ABSTRAK e et e ettt e e e e e e e e e eaaaans [
KATA PENGANTAR .o eemm et eeeeeees ii
DAFTAR ISt e e e e e e e e e e eananns v
DAFTAR GAMBAR ...ttt e et e e e e e e viii
DAFTAR TABEL...ccii et e e e X
DAFTAR LAMPIRAN ... et tar e e e eeeees Xi
BAB | PENDAHULUAN ... .ot ene e 1.
1.1 Latar Belakang Masalah.............cooicorceee et
1.2 Rumusan Masalah............cooooiiiiiie
1.3 Batasan Masalah ...........cccoccuiiiieeeirieee e 8...
1.4 ASUIMIST .ot ettt e e e e e e e e e e e e e e e iR 9
1.5 Tujuan Penelitian ..........ccoooiiiiiiiiieiciie e 9..
1.6 Manfaat Penelitian ...........cccovvieiiiiiiiiiiiiee e 0.1
BAB II TINJAUAN PUSTAKA ... 11
2.1 KallKSAIrEN@ .....cevviiiiiiiiiiiiiiiiiii e 11
2.1.1 Jenis dan Tata Nama Kaliksarena............cc.....ccocvvreenn. 11
2.1.2  Struktur Kaliksarena ................ceeieiieeiiiiinieeiiis 13
2.1.3  Sifat Fisik Kaliksarena ... oociieeeeiiiiiiieee e 15
2.1.4 Aplikasi Kaliksarena dalam Sistéfost-Guest ................... 16
2.1.5 KalikS[4]reSOrsinarena ...........ccceeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeennnnnnnnnns 17
2.2 7-Hidroksisitronelal ... 0.2
2.3 Teknologi Pemanasan Gelombang Mikro dalameSisOrganik ..21

2.3.1

DAFTARISI

Interaksi Molekul dengan Gelombang Mikra.................. 24



2.3.2 Pengaruh Radiasi Gelombang Mikro terhadgy Reaksi 25

2.4 Green Chemistry dan Parameter-Parameternya................mmmmn2 1

2.5 Berbagai Penelitian Terkait...........coceeeeevniiiiiiine s 30
BAB I METODOLOGI PENELITIAN ..o 32
3.1 Waktu dan Tempat Penelitian ...........coeeueiiiiiiiiiiiiiiiiiiiins 32
3.2 Alat dan Bahan...........cooeeiimmmieemee i 32.
3.3 Tahapan Penelitian..............iii e 3.3
3.4 Prosedur Penelitian .............cccuviaecicmeiiieiee i 4.3

3.4.1 Sintesis C-3,7-dimetil-7-hidroksiheptilkajk]resorsinarena
(CDHHK4R) Menggunakan Radiasi Gelombang Mikrd34

3.4.2 Sintesis C-3,7-dimetil-7-hidroksiheptilkali4]resorsinarena
(CDHHK4R) Menggunakan Metode Pemanasan
KonNvensional ..o e 34

3.4.3 Karakterisasi  C-3,7-dimetil-7-hidroksihefudiliks[4]resorsi

narena (CDHHKAR) .........oooiiiiiiiiiinn e e 34
3.4.4 Optimasi Sintesis  C-3,7-dimetil-@rioksiheptilkaliks[4]

resorsinarena  (CDHHK4R) Menggunakan Radiasi

Gelombang MIKro .........cooovviiiiiiiiiemmeme e 35

3.4.4.1 Optimasi  Kondisi Reaksi nt€sis C-3,7-dimetil-
7-hidroksiheptilkaliks[4]resorsinarena (CDHHK4R)
dengan Variasi Waktu Reaksi ...........ccccoaiaeeeeiinnnnns 35

3.4.4.2 Optimasi  Kondisi Reaksi SintesiS-3,7-dimetil-
7-hidroksiheptilkaliks[4]resorsinarena (CDHHK4R)

dengan Variasi Daya Ovévlicrowave...............cc........ 35
3.5 Teknik Pengolahan Data...........cooiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeceeeeeeeeis 36

3.6 ANAIISIS DALA .........evveeeieeiiiie et 37
BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN ... 38
4.1 Sintesis C-3,7-dimetil-7-hidroksiheptilkalik$fesorsinarena......... 38

4.2 Karakterisasi C-3,7-dimetil-7-hidroksiheptiika[4]resorsinarena 40

Vi



4.3 Optimasi Kondisi Reaksi Sintesis CDHHK4R Memgakan Radiasi
Gelombang MIKIO .........ciiiiii e 52

4.4 Perbandingan antara Sintesis CDHHKA4R ddanakan Radiasi
Gelombang  Mikro dengan Pemanasan nv&sional

(REFIUKS) e 56.

BAB V KESIMPULAN DAN SARAN ..o 59
5.1 KeSIMPUIAN ...uuiiiiieieicciiiiinnesmeeeee e e e e e eeeeeaeeeenane 59
ST - = 1 P O O 60
DAFTAR PUSTAKA L. e et e e eeennas 62
I | A S 67

Vil



Gambar 1.1
Gambar 1.2
Gambar 2.1
Gambar 2.2
Gambar 2.3
Gambar 2.4
Gambar 2.5

Gambar 2.6

Gambar 2.7

Gambar 2.8

Gambar 3.1

Gambar 4.1

Gambar 4.2

Gambar 4.3

Gambar 4.4

Gambar 4.5

Gambar 4.6

Gambar 4.7

Gambar 4.8

DAFTAR GAMBAR

Reaksi Umum Sintesis KalikS[4]reS@i®na............ceeeeeeeeeeeeeeenn. 2

Reaksi Sintesis Kaliks[4]resorsinamgri 7-Hidroksisitronelal ...3

Beberapa Dasar Sintesis Kaliksarena.................cccciiiieennns 12
Tata Cara Penomoran pada Kaliksarena..............cccccccvvvvvnee. 13
Upper Rim danLower Rim pada Struktur Kaliksarena................ 13
Konformasi Kaliksarena .........coeeeee oo 14
Konformasi Kaliks[4]resorsinarena................eeiieeinesineeeeeeeeenn. 15

Strukturl,3,5-0GR2,4,6-OCHCOOHp-tert-Butilkaliks[6]arena

.............................................................................................. 17
Mekanisme Reaksi Sintesis KalikeBfrsinarena dengan
KataliS  ASAIM ..ottt e e e e e e e i e aeeeenes 18
Perkembangan Aplikasi Teknologi MAGHri Tahun 1986-
2008....ciiieeeeee e ———————— ittt ittt aaaaaaaaaaans 22
Bagan Alir Penelitian ...........ccccccviiiiieeeeiiiiiiiiinineen e eeeeeeen 33.
CDHHK4R sebelum rekristalisasi dan CDHRK setelah
FEKIISTANISAST ......coeeeiiiiii sttt e e 39
Spektrum UV-Vis CDHHKAR .........ooememmiiiiieeeeeeieeeeies 41

Spektrum  Inframerah 7-Hidroksisittahedan CDHHK4R
Hasil Sintesis Menggunakan Radiasi Gelombang dikr........ 42

Spektrum Inframerah CDHHK4R Hasil Sistdglenggunakan
Pemanasan Konvensional

Spektrum  Massa
Radiasi Gelombang MiKro.........ccccooviiiiccce i,

CDHHK4R Hasil Sintédesnggunakan
44

Spektrum Massa CDHHK4R Hasil Sintddesnggunakan

Radiasi Pemanasan Konvensional ..........coccccceeeeiiiiiiiniieeeeeenn. 44
Pola Fragmentasi pada Spektrum Massa&HBBR ................... 46
Spektruttd-NMR CDHHKAR .......coovovieieeeeieeeeee e 47

viii



Gambar 4.9 Monomer Tetramer Siklik CDHHKAR .......coooveiieiiiiiiiiee, 48

Gambar 4.10 Monomer Tetramer Siklik CDHHKAR ........ccoooviiiiiiiiiiieeeen 50
Gambar 4.11 SpektrufiC-NMR CDHHKAR .........ccooveieieeeeeee e 51
Gambar 4.12 Kurva TG-DTADHHKAR ..., 52

Gambar 4.13 Grafik Persentase Hasil Sintesis CD#RiKdengan Variasi
WaKIU REAKSI ...t 54

Gambar 4.14 Grafik Persentase Hasil SintesiHI@®AR dengan Variasi
Daya OVEINMVIICIOWAVE ...........cccieeuireenaeeeesiesseeesseesseeseesseessesssnns 55



Tabel 2.1

Tabel 2.2

Tabel 2.3

Tabel 4.1

Tabel 4.2

Tabel 4.3

Tabel 4.4

Tabel 4.5

DAFTAR TABEL

Faktor Disipasi Energi untuk BeberapafelOrganik ................ 23

Kaliks[4]resorsinarena, Jenis Aldehidandisi Reaksi Sintesis dan
Randemen yang Dihasilkan..............ccccooeiiiiiiiiiiiccie. 30

Perbandingan Hasil Sintesis C-sinam&kd]resorsinarena
Menggunakan Metode Konvensional dan Radiasi Gelagmba
IMKIO it e e bbb e+t 31.

Perbandingan Ddtd-NMR Hasil Perhitungan dan Penemuan.....48
Perbandingan Dat&€-NMR Hasil Perhitungan dan Penemuan....50

Persentase Hasil Sintesis CDHHK4Rgde Variasi Waktu
RS T= 1 53.

Persentase Hasil Sintesis CDHHK4R dengamasi Daya Oven
IMEICTOWRAVE ... et e ettt e e e e e e e e e e eaeeenennenenes 54

Parameter Gteen” untuk Sintesis CDHHK4R Menggunakan
Pemanasan Gelombang Mikro dan Pemanasan Konvehsiona7



DAFTAR LAMPIRAN

Lampiran 1 Perhitungan Persentase Hasil SintesisiFHIR Menggunakan
Metode Pemanasan Konvensional (Refluks) .......cc..cccceee 67

Lampiran 2 Perhitungan Persentase Hasil Sintesi$iHIM3IR pada Variasi
WaKIU REAKSI ...cevviiiiiiieii e 68

Lampiran 3 Perhitungan Persentase Hasil Sintesi$iHIM3IR pada Variasi
Daya OVEINVIICIOWAVE...........uueeeeiiiiinnseeeeeeeessereeessnsrnnnnnsessnssnnnnns 74

Lampiran 4 Perhitungan Nilai ParameterGréen Chemistry” Sintesis
CDHHK4R pada Waktu dan Daya OveMicrowave Optimal
Menggunakan Radiasi Gelombang Mikro Versus Metode
Pemanasan Konvensional...............cc.iveeeemmeiienieiiieeneiiieee e 80

Lampiran 5 Kromatogram Senyawa CDHHK4R Hasil Pehasavienggunakan
Kromatografi Lapis Tipis (KLT) dengan Eluen Diklonetan-
Metanol O : L. 83

Lampiran 6 Spektrum*H-NMR CDHHK4R Hasil Sintesis Menggunakan
Radiasi Gelombang MIiKro ............ccooiiiiieeeci i 84

Lampiran 7 Perbesaran SpektrumH-NMR CDHHK4R Hasil Sintesis
Menggunakan Radiasi Gelombang Mikro padzaerah

Lampiran 8 Perbesaran SpektrumH-NMR CDHHK4R Hasil - Sintesis
Menggunakan Radiasi ~ Gelombang Mikro padzaerah
3,0 - 5,0 PPM i 86

Lampiran 9 Perbesaran SpektrumH-NMR  CDHHK4R Hasil Sintesis
Menggunakan Radiasi Gelombang Mikro padzaerah

Lampiran 10 SpektrutH-NMR Kaliks[4]resorsinarena (Beyeahal., 2007)....88

Lampiran 11 Perbesaran  SpektruffC-NMR ~ CDHHK4R Hasil Sintesis
Menggunakan Radiasi Gelombang Mikro padzaerah
20,0 - 50,0 PPM ittt 89

Lampiran 12 Perbesaran SpektruffC-NMR CDHHK4R Hasil Sintesis
Menggunakan Radiasi Gelombang Mikro padzaerah
70,0 - 160,00 PPM ittt 90

Xi



