH yang

ditunjukkan oleh Gambar 2.3.

SO Cb: (;.o: B
Hst\THz Nd OH === HSC/%,EQHZH ch/k\cymz * H/.O.\H
L/

Gambar 2.3 Pembentukan anion enolat senyawa aseton (Fessenden dan Fessenden,
1986)

Pasangan elektron bebas (PEB) atom oksigen dari katalis basa NaOH yang
bermuatan negatif menyerang Ha senyawa aseton, sehingga salah satu Ho akan
terikat pada katalis basa membentuk H,O. Senyawa aseton akan membentuk anion
enolat yang dapat beresonansi. PEB atom karbon anion enolat senyawa aseton
bersifat nukleofilik.

Langkah kedua adalah adisi nukleofilik, yaitu pembentukan ikatan C-C dari
anion enolat senyawa aseton dengan atom karbon pada gugus aldehid senyawa 4-
dimetilamionobenzaldehid. PEB atom karbon anion enolat senyawa aseton yang
bersifat nukleofilik menyerang atom karbon gugus aldehid senyawa 4-
dimetilamionobenzaldehid. Hal ini terjadi karena atom karbon gugus aldehid

senyawa 4-dimetilamionobenzaldehid bermuatan parsial positif akibat efek
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induksi elektronegatif dari atom oksigen. Tahap ini menghasilkan suatu anion

alkoksida.

‘x :0: .

/TL o N< — ey
HsC CH, 0 / |L \_7 \
Gambar 2.4 Pembentukan anion alkoksida (Prabawati, dkk., 2014)

Langkah selanjutnya yaitu penetralan anion alkoksida melalui mekanisme
perpindahan proton dengan bantuan H,O. Atom oksigen anion alkoksida bersifat
nukleofilik yang disebabkan oleh 3 PEB dan muatan negatif yang dimilikinya. Hal
ini menyebabkan atom oksigen anion alkoksida mudah menyerang atom hidrogen
molekul H,O sehingga terbentuk ikatan O-H. Langkah ini merupakan langkah
akhir pada tahap adisi nukleofilik. Pada tahap ini dihasilkan kembali katalis basa ~

OH.

Gambar 2.5 penetralan anion alkoksida (Prabawati, dkk., 2014)

Senyawa 5-(4-(dimetilamino)fenil)-5-hidroksipentan-2-on masih memiliki
satu Ha yang dapat bereaksi dengan katalis basa NaOH membentuk anion enolat

5-(4-(dimetilamino)fenil)-5-hidroksipentan-2on yang bersifat nukleofilik.
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Gambar 2.6 Pembentukan anion enolat senyawa 5-(4-(dimetilamino)fenil)-5-
hidroksipentan-2-on (Prabawati, dkk., 2014)

Langkah selanjutnya yaitu tahap adisi nukleofilik. Pada tahap ini terjadi
pembentukan ikatan C-C anion enolat 5-(4-(dimetilamino)fenil)-5-hidroksipentan-
2-on dengan atom karbon gugus aldehid senyawa benzaldehid. Tahap ini
menghasilkan suatu anion alkoksida seperti pada Gambar 2.7.

mtl‘)

< > N T c
« ) /
Go: HzC/

:6H 508 :6:

O =D B

H

Gambar 2.7 Pembentukan anion alkoksida (Prabawati, dkk., 2014)
Sama halnya dengan pembentukan  5-(4-(dimetilamino)fenil)-5-
hidroksipentan-2-on, pada tahap ini terjadi penetralan anion alkoksida dengan

bantuan molekul H,O membentuk gugus hidroksil seperti pada Gambar 2.8.

:OH :0: ém . :OH :0: :OH
:OH :0: :0f on
\ HT O TH \, .)ka. + B
N —_— e
/ .O . / O
Gambar 2.8 Penetralan anion alkoksida (Prabawati, dkk., 2014)
Tahap selanjutnya adalah tahap dehidrasi secara spontan. Pada tahap ini

terjadi mekanisme pembentukan ikatan C=C melalui reaksi intramolekul yang

melibatkan atom oksigen gugus hidroksil (-OH) dan atom hidrogen gugus metilen
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(-CH,-). PEB atom oksigen gugus hidroksil menyerang atom hidrogen gugus
metilen. Hal ini menyebabkan terputusnya ikatan C-H gugus metilen sehingga
terbentuk ikatan baru C=C yang disertai pelepasan molekul H,O. Fessenden dan
Fessenden (1986) menyatakan bahwa dehidrasi dalam kondensasi aldol sering
terjadi secara spontan bila reaksi menghasilkan suatu senyawa yang memiliki
ikatan rangkap terkonjugasi dengan suatu cincin aromatik. Reaksi tersebut
menghasilkan senyawa 4-dimetilaminodibenzalaseton yang memilki sistem

konjugasi dengan dua cincin aromatik.

OH O j.L
\ nmk WA
/ =3 C% 71 /N@ﬁ ﬁb

Gambar 2.9 Pembentukan senyawa 4-dimetilaminodibenzalaseton (Prabawati,
dkk., 2014)
2.5 ldentifikasi Senyawa Menggunakan Kromatografi Lapis Tipis (KLT)
Secara umum KLT digunakan untuk menentukan banyaknya komponen
dalam campuran, identifikasi senyawa, memantau berjalannya suatu reaksi, dan
menentukan efektifitas kemurnian. Uji identifikasi dapat dilakukan dengan
membandingkan nilai Rf yang diperoleh dengan Rf standar (Rohman dan Gandjar,

2009).

arak senyawa yang terelusi
f=1 yawa yang 2.1)

jarak pelarut yang mengelusi

Semakin besar nilai Rf dari sampel maka semakin besar pula jarak gerak
senyawa tersebut pada plat KLT. Pada identifikasi nilai Rf yang sama maka

senyawa yang didapatkan dapat dikatakan memiliki karakteristik yang sama,
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sedangkan pada nilai Rf yang berbeda maka senyawa tersebut merupakan
senyawa yang berbeda (Peter, 2010). Handayani (2009) mengidentifikasi senyawa
1,4-1-(4-metoksifenil)-5-fenil-1,4-pentadien-3-on menggunakan KLT dengan
eluen etil asetat: heksana (5:1) dan senyawa 1,4-1-(3,4-dimetoksifenil)-5-fenil-
1,4-pentadien-3-on dengan eluen kloroform: heksana (4:6). Senyawa 2,2’-
dihidroksibenzalaseton diidentifikasi menggunakan KLT dengan campuran eluen
metanol:kloroform (1:9) dan diperoleh Rf sebesar 0,36 (Handayani, 2010). Azizah
(2015) mengidentifikasi seyawa 4-hidroksi-3-metoksifenil menggunakan KLT

dengan eluen kloroform dan diperoleh R¢ sebesar 0,4375.

2.6 Karakterisasi Senyawa Hasil Sintesis

Karakterisasi senyawa hasil sintesis pada penelitian ini menggunakan
beberapa instrumen yaitu spektrofotometer FTIR dan spektrometer KG-SM.
2.6.1 Spektrofotometer FTIR

Spektrofotometer Fourier Transform Infrared (FTIR) merupakan alat untuk
mendeteksi gugus fungsional, mengidentifikasi senyawaan dan menganalisis
campuran. Banyak pita absorpsi yang terdapat dalam daerah yang disebut daerah
“sidik jari” spektrum. Spektrum FTIR suatu sampel dapat diketahui dari letak pita
serapan yang dikaitkan dengan adanya suatu gugus fungsional tertentu (Day dan
Underwood, 1999).

Penyerapan radiasi suatu senyawa pada gelombang infra merah sangat khas
tergantung pada gugus fungsi yang terdapat pada suatu senyawa. Hasil analisis
spektra FTIR senyawa vanilin diperoleh serapan pada bilangan gelombang 3180
cm™ yang menunjukkan vibrasi gugus OH. Vibrasi ulur Csp*-H ditunjukkan pada

bilangan gelombang 2861 cm™ dan 3025 cm™ untuk Csp®-H. pada daerah 1266
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cm™ menunjukkan adanya serapan C-O-C, sedangkan pada daerah 1588 cm™ dan
1456 cm™ terdapat serapan C=C aromatik. Serapan C=0O aldehid terdapat pada
daerah 1665 cm™ dan serapan C-H aldehid pada daerah 2744 cm™ (Azizah, 2015).

Handayani dkk (2013) melakukan karakterisasi terhadap senyawa 1,5-
bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on hasil sintesis dari vanilin dan
aseton menggunakan spektrofotometer FTIR. Hasil spektra IR menunjukkan
adanya serapan tajam dari gugus hidroksi (O-H) pada bilangan gelombang
3363,86 cm™. Serapan dari C-H pada 3066,11 cm™. Serapan pada 1643,35 cm™
menunjukkan adanya gugus karbonil, sedangkan serapan C=C ditunjukkan pada
1589,34; 1442,75, dan 1350 cm™. Serapan C-O muncul pada 1226,73; 1095,57;
dan 1018,41 cm™.

Perbedaan gugus fungsi antara senyawa 4-hidroksi-3-metoksibenzaldehida
(vanilin) dengan senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on
adalah hilangnya gugus aldehida pada senyawa vanilin dan digantikan dengan
gugus — C=C- pada senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-
on. Hal tersebut ditunjukkan dengan hilangnya serapan C=0 aldehid pada daerah
1665 cm™ dan serapan C-H aldehid pada daerah 2744 cm™ yang terdapat di dalam
vanilin dan digantikan dengan serapan C=C pada daerah 1350 cm™ yang terdapat
dalam senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on.

2.6.2 KG-SM

Kromatografi Gas-Spektrofotometer Massa (KG-SM) merupakan gabungan
dari dua instrumen dengan fungsi yang berbeda. Kromatografi gas (KG) berfungsi
untuk memisahkan komponen-komponen senyawa dalam sampel, sedangkan

spektrofotometer massa (SM) berfungsi untuk mendeteksi massa dari senyawa
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yang berhasil dipisahkan pada kromatografi gas. Pada KG-SM aliran pada kolom
terhubung langsung dengan ruang ionisasi spektrometer massa.

Azizah (2015) melakukan karakterisasi terhadap produk hasil sintesis
antara vanilin: asetofenon (1,5:1) diperoleh hasil seperti pada Tabel 2.2.

Tabel 2.2 Hasil karakterisasi produk sintesis menggunakan KG-SM

Puncak Persen area Rt (min) lon molekul Senyawa
ke- (m/z)
I 5,99 9,992 15¢ Vanilin
1 5,26 29,142 147 1-fenil-1-butanon
i 68,70 32,425 254 3-(4-hidroksi-3-

metoksifenil)-1-
fenil-2-propen-1-on
v 20,70 42,908 374 3-(4-hidroksi-3-
metoksifenil)-1,5-
difenilpentena-1,5-
dion

Handayani (2013) melakukan Kkarakterisasi senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-
metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on menggunakan spektrometer massa direct inlet.
Berdasarkan spektra massa, senyawa tersebut memiliki massa molekul (m/z) 326

seperti pada Gambar 2.10.

OCHs OCHs

Gambar 2.10 lon molekuler senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-
dien-3-on (Handayani, 2013)



BAB Il

METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Maret-Juni 2016 di Laboratorium
Kimia Organik dan Instrumen Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi

Universitas Islam Negeri (UIN) Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah gelas arloji, spatula,
neraca analitik, mortar dan alu, beaker glass 100 mL, pipet ukur, bola hisap,
desikator, pengaduk gelas, kertas saring, oven, plat KLT GFys4, Erlenmeyer 100
mL, rotary evaporator vacuum, melting point apparatus (MPA), corong pisah,
statif, termometer, spektrofotometer FTIR dan spektrometer KG-SM.
3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah vanilin p.a Merck,
aseton p.a Merck, NaOH p.a, akuades, HCI 2N, KBr, n- heksana, N,, etil asetat

dan kloroform.

3.3 Rancangan Penelitian

Penelitian ini dilakukan dengan uji eksperimental di laboratorium. Sintesis
senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on dilakukan
menggunakan perbandingan mol aseton : vanilin yaitu 1:1; 1:1,5; 1:2; 1:2,5 dan
1:3. Sintesis dilakukan dengan mereaksikan reaktan menggunakan bantuan katalis

basa berupa padatan NaOH sebesar 60 % (b/b, terhadap vanilin) teknik

23
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penggerusan. Senyawa target diidentifikasi menggunakan KLT, selanjutnya
senyawa produk hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan instrumen

spektrofotometer FTIR dan KG-SM.

3.4 Tahapan Penelitian
Penelitian ini dilakukan dengan tahapan sebagai berikut:

1. Sintesis senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on
dilakukan dengan mereaksikan vanilin dan aseton melalui reaksi kondensasi
Claisen—-Schmidt

2. ldentifikasi menggunakan metode KLT

3. Karakterisasi menggunakan spektrofotometer FTIR dan KG-SM

3.5 Prosedur Penelitian
3.5.1 Sintesis Senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on

(Rahman, dkk. 2012)

Sebanyak 2 mmol vanilin (0,3 g), padatan NaOH 60 % (b/b terhadap
vanilin, 0,18 g) dan 2 mmol (0,15 mL) aseton dimasukkan ke dalam mortar.
Campuran digerus di dalam mortar menggunakan alu pada temperatur ruang
selama 15 menit dan didiamkan selama 1 jam. Selanjutnya, hasil sintesis ditambah
akuades. Kemudian, ditambahkan HCI 2N hingga terbentuk padatan. padatan
yang terbentuk, kemudian disaring. Padatan yang diperoleh, selanjutnya
dikeringkan dan ditimbang. Apabila tidak terbentuk endapan maka dilakukan
ekstraksi cair-cair pada larutan hasil penambahan HCI. Pelarut organik yang

digunakan adalah kloroform. Selanjutnya diambil fasa organik dan diuapkan
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pelarutnya menggunakan rotary evaporator vacuum. Senyawa target hasil sintesis
diidentifikasi menggunakan KLT.

Variasi mol aseton : vanilin yang digunakan pada sintesis senyawa 1,5-
bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on disajikan pada Tabel 3.1.

Tabel 3.1 Variasi mol aseton : vanilin pada sintesis senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3
metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on

No. Variasi mol aseton : vanilin  Aseton (mL)  Vanilin (g) NabC/)lIJ-I (69(;%
1. 1,0:1,0 0,15 0,3 0,18
2. 10:15 0,15 0,46 0,27
3. 1,0:2,0 0,15 0,61 0,36
4. 1,0:25 0,15 0,76 0,46
g 1,0:3,0 0,15 0,91 0,55

3.5.2 Identifikasi Menggunakan Kromatografi Lapis Tipis (KLT)

Plat KLT silika GFs4 berukuran 6 x 10 cm dikeringkan menggunakan oven
pada suhu 100 °C selama 20 menit. Selanjutnya vanilin dan kelima senyawa hasil
sintesis dengan konsentrasi 1000 ppm masing-masing ditotolkan sebanyak 3-5
totolan pada plat KLT dengan jarak 1,0 cm dari tepi bawah plat menggunakan
pipa kapiler. Plat dimasukkan ke dalam chamber yang berisi eluen yang telah
dijenuhkan. Eluen yang digunakan yaitu n-heksana : etil asetat (1:2). Selanjutnya,
plat silika gel diangkat dan dikeringkan. Plat disinari dengan lampu UV pada
panjang gelombang 366 nm. Spot yang terbentuk dari masing-masing totolan
diamati dan dibandingkan.

3.5.3 Karakterisasi Senyawa Produk Hasil Sintesis

3.5.3.1 Karakterisasi Sifat Fisika dan Kimia
Karakterisasi sifat fisika produk hasil sintesis dilakukan dengan mengamati

bentuk dan warnanya. Senyawa hasil sintesis diuji titik lelehnya menggunakan

melting point apparatus. Selanjutnya diamati kelarutannya di dalam air, etanol
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dan kloroform. Karakterisasi sifat kimia produk hasil sintesis dilakukan dengan
mereaksikan produk hasil sintesis dengan NaOH 2M dan diamati perubahan
warnanya.
3.5.3.2 Karakterisasi Menggunakan Spektrofotometer FTIR

Gugus  fungsi  senyawa  produk  diidentifikasi  menggunakan
spektrofotometer FTIR Varian tipe FT 1000. Senyawa produk dicampur dengan
KBr, kemudian digerus dalam mortar agate. Selanjutnya campuran dipress dan
dibentuk pelet. Pelet diletakkan di cell holder dalam instrumen FTIR dan dibuat
spektra IR pada rentang bilangan gelombang 4000 - 400 cm™. Hasil spektra IR
senyawa produk dibandingkan dengan spektra IR senyawa vanilin.
3.5.3.3 Karakterisasi Menggunakan KG-SM

Senyawa produk hasil sintesis selanjutnya dikarakterisasi menggunakan
KG-SM untuk mengetahui kemurnian dan massa ion molekul senyawa produk.
Sebanyak 1 pL senyawa produk diinjeksikan menggunakan syringe ke dalam
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 : CP 3800 / Saturn 2200

Oven : Temperatur terpogram (80 °C 5 menit — 270 °C
30 menit)

Temperatur injektor : 300 °C

Tekanan gas : 16,5 kPa

Kecepatan aliran gas : 1 mL/menit (konstan)
Gas pembawa : Helium



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Sintesis Senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on

Reaksi antara aseton dan vanilin melalui reaksi kondensasi Claisen-Schmidt
dilakukan dengan teknik penggerusan selama 15 menit pada temperatur ruang.
Padatan NaOH 60 % (b/b terhadap vanilin) digunakan sebagai katalis dalam
reaksi kondensasi Claisen-Schmidt. Penambahan katalis bertujuan untuk
membentuk anion enolat. Katalis dapat meningkatkan kecepatan reaksi dengan
cara menurunkan energi aktivasi sehingga lebih cepat dalam pembentukan produk
(Da’1, dkk., 2010). Reaksi antara aseton dan vanilin dilakukan dengan lima variasi
mol vanilin yaitu 1:1; 1:1,5; 1:1,2; 1:2,5 dan 1:3. Hasil penelitian Rahman, dkk.
(2012) menunjukkan bahwa variasi mol reaktan berpengaruh terhadap rendemen
produk hasil sintesis. Variasi mol vanilin dilakukan untuk mengetahui variasi mol
vanilin terbaik dalam sintesis senyawa target.

Reaksi antara vanilin, aseton dan NaOH menghasilkan garam produk yang
berwarna merah. Dugaan mekanisme reaksi disajikan pada Gambar 4.1.
Terbentuknya garam produk disebabkan karena sifat reaktan yaitu vanilin yang
mempunyai gugus fenolat. Hidrogen gugus fenolat pada vanilin memiliki nilai
pKa 7,4 sedangkan hidrogen alfa pada aseton memiliki nilai pKa 20. Semakin
tinggi nilai pKa menunjukkan semakin rendah tingkat keasaman suatu senyawa.
Oleh karena itu gugus hidroksi dari NaOH cenderung menyerang H dari gugus
fenolat pada vanilin terlebih dahulu dan kemudian menyerang H alfa dari aseton

sehingga terbentuk garam fenolat. Penambahan air bertujuan untuk melarutkan

27



28

garam produk yang dihasilkan. Penambahan HCI berfungsi untuk membentuk
senyawa produk melalui reaksi penetralan. lon H* dari HCI akan menggantikan
posisi Na* pada garam produk sehingga terbentuk senyawa produk berupa padatan
kristal berwarna kuning. Gambar 4.2 merupakan dugaan reaksi antara garam

produk dan HCI.

OCH, PGk

J Ho : v g
Na OH —= HiEa

OCHj PCL

OCHs OCH;

Gambar 4.1 Dugaan mekanisme Reaksi Kondensasi Claisen-Schmidt antara
Vanilin, aseton dan NaOH (Sastroamidjojo, 2004)
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Gambar 4.2 Dugaan reaksi antara garam produk dan HCI

Penambahan HCI pada variasi aseton : vanilin 1:1 dan 1:1,5 tidak
menghasilkan padatan kristal berwarna kuning hanya larutan berwarna kuning.
Tidak terbentuknya kristal setelah penambahan HCI disebabkan karena sedikitnya
senyawa target yang terdapat di dalam produk. Oleh karena itu dilakukan
ekstraksi cair-cair menggunakan kloroform karena produk larut di dalam
kloroform. Fase organik diambil dan diuapkan pelarutnya menggunakan rotary
evaporator vacuum, selanjutnya diperoleh padatan kristal berwarna kuning pada
labu alas bulat. Massa produk hasil sintesis disajikan pada Tabel 4.1.

Tabel 4.1 Massa produk hasil sintesis

No. Variasi mol Massa produk
aseton:vanilin (gram)

1 1:1 0.1821

2 1:1,5 0.3508

3 1:2 0.2965

4 2'5 0.5199

5 1:3 0.6639

4.2 ldentifikasi Menggunakan Kromatografi Lapis Tipis (KLT)
Produk hasil sintesis diidentifikasi menggunakan KLT. Fasa gerak yang

digunakan yaitu n-heksana : etil asetat (1:2) sedangkan fasa diamnya adalah silika
dengan jenis plat KLT GF,s4. KLT digunakan untuk mengetahui banyaknya
komponen dalam produk hasil sintesis. Identifikasi dilakukan dengan

membandingkan nilai Rf dan warna dari spot yang terbentuk. Spot yang memiliki
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nilai Rf berbeda dengan nilai Rf reaktan diduga sebagai senyawa target. Hasil

KLT dari produk sintesis dan reaktan yang berupa vanilin disajikan pada Gambar

4.3.

123 4 56

|_= Spot 1

R Spot 2

Gambar 4.3 Hasil KLT pada panjang gelombang 366 nm

Tabel 4.2 Nilai Rf dan warna spot hasil KLT

No.  Variasi mol Rf Warna dibawah sinar UV 366 nm
aseton:vanilin  Spot1 Spot 2 Spot 1 Spot 2

3 Vanilin 0,78 - Biru muda -

2 1:1 0,78 - Biru muda -

3 51,5 0,78 0,63 Biru muda Kuning

4 1:2 0,78 0,63 Biru muda Kuning +

5 1’95 0,78 0,63 Biru muda Kuning +

6 1:3 0,78 0,63 Biru muda Kuning +

Keterangan:

+ : Kenaikan intensitas warna

Berdasarkan tabel 4.2 menunjukkan bahwa sintesis pada variasi mol aseton:

vanilin 1:1,5; 1: 2; 1:2,5 dan 1:3 memiliki dua spot dengan nilai Rf yang berbeda.

Spot 1 memiliki nilai Rf yang sama dengan reaktan yaitu vanilin, sehingga dapat

diasumsikan bahwa spot 1 adalah vanilin sisa reaksi. Spot 2 memiliki nilai Rf

yang berbeda dengan vanilin, sehingga dapat diasumsikan bahwa spot 2

merupakan senyawa target. Berdasarkan nilai Rf diketahui bahwa senyawa spot 1

lebih terelusi oleh fasa gerak dibandingkan spot 2.
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4.3 Karakterisasi Produk Hasil Sintesis
4.3.1 Karakterisasi Sifat Fisika dan Kimia

Karakterisasi sifat fisika produk hasil sintesis didasarkan pada pengamatan
terhadap bentuk, warna, titik leleh dan kelarutan produk hasil sintesis. Data yang
diperoleh disajikan pada tabel 4.3.

Tabel 4.3 Sifat fisika produk hasil sintesis

No.  Variasi mol  bentuk warna Titik kelarutan
aseton:vanilin leleh air  etanol Kloro
‘c) form
4 Vanilin Serbuk Putih 78-80 L L L
2 1:1 Kristal Kuning 70-76  TL L b
8 k1.5 Kristal Kuning 70-74 TL = L
4 1:2 Kristal Kuning+ 70-78 TL L L
kehijauan
5 1:2,5 Kristal Kuning++ 70-74 TL L L
kehijauan
6 1:3 Kristal Kuning+++ 68-74 TL L L
kehijauan
Keterangan:
+ : kenaikan intensitas warna
L :Larut

TL : Tidak Larut

Berdasarkan data pada Tabel 4.3 menunjukkan bahwa produk hasil sintesis
memiliki sifat fisika yang berbeda dengan vanilin dari segi bentuk dan warna.
Titik leleh produk memiiki kemiripan dengan titik leleh vanilin, hal ini
disebabkan karena masih terdapat vanilin sisa reaksi pada produk yang diperkuat
oleh hasil KLT. Berdasarkan uji kelarutan, baik vanilin maupun produk hasil
sintesis larut sempurna dalam etanol dan kloroform, namun produk tidak larut
dalam air sedangkan vanilin larut dalam air. Hal tersebut dikarenakan perbedaan
struktur kimia kedua senyaa. Baik vanilin maupun produk memiliki gugus —OH

yang bersifat hidrofilik, akan tetapi produk memiliki rantai hidrokarbon lebih
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panjang dibandingkan vanilin. Rantai hidrokarbon bersifat hidrofobik sehingga
menyebabkan produk tidak larut di dalam air.

Uji sifat kimia produk hasil sintesis dilakukan dengan mereaksikan produk
hasil sintesis dengan NaOH 2M dalam etanol. Perubahan warna disajikan pada

Tabel 4.4.

(a) (b)

Gambar 4.4 produk dalam etanol (a) sebelum penambahan basa
(b) setelah penambahan basa

Tabel 4.4 Hasil uji basa produk hasil sintesis

No. Variasi mol Tanpa basa Ditambah basa
aseton:vanilin (NaOH) (NaOH)

1 Vanilin Tak berwarna  Tak berwarna

2 1:1 kekuningan Oranye

3 LD kekuningan Oranye+

4 1:2 kekuningan +  Merah

5 1:2,5 kekuningan +  Merah+

6 1:3 kekuningan +  Merah ++
Keterangan:

+ : kenaikan intensitas warna

Tabel 4.4 menunjukkan adanya perbedaan warna antara produk hasil sintesis
dan vanilin setelah ditambahkan NaOH. Penambahan NaOH ke dalam larutan
vanilin tidak memberikan perubahan warna terhadap larutan vanilin. Sedangkan,
penambahan NaOH ke dalam larutan produk hasil sintesis memberikan perubahan
warna menjadi oranye pada variasi aseton:vanilin 1:1 dan 1:1,5 dan menjadi
merah pada variasi mol aseton:vanilin 1:2; 1:2,5 dan 1:3. Perubahan warna
menjadi merah sesuai dengan hasil reaksi setelah proses penggerusan yaitu

menghasilkan padatan berwarna merah yang merupakan garam produk. Menurut

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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Sastroamidjojo (2004) campuran larutan vanilin dan aseton menghasilkan warna
merah ketika ditambah dengan NaOH. Dugaan reaksi antara senyawa 1,5-bis(4-
hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on dan NaOH disajikan dalam Gambar

4.5

OCHjs OCHjs

Gambar 4.5 Dugaan reaksi antara senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-
metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on dan NaOH

Perbedaan warna antara reaktan dan produk disebabkan oleh perbedaan
sistem konjugasi antara reaktan dan produk. Vanilin memiliki 4 ikatan rangkap
terkonjugasi sedangkan produk memiliki 9 ikatan rangkap terkonjugasi.Sistem
konjugasi membentuk kromofor yang biasanya terdapat dalam senyawa organik
maupun polimer yang berwarna. Semakin panjang sistem terkonjugasi maka
warna yang tampak akan semakin jelas (Budimarwanti dan Handayani, 2010).
4.3.2 Karakterisasi Menggunakan FTIR

Karakterisasi menggunakan FTIR digunakan untuk mengetahui gugus
fungsi yang terdapat dalam senyawa hasil sintesis. Gambar 4.6 merupakan spektra

FTIR vanilin dan produk hasil sintesis.
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Gambar 4.6 Spektra IR variasi 1:1 -1:3

Keterangan: a = vanilin, b = variasi 1:3, ¢ = variasi 1:2,5, d = variasi 1:2,
e = variasi 1:1,5 dan f = variasi 1:1

Spektra hasil sintesis pada Gambar 4.6 menunjukkan adanya serapan gugus —OH
dengan profil melebar yang khas pada bilangan gelombang 3180 - 3185 cm™.
Serapan gugus C-H sp® aromatik memunculkan pita serapan lemah pada 3026 -
3074 cm™ yang didukung dengan adanya serapan overtone pada daerah 1867 —
2113 cm™. Serapan gugus C-H sp® dari gugus metoksi muncul pada 2860 cm™
yang didukung adanya gugus C-O-C pada 1266-1268 cm™. Serapan gugus C=0
pada 1666 - 1670 cm™ dengan profil tajam. Serapan fermy doublet yang
merupakan serapan khas gugus C-H aldehid muncul pada 2733 - 2744 cm™ Pada
Gambar 4.6 variasi aseton:vanilin (1:1,5) terdapat serapan pada 3476 — 3444 cm™
yang merupakan serapan dari gugus —OH bebas. Spektra IR hasil sintesis yang
dihasilkan memiliki kemiripan dengan spektra IR vanilin namun disertai sedikit

pergeseran panjang gelombang seperti pada Tabel 4.5.
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Tabel 4.5 Pergeseran bilangan gelombang antara senyawa
vanilin dan senyawa hasil sintesis
Bilangan gelombang (cm™)

Gugus fungsi Senyawa vanilin ~ Senyawa hasil sintesis
-OH 3180 3180 - 3185

-C-0 1266 1266-1268

-Csp*-H 3025 3026 - 3074

-Csp*-H 2861 2860

overtone 1900 - 2050 1867 - 2113

-C=C- 1588 1588 - 1601

-C=0 1665 1666 - 1670

-C-H aldehid 2744 2733 - 2744

Adanya serapan fermy doublet menunjukkan bahwa masih terdapat gugus
aldehid pada produk hasil sintesis sedangkan produk hasil sintesis tidak
mengandung gugus aldehid melainkan gugus dienon. Hal ini menunjukkan bahwa
senyawa dominan yang terdapat dalam hasil sintesis merupakan sisa reaktan yang
berupa vanilin. Menurut Pranowo (2010) reaksi kondensasi Claisen-Schmidt
dipengaruhi oleh substituen yang terdapat pada turunan benzaldehid. Vanilin
memiliki gugus hidroksi pada posisi para yang dapat menimbulkan efek
resonansi sehingga kerapatan elektron C karbonil gugus aldehid semakin tinggi.
Gugus hidroksi pada posisi para dapat memberikan efek dorongan elektron
terhadap C karbonil lebih tinggi dibandingkan gugus metoksi pada posisi para
(Sykes, 1985). Kenaikan efek dorongan elektron mengakibatkan kerapatan
elektron atom C karbonil semakin tinggi sehingga atom C karbonil menjadi
kurang reaktif terhadap serangan nukleofil. Gambar 4.7 menyajikan perbedaan
struktur antara benzaldehid dan vanilin.

HO
O e
~ A°
benzaldehid vanilin

Gambar 4.7 Struktur senyawa benzaldehid dan vanilin
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4.3.3 Karakterisasi Menggunakan KG-SM

Karakterisasi senyawa hasil sintesis menggunakan KG-SM, KG bertujuan
untuk mengetahui banyaknya komponen yang terdapat dalam sampel berdasarkan
banyaknya puncak dalam kromatogram dan SM digunakan untuk meramalkan
struktur senyawa berdasarkan nilai m/z yang diperoleh dalam spektra MS. Sampel
yang digunakan yaitu produk hasil sintesis variasi aseton : vanilin (1:3) yang
memiliki warna paling merah ketika uji basa diantara variasi lainnya. Hasil
kromatogram pada Gambar 4.8 menunjukkan adanya satu puncak dengan waktu

retensi 17,652 menit.

450
30
s
20 E
104 -
T it PRI BT TR TR TR AT W T T e T e w T T e i)nun;z T R MTTTRTTT S T unxm%

Gambar 4.8 Kromatogram KG
Spektra massa puncak ditunjukkan pada Gambar 4.10 Berdasarkan penelusuran
menggunakan library (standar internal) spektra massa puncak satu memiliki
kemiripan sebesar 76,7 % dengan spektra massa vanilin. Spektra massa pada
Gambar 4.9 menunjukkan bahwa m/z 150,9 merupakan puncak tertinggi (base
peak) dengan kelimpahan relatif 100 %. Tingginya kelimpahan ion tersebut

dipengaruhi oleh kestabilan ion karena ion dapat beresonansi.

g $ ¥ 8

Intensitas (%)

Gambar 4.9 Spektra massa puncak satu
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Gambar 4.10 Pola fragmentasi vanilin 1
Pola fragmentasi lain dari vanilin
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Gambar 4.11 pola fragmentasi vanilin 2

Vanilin merupakan reaktan yang digunakan dalam sintesis senyawa target.

Berdasarkan kromatogram hanya diperoleh puncak tunggal yang diperkirakan

adalah senyawa vanilin. Tidak adanya puncak kedua atau senyawa target diduga

karena senyawa target memiliki titik didih yang terlalu tinggi sehingga tidak

terdeteksi oleh KG-SM.
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4.4 Modifikasi Struktur Vanilin dalam Perspektif Islam
Allah menciptakan segala yang ada di bumi dan langit tanpa sia-sia. Semua
yang diciptakan Allah memiliki manfaat bagi makhlukNya, sebagaimana firman

Allah dalam surat Shaad (38) ayat 27 :

PV

MG s ) [anliy sl G

Artinya : “Dan Kami tidak menciptakan langit dan bumi dan apa yang ada antara
keduanya tanpa hikmah (QS. Shaad : 27)”

Allah  memerintahkan kepada orang-orang yang berakal untuk
menggunakan pikirannya agar dapat mengambil manfaat dari apa yang diciptakan
oleh Allah sebagaimana firman Allah dalam surat Ali Imran ayat 190-191. Oleh
karena itu, manusia harus dapat memanfaatkan kekayaan alam yang Allah SWT
berikan dengan sebaik-baiknya, misalnya dengan mengambil manfaat dari
tumbuhan yang beraneka ragam. Sebagaimana firman Allah SWT dalam surat an

Nahl (16): 10 — 11:

0 oSS P 0 0 Tl B L3 (STl s G Ul 0 55
VB 0 1l BT S B 0 A Sty DG L 0850 ¢
Artinya: “Dia-lah, yang telah menurunkan air hujan dari langit untuk kamu,
sebahagiannya menjadi minuman dan sebahagiannya (menyuburkan) tumbuh-
tumbuhan, yang pada (tempat tumbuhnya) kamu menggembalakan ternakmu. Dia
menumbuhkan bagi kamu dengan air hujan itu tanam-tanaman; zaitun, korma,
anggur dan segala macam buah-buahan. Sesungguhnya pada yang demikian itu
benar-benar ada tanda (kekuasaan Allah) bagi kaum yang memikirkan.” (Q.S an-
Nahl: 10-11)

Firman Allah SWT dalam surat an Nahl (16): 10 — 11 menjelaskan bahwa
Allah SWT telah memberikan berbagai kenikmatan kepada manusia, mulai dari
air hujan sebagai sumber kehidupan yang dapat menumbuhkan berbagai macam
tanaman. Kata “Kulli Tsamaroti” memiliki arti yaitu, tanaman yang

beranekaragam di bumi, yang berbeda-beda warnanya, bentuknya, rasanya,
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baunya dan lain sebagainya (al-Maraghi, 1992). Salah satu tanaman yang
termasuk di dalamnya adalah vanila. Biji tanaman vanila memiliki komponen
utama berupa senyawa vanilin (Handayani, 2011). Vanilin biasa digunakan
sebagai zat aditif makanan ataupun minuman. Berdasarkan penelitian Handayani
dkk., (2013) vanilin memiliki aktivitas sebagai antikanker namun aktivitasnya
cukup lemah. Oleh karena itu, perlu dilakukan modifikasi struktur vanilin untuk
meningkatkan aktivitas antikanker. Modifikasi struktur vanilin merupakan salah
satu buah pikir untuk mengambil manfaat dari apa yang telah diciptakan Allah.
Modifikasi  struktur ~ vanilin ~ menjadi  senyawa  1,5-bis(4-hidroksi-3-
metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on dilakukan dengan cara sintesis melalui reaksi
kondensasi Claisen-Schmidt. Sintesis dilakukan dengan variasi mol vanilin.
Variasi mol aseton : vanilin yang digunakan yaitu 1:1; 1:1,5; 1:2; 1:2,5 dan 1:3.
Variasi mol dilakukan untuk mengetahui perbandingan mol reaktan terbaik dalam
sintesis senyawa target. Kondisi berbeda dalam suatu reaksi dapat memberikan
hasil yang berbeda pula, karena suatu reaksi memiliki ketetapan masing-masing,
sebagaimana firman Allah Swt dalam surat Qomar (54) ayat 49:

eap b adl 2 50
Artinya: “Sesungguhnya kami menciptakan segala sesuatu menurut ukuran (QS.
Qomar : 49)”.

Menurut Shihab (2003) kata gadar dalam segi bahasa berarti kadar tertentu
yang tidak bertambah atau berkurang. Kata gadar juga dapat diartikan sebagai
ketentuan dan sistem yang ditetapkan terhadap segala sesuatu. Ayat tersebut
didukung oleh firman Allah Swt dalam surat al Furgaan (25) ayat 2 :
el O Gl ) 5 B2 ST W Bk ) G el B 8

%%Uwé;ﬁa



40

Artinya: “Dan Dia menciptakan segala sesuatu dan Dia menetapkan ukuran-
ukurannya dengan serapi-rapinya (QS. al Furgaan (25) : 2)”

Kedua ayat tersebut menjelaskan bahwa Allah menetapkan suatu ukuran dan
memberikan petunjuk terhadap semua makhluk kepada ketetapan tersebut (Katsir,
2007).

Firman Allah yang lain dalam surat al A’raaf (7) ayat 58:

R Y L0 IS ST 5 Y e il 1 by G 2 L A
/ gorp %ﬁw
Artinya @ “Dan tanah yang baik, tanaman-tanamannya tumbuh subur dengan
seizing Allah dan tanah yang tidak subur, tanaman-tanamannya hanya tumbuh
merana. Demikianlah Kami mengulangi tanda-tanda kebesaran (Kami) baggi
orang-orang yang bersyukur (QS. al A’raaf (7) : 58)“

Ayat tersebut menunjukkan bahwa lingkungan berpengaruh dalam pembentukan
karakter suatu makhluk, tumbuhan yang tumbuh di tempat yang baik akan tumbuh
dengan subur. Begitu pula sebaliknya, tumbuhan yang tumbuh di tempat yang
tidak baik maka tidak akan tumbuh subur. Linkungan sintesis juga berpengaruh
terhadap kadar hasil sintesis. Faktor lingkungan seperti waktu penggerusan juga
perlu diperhatikan untuk memaksimalkan proses dan hasil sintesis.

Hasil uji kimia menggunakan basa NaOH menunjukkan bahwa senyawa
target telah terbentuk. Hal tersebut ditandai dengan perubahan warna dari kuning
(produk) menjadi merah (garam produk) pada variasi 1:2; 1:2,5 dan 1:3 dan
oranye pada variasi 1:1 dan 1:1,5. Perbedaan warna pada masing-masing variasi
disebabkan oleh perbedaan kadar yang terdapat dalam masing-masing produk.

Sebagaimana hasil penelitian ini menunjukkan bahwa Allah SWT adalah
maha kuasa atas segala sesuatu. Hasil karakterisasi menunjukkan bahwa dalam

menyikapi suatu masalah, manusia hendaknya melihat dari berbagai sisi.

Karakterisasi menggunakan KG-SM memunculkan satu puncak yang merupakan
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puncak dari reaktan, akan tetapi peneliti menggunakan identifikasi lain
menggunakan KLT, uji fisika dan uji kimia yang dapat mendukung terbentuknya

senyawa target.



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Produk hasil sintesis memiliki karakterisitik sifat fisik yaitu berbentuk
kristal berwarna kuning dengan titik leleh 68-78 °C. Produk hasil sintesis larut
dalam etanol dan kloroform, namun sukar larut dalam air. Sifat kimia produk
yaitu adanya perubahan dari warna kuning menjadi merah ketika ditambah basa.
Spot 2 hasil KLT diduga kuat sebagai senyawa target dengan nilai Rf 0,63.
Spektra FTIR produk menunjukkan adanya serapan gugus hidroksi, karbonil, eter
dan C-H aldehid yang memiliki kemiripan dengan spektra FTIR reaktan yaitu
vanilin. Hasil kromatografi memunculkan satu puncak yang merupakan puncak

vanilin dengan base peak m/z 150,9.

5.2 Saran

1. Perlu adanya pemurnian produk hasil sintesis sehingga dapat dilakukan
karakterisasi lebih lanjut menggunakan H-NMR

2. Perlu adanya penelitian lanjutan menggunakan variasi vanilin terhadap aseton
lebih dari 3:1 untuk mengetahui mol optimum vanilin dalam sintesis senyawa
produk

3. Perlu adanya uji aktivitas antikanker senyawa produk
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Lampiran 1

DIAGRAM ALIR

L.1.1 Sintesis Senyawa 1,5-bis(4-hidroksi-3-metoksifenil)penta-1,4-dien-3-on teknik
grinding (Rahman dkk, 2012)

Vanilin

- Dimasukkan 0,3 g vanilin

- Dimasukkan dalam mortar

- Ditambahkan katalis NaOH 60 % (b/b terhadap vanilin)
- Dipipet 0,15 mL aseton

- Digerus dengan alu pada temperatur ruang selama 15 menit
- Didiamkan selama 1 jam

- Ditambah akuades

- Ditambah HCI 2N hingga terbentuk padatan

- Disaring padatan

- Dikeringkan

- Ditimbang padatan yang terbentuk

Hasil

Variasi mol aseton:vanilin yang digunakan adalah sebagai berikut:

No. Variasi mol aseton : vanilin Aseton (mL) Vanilin (g) NaOH 60 %
b/b (g)

1. 1,0:1,0 0,15 0,3 0,18

2. 1,0:1,5 0,15 0,46 0,27

3. 1,0:2,0 0,15 0,61 0,36

4, 1,0:2,5 0,15 0,76 0,46

5. 1,0:3,0 0,15 0,91 0,55
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L.1.2 lIdentifikasi senyawa hasil sintesis dengan KL T

Senyawa hasil sintesis

Dikeringkan plat KLT GF,s; menggunakan oven pada suhu 100 °C selama 20
menit

Dibuat sampel dengan konsentrasi 1000 ppm

Ditotolkan sebanyak 3-5 totolan pada plat KLT GF,, dengan jarak 1 cm dari
batas bawah

Dimasukkan ke dalam chamber yang berisi eluen berupa n-heksana : etil asetat
(1:2)

Diangkat plat dan dikeringkan

Disinari plat dengan sinar UV pada panjang gelombang 366 nm

Diamati spot yang dihasilkan

L.1.3 Ka

rakterisasi Senyawa Produk Hasil Sintesis

L.1.3.1 Karakterisasi Sifat Fisika dan Kimia Senyawa Produk Hasil Sintesis

Uji bentuk

, warna dan titik leleh

Senyaw.

a produk

- Diamati bentuk dan warnanya
- Diukur titik leleh nya menggunakan melting point apparatus

Hasil

Uji kelarutan

Senyaw
|

a produk

Diambil kristal produk hasil sintesis
Ditambah 1 ml air
Diamati kelarutan produk

Hasil




Senyawa produk
]

Diambil kristal produk hasil sintesis
Ditambah 1 ml etanol
Diamati kelarutan produk

Hasil

Senyawa produk
|

Diambil kristal produk hasil sintesis
Ditambah 1 ml kloroform
Diamati kelarutan produk

Hasil

Uji kimia

Senyawa produk

Diambil kristal produk hasil sintesis
Dilarutkan dalam 1 ml etanol
Ditambah 1 ml NaOH 2M

Diamati perubahan yang terjadi

Hasil

L.1.3.2 Karakterisasi Senyawa Produk Hasil  Sintesis
Spektrofotometer FTIR

Senyawa produk

- Dicampur dengan KBr
- Digerus dalam mortar agate
- Dipress campuran
- Dibentuk pelet
- Diletakkan pelet di cell holder
cm?
- Diamati hasil spektra IR yang diperoleh
- Dibandingkan dengan spektra IR senyawa vanilin dan aseton

Hasil
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Menggunakan

- Dilewati berkas sinar infra merah pada rentang bilangan gelombang 4000- 400
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L.1.3.3 Karakterisasi senyawa hasil sintesis menggunakan KG-SM

Senyawa 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 / Saturn 2200
Oven : Temperatur terprogram (80 °C 5 menit — 270 °C

30 menit)
Temperatur injektor :300°C
Tekanan gas : 16,5 kPa
v  Kecepatan aliran gas : 1 mL/menit (konstan)

Hasil




Lampiran 2

L.2.1

L.2.2

L.243

L.2.4

PERHITUNGAN

Perhitungan Pengambilan Massa Vanilin (1) 2 mmol

Rumus molekul senyawa (1) = CgHgOs

BM senyawa (1) = 152,1473 g/mol

Mol senyawa (1) =2 mmol = 0,002 mol

Massa senyawa (1) = mol x BM
= 0,002 mol x 152,1473 g/mol
=0,3¢g

Perhitungan Pengambilan Massa Vanilin (1) 3 mmol

Rumus molekul senyawa (1) = CgHgO3

BM senyawa (1) =152,1473 g/mol

Mol senyawa (1) =3 mmol = 0,003 mol

Massa senyawa (1) = mol x BM
= 0,003 mol x 152,1473 g/mol
=0,46¢

Perhitungan Pengambilan Massa Vanilin (1) 4 mmol

Rumus molekul senyawa (1) = CgHgO3

BM senyawa (1) =152,1473 g/mol

Mol senyawa (1) =4 mmol = 0,004 mol

Massa senyawa (1) = mol x BM
= 0,004 mol x 152,1473 g/mol
=0,61g

Perhitungan Pengambilan Massa Vanilin (1) 5 mmol
Rumus molekul senyawa (1) = CgHgO3

BM senyawa (1) = 152,1473 g/mol
Mol senyawa (1) =5 mmol = 0,005 mol
Massa senyawa (1) =mol x BM
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= 0,005 mol x 152,1473 g/mol
=0,769

L.2.5 Perhitungan Pengambilan Massa Vanilin (1) 6 mmol

Rumus molekul senyawa (1) = CgHgOs

BM senyawa (1) = 152,1473 g/mol

Mol senyawa (1) = 6 mmol = 0,006 mol

Massa senyawa (1) = mol x BM
= 0,006 mol x 152,1473 g/mol
=091g¢

L.2.6 Perhitungan Pengambilan Massa Aseton (2) 2 mmol

Rumus molekul senyawa (2) = C3HgO

BM senyawa (2) = 58,04 g/mol
BJ Senyawa (p) = 0,79 g/mL
Mol senyawa (2) =2 mmol = 0,002mol
Volume senyawa (2) e mOIB);BM
_ 0,002 mol x 58,04 g/mol
0,79 g/mL
=0,15 mL

L.2.7 Perhitungan Pengambilan Massa NaOH 60 % terhadap 2 mmol

vanillin
Rumus molekul senyawa = NaOH
BM Senyawa =40 g/mol
Massa senyawa = % X massa vanilin
_ 60
= oo x 0,39
=0,18¢
Mol Senyawa =5
Mr
_ 0,18gr

=———=—=0,0045 mol
40 g/mol
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L.2.8 Perhitungan Pengambilan Massa NaOH 60 % terhadap 3 mmol

vanillin
Rumus molekul senyawa = NaOH
BM Senyawa =40 g/mol
60 .
Massa senyawa =5 X Massa vanilin
_ 60
= x 0,46 g
=0,27g
Mol Senyawa = £
Mr
=278~ 00067 mol
40 g/mol

L.2.9 Perhitungan Pengambilan Massa NaOH 60 % terhadap 4 mmol

vanillin
Rumus molekul senyawa = NaOH
BM Senyawa =40 g/mol
60 ang
Massa senyawa =g X Massa vanilin
0
¥ T 0,61g
=0,36¢
Mol Senyawa g
Mr
=28~ 009 mol
40 g/mol

L.2.10 Perhitungan Pengambilan Massa NaOH 60 % terhadap 5 mmol

vanillin
Rumus molekul senyawa = NaOH
BM Senyawa =40 g/mol
60 .
Massa senyawa = Tog X Massa vanilin
=50
=755 X 0,76 g
=0464¢
Mol Senyawa =5

Mr
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_ 046¢gr
40 g/mol

=0,0115 mol

L.2.11 Perhitungan Pengambilan Massa NaOH 60 % terhadap 6 mmol

vanillin
Rumus molekul senyawa = NaOH
BM Senyawa =40 g/mol
Massa senyawa = % X massa vanilin
=== x091g
=0,55¢
Mol Senyawa =
3 4‘0’255;1 =0,0137 mol
L.2.12 Pembuatan Larutan HCI 2 N
P =1,19 g/mL
BM = 36,46 g/mol
n =1 (jumlah mol ion H")
Normalitas =nxM
-1 x 1,193g6{4r'r;Lg></3;ZZ/(;X10

= 12,08 mol/mL (N)
N1X V1 =Nz xV;
12,08 Nx V1=2 N x50 mL
V1=28,28 mL
V;=8,3mL
Cara pembuatannya yaitu dipipet HCI pekat 37% dengan pipet ukur 10 mL
sebanyak 8,3 mL dan dimasukkan dalam labu ukur 50 mL yang berisi £ 8 mL
aquades. Ditambahkan aguades hingga tanda batas dan dihomogen. Perlakuan ini

dilakukan dalam lemari asap.
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L.2.13 Perhitungan Stoikiometri Massa Senyawa Hasil Sintesis (3) Variasi
Mol Vanilin: aseton (1:1)
Reaksi = Senyawa Vanilin (1) + Senyawa Aseton (2) Senyawa (3) + Air

Reaksi Vanilin + Aseton —>»  Senyawa 3
Mula-mula 2 mmol 2 mmol -
Bereaksi 2 mmol 1 mmol 1 mmol
Setimbang - 1 mmol 1 mmol
BM Senyawa : 326 g/mol
Mol Senyawa : 0,001 mol
Massa Teoritis : Mol x BM
: 0,001 mol x 326 g/mol
10,326 g
Massa Hasil Sintesis :0,1821 g
Rendemen : ma:::;istlis:;zm x 100%
: %2261: x 100 %
: 55, 86 %

L.2.14 Perhitungan Stoikiometri Massa Senyawa Hasil Sintesis (3) Variasi
Mol Vanilin: aseton (1,5:1)

Reaksi = Senyawa Vanilin (1) + Senyawa Aseton (2) Senyawa (3) + Air

Reaksi Vanilin + Aseton —_> Senyawa 3
Mula-mula 3 mmol 2 mmol -
Bereaksi 3 mmol 1,5 mmol 1,5 mmol
Setimbang - 0,5 mmol 1,5 mmol
BM Senyawa : 326 g/mol
Mol Senyawa : 0,001 mol

Massa Teoritis : Mol x BM
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: 0,001 mol x 326 g/mol
10,326 g
Massa Hasil Sintesis : 0,3508 g

. massa hasil sintesis

x 100%

Rendemen —
massa teoritis

0,3508
: £ x 100 %
0,326 g

:107,6 %

L.2.15 Perhitungan Stoikiometri Massa Senyawa Hasil Sintesis (3) Variasi
Mol Vanilin: aseton (2:1)
Reaksi = Senyawa Vanilin (1) + Senyawa Aseton (2) Senyawa (3) + Air

Reaksi Vanilin - Aseton —_> Senyawa 3
Mula-mula 4 mmol 2 mmol -
Bereaksi 4 mmol 2 mmol 2 mmol
Setimbang - - 2 mmol
BM Senyawa : 326 g/mol
Mol Senyawa : 0,002 mol
Massa Teoritis : Mol x BM
: 0,002 mol x 326 g/mol
10,652 ¢
Massa Hasil Sintesis : 0,2965 g
Rendemen : mafjjstzst‘;:;f‘s x 100%
: 002:565 £ 100 9%
1455 %

L.2.16 Perhitungan Stoikiometri Massa Senyawa Hasil Sintesis (3) Variasi
Mol Vanilin: aseton (2,5:1)
Reaksi = Senyawa Vanilin (1) + Senyawa Aseton (2) Senyawa (3) + Air
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Reaksi Vanilin + Aseton —_> Senyawa 3
Mula-mula 5 mmol 2 mmol -
Bereaksi 5 mmol 2 mmol 2 mmol
Setimbang 1 mmol - 2 mmol
BM Senyawa : 326 g/mol
Mol Senyawa : 0,002 mol
Massa Teoritis : Mol x BM
: 0,002 mol x 326 g/mol
10,6529
Massa Hasil Sintesis : 0,5199 g
Rendemen : ma:zszzsti:ir?:ie;is x 100%
: %5929: X 100 %
179,74 %

L.2.17 Perhitungan Stoikiometri Massa Senyawa Hasil Sintesis (3) Variasi
Mol Vanilin: aseton (3:1)

Reaksi = Senyawa Vanilin (1) + Senyawa Aseton (2) Senyawa (3) + Air

Reaksi Vanilin + Aseton o Senyawa 3
Mula-mula 6 mmol 2 mmol -
Bereaksi 6 mmol 2 mmol 2 mmol
Setimbang 2 mmol - 2 mmol
BM Senyawa : 326 g/mol
Mol Senyawa : 0,002 mol
Massa Teoritis : Mol x BM
: 0,002 mol x 326 g/mol
10,652 ¢

Massa Hasil Sintesis

Rendemen

:0,6639 ¢

. massa hasil sintesis

x 100%

massa teoritis
0,6639

222278 v 100 %
0,652 g



:101,8 %

L.2.18 Perhitungan nilai Rf

jarak tempuh senyawa
Rf :

jarak tempuh eluen

. 6,2cm

Rf vanilin =0,78
8 cm

Variasi 1

Rfspot1 222 =078
8 cm

Variasi 2

Rf spot 1 P22 TR
8 cm

Variasi 3

Rf spot 1 = 7B
8 cm

Variasi 4

Rf spot 1 CEOR
8 cm

Variasi 5

Rf spot 1 ;220 _ 0,78
8 cm

Rf spot 2

Rf spot 2

Rf spot 2

Rf spot 2

Rf spot 2

. 5cm
" 8cm

. 5cm

" 8cm

. 5cm

" 8cm

. 5cm

" 8cm

35 cnl

" 8cm

=0,63

=0,63

=0,63

=0,63

=0,63
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Lampiran 3

Hasil setelah penggerusan
selama 15 menit

Penambahan air

Penambahan HCI 2M

Dokumentasi

59

Setelah penambahan HCI 2M

Proses pembentukan kristal

Kristal hasil sintesis

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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Sebelum ekstraksi cair-cair variasi
aseton : vanilin (1:1,5)

Setelah ekstraksi cair-cair variasi
aseton : vanilin (1:1,5)

Kristal produk setelah proses rotav

60

Produk hasil sintesis dalam etanol

Produk hasil sintesis dalam etanol
setelah penambahan basa (NaOH
2M)

Hasil KLT dengan eluen
n-heksana:etil asetat (1:2) (366 nm)
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Lampiran 4.

Spektra FTIR senyawa produk hasil sintesis

—————GELTB PFIBLY

184°9E THETES

¥GOTRL 861 ASG

0000 69/ /981

TPEIE GBOCHIE

IRENZE LEVELR
LL00LE ZFTAGE

OLEERY L6YBT0L

EVBE- ZEBTAEL

/DSM 1259957
BBE LG TEEBELT

7h-
70~
Ba—
B0~
56—
50

Q5691 £1E'098T

= 9904E TOGAFET
JELOE §LK0B6T
h/llf &

45
0
5
o
5
0
5

BALEPISUES %,

LFO'OBS BOGZED

CLVEIOL LEEEEL

BOCGE LLVFSLL
E8EREE ZASLOT L

CyE0GO ££07/971
GEOGL. ¥99°00E L

0B LFRE ZGEFOEFL
BLIYEY OFFCOVL

FEEOEOL 094 LLGL

EFFO0G L A9V I6GL

0L5°0ECT 0042991

ﬁm: 1208
6. 461E B197T8LE

300 300 3000 2800 2800 2400 2200 2000 1800 1800 1400 1200 o000 60D

3B

Wawenumber

Spektra FTIR produk sintesis variasi 1

Ba—

mmhm LEL ZELHEBL
E0ELL LFAPEOT

60—

VEETF L0715

SE9'T OFESES
BEZ #EL ¥

VB LBG
HBO'0LG T/0°7E9

ZOVALGL BA0EEL

IBLBEE BOTGLE

BELEPT £15'958

96198 £50'696

2800022 9aVLEDL

I

vr0'89 B8°LTET

56—
50

L
i)
=

Q9EPEL PEOLELE
OTB'GTE G5.800)
A99°60F £09°897
BERLGE LELTOEL
80°P9T PLILIEL

VGOERZ QTR ZEFL
000°0 STI0LF L
|EB'ERE PEQGLE L

E£9°VEGL FFFLOGL
GEBGOY EEQ0LTL

I
o
=

L | L
WO wn
MmN

SAEWUSUEL %

20-
5
0
&
[t}
5
[t}

0

T

200 1000 B0

w0

B0

o0

um

>0

" =m0

Cmm

©zam

800

1600

2200

2800

Wavenumber

Spektra FTIR produk sintes

is variasi

61



62

hh=

a0-

000 Lza'sasl

45-

785a0k

40

BB LTY

PISEE FFEIEE
VBO°20L BAGREG
CLE'GGY FLETIED

ZELDEC)L #EBTEL

68067 FEYTLE
S80°05E £51°858

GOE'99E T#BLZ0L

= Emmm_ummﬂmk.mw:.
FO9¥RL LBEOOZL

£80°LLE 99999
BA0EZS GACT00E

0220 FOEZLEL
——EEQG LT OFTOERL
—80PEBT GLECOFL

BEAEFD GOGLLG |
009'¥BE ERL OGS

2059841 EZE /991

LLGBT VELEBAL

BOREE E1877LLT

EER'QY LEOZTED

—Gar0F 8749357

09¥'GE DEGFPLT
0LL6HL BB50987

e
ey

/mE L1 Z0¥'9z0E
— 5910411 FRFLBLE

' L '
=1 Ly o w o o) o u
= B

L
w
kal

10—

BIUETWISUEL O,

Bl

G

T
1200

TS
1600

2200
Wavenumber

Spektra FTIR produk sintes

TIPS e SO
3400

3600

4

600

1000

1400

1600

2000

3000 2600 2600 2400

3200

3600

EBUTLL GTLITE

PBO'BE 480155
CEEFEL 000885
BZ LBy GAHALED

LIGZrFL BEDEEL

8004TE ZEQTLE
GO/ /RE OTERGE

TLEBBE L6 L201

1E6PE OLBERLL
8007107 FR0CLOZL
BYEALE BLBOGTL
CHLGL5 809°00EL
FEEEEL COPTLEL
G197 LTE'DEFL
AFAELE EDGGARL
a009zs 899 LIG1L

3

GOTPELL LBL0BEL

IS variasli

97/°8B0C 0SE°£991

0000 0¥y EG8L

1G8GE GECERAL

PLLEY 0LBTLIT

— 168’83 80L'EZET

199°3 ¥ZZ'9952

FEEOG 94V LELT

846071 LB£0382
ELEDE 9EILVET
AlN:l/kma.mﬁ BELDBET
£95°CZ £95°9Z0E

FREFCGT FAFOSLE

BuE
5h
a0=
455
40—
IR
30—

5
0
&
[t}
&
[t}
1=
40—

BIUBTWIEUE %

K==

1000 800 B00 4

1200

co oo oo ol ool
2000 1800 1800 1400

P
2200
Wavenumber

Spektra FTIR produk sintes

C ) oo o
3200 3000 2800 2600 2400

) am

3600

3800

is variasi



ONVIVIN 40 ALISHIAINN DINVTISI 31VLS NIHVAEEI MITTVIN VNVINVIA 40

TEWEG 190°8TF ks i~
6PO0F GANEGS | i
(90} 580°0L1 946685 -3 082501 OF6B3G o=
[Te) LB '¥LG £BE'ZEY ] LE'Z4E 0LBTEY |
£16'80V ) OEVEEL | £¥ZTG01 0OTEEL i
= B
959'v61 BZEELE -= 866'STL BITELS -2
8BL'VSE G09'658 | 6C0°FFT 09V BSE i
‘o o=
-8 -3
260L0F 26601 = 0E1EZE 16GETOL =
O L RERD AR ‘g -BILESL FRITSLL o
IEV POE £007LOZ L -& 1B9'BEE LTL00Z) -8
128 b PL 018'90ZL | LIEIEL BLYOL
9££'018 00F O0EL | P50°400 0P LO0EL
595°0- BBETLEL = BAFFL LEDTLEL =
56705 BEBTEDL = PZEAPE 9BFDERL =
05961 LOF 607l | 650501 BELGOPL |
1I3EPE PEA60G) 1 686008 £8EBO5L 1
PS5 0TS DEGBESE = 060°0Z TS9B851 E
L01°E95 1 9299991 | % 158°019 ) bre'sag |
P )
ﬂmm m wm
| ! o
R AL
- [%2] S =
- . @© . =
5 & 11z
=t C =E
25 25
“HZ .= Rz >
[ O | f
| |
WO'E0} 892005 H = B o
& |m i I
| = |
o POLL BOLAET 1= ©
= o o= -
s e =
= -
BE8Z5 BLE VLT | ] A P i
- BOF'SE LEQPPLE - S
& SN 7))
989211 0bB'19BE | LL SEFPEL 9PSTLOBE |
‘2 m 188'LF OT4'9FBT -
L +— -8
it < ZIEYE TOLGZOE =
| (5] |
S90°HO0Y BODFELE -3 = QLG AFLE BLLDBLE =2
el S &=
B s
‘o o
=} 38
-5 -5
M _
- N
3 =]
ot -2
.8 .8
‘o o=
3 af=]
2 =]
it - e
& R
2 |
1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 1 | 1 1 1 1 1 1 1 1 ]
=] = & & & 2 = = =] G =] = =] o =] < o = =] ]
] 2 S ] 3 = & & = B 2 = ] 3 2 ® & =

BIUEILISUEI | %, BIUETISUEL | %



Lampiran 5
Kromatogram KG

Print Date: 22 Jun 2016 13:40:02

Sample ID: Operator:

Instrument ID: Varianh GC/MS Last Calibration:
Acquisition Date: 6/16/2016 1:26 PM Data File:
Calculation Date: 6/22/2016 1:39 PM Method:

Inj. Sample Notes: None

.. lilaseton - ulum. sms

ms-uumipn.susmm_
30:450
£
E -
8
1 =5 =
Ji Q0000 8 LML JLAMA L8 19 r'l'l'lll'll'lvl'l'.:l -llllllllllllllllll Luluill ll'll‘l'llll lll% rllll' l;l v
® J B
Jegal e m.;%'mwuwm,_m,, .
[Scans 834 1741 44% s e8]
Target Compounds
* RT Peak Name Bs_m Quan lons Area Amount/RF
3 17.652 1 3 151.0 8.725e+7 87245752 Counts
TIC Sampel vanifilaseton - Ulum.SMS 2000 Centroid _]
30:450
1 .
' - Ji AL =I£1'| T ¢ #ll'll' 'I:I;:lllllllrl llll l'l'*ln LA A Ly -'lgzl: l'l?ll'lllll I'Ill'l'l 'll' 'II'I'I' h'ljll'll' 'I lll
1 T Sen 27 A Time: 2.50-73.00, EFAuto-Full, 30450 miz _
Scans 834 1741 N-?z:g“ gg’; ados 5428 6358
Unidentified Peaks
None
-
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Lampiran 6

Spektra MS

Print Date: 22 Jun 2016 13:41:42

Best 5 Hits of Search NIST Libraries for Spectrum

Hit 1_R.Match: 767, F.Match: 754, Probability: 39.20

BP 152.0 (999=100%) 20152 in REPLIB

100%
75%
81.0
25%3 53.0 206 1%0
81 I t
0% " 114 il " 1
% 50 3 160

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

Hit2 R.Match: 745, F.Match: 731, Probability: 14.31

100%
75%
50%-] 81.0 108.0

217
25%

7 W

Spectrum 98103 from MAINLIB Library

Name: 4-Hydroxy-2-m

Pair Count: 74 MW: 152 Formula: C8H803

CAS No: 18278-34-7 Acquired Range: 37.0 - 155.0 m/iz

ity: 39.20

Hit 3 R.Match: 741, F.Match: 728, P
Match

100%

75%

50%

25%
0%

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/iz
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