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I. MEMPELAJARI KONDENSASI ALDOL SILANG

A. Kompetensi :

1. Melakukan identifikasi sifat-sifat fisik hasil reaksi antara asetofenon dan benzaldehida

2. Menghitung rendemen reaksi Claisen Scmidth antara asetofenon dan benzaldehida

3. Memiliki kecakapan untuk mensintesis senyawa kalkon

B. Tugas sebelum praktikum

1. Tentukan sifat-sifat fisik dan fungsi bahan-bahan yang akan digunakan dalam praktikum.

2. Gambarkan rangkaian alat yang akan digunakan

3. Tuliskan reaksi kimia yang terjadi antara benzaldehida dan asetofenon

4. Tentukan jumlah masing-masing bahan yang akan digunakan jika diinginkan hasil sebanyak 6,3 gram

5. Bahan apa yang akan digunakan sebagai pembatas reaksi?

6. Tentukan rendemen reaksinya.

C. Teori


Kondensasi adalah suatu reaksi dimana dua molekul kecil bergabung membentuk satu molekul besar dengan atau tanpa hilangnya suatu molekul kecil (misalnya molekul air). Kondensasi aldol adalah adisi nukleofilik dari ion enolat terhadap gugus karbonil dengan produk reaksi (-hidroksi keton atau (-hidroksi aldehida, dimana senyawa enolat dan gugus karbonil yang diserang adalah dua senyawa yang sama. Reaksi ini disebut kondensasi aldol karena diturunkan dari aldehida dan alkohol. Contoh suatu kondensasi aldol adalah reaksi antara asetaldehida dengan larutan natrium hidroksida berair, terbentuk ion enolat dalam konsentrasi rendah. Reaksi ini berjalan secara reversibel yaitu pada saat ion enolat ini bereaksi maka akan terbentuk lagi yang baru. Ion enolat bereaksi dengan suatu molekul aldehida lain dengan cara mengadisi pada karbon karbonil untuk membentuk suatu ion alkoksida, yang kemudian merebut sebuah proton dari air untuk menghasilkan aldol produk tersebut. Syarat aldehida untuk dapat berkondensasi aldol adalah harus memiliki H( terhadap gugus karbonil sehingga aldehida dapat membentuk ion enolat dalam basa. Suatu senyawa karbonil (-hidroksi seperti sebuah aldol mudah mengalami dehidrasi, karena ikatan rangkap dalam produk berkonjugasi dengan gugus karbonilnya. Bila dehidrasi menghasilkan suatu ikatan rangkap yang berkonjugasi dengan suatu cincin aromatik maka dehidrasi berlangsung spontan.


 Kondensasi antara aldehida atau keton dengan karbonil dari aldehida atau keton yang lain disebut konensasi aldol silang (cross aldol condensation). Reaksi ini dapat terjadi karena suatu aldehida tanpa hidrogen ( tidak dapat membentuk ion enolat sehingga tidak dapat berdimerisasi dalam suatu kondensasi aldol. Tapi jika aldehida ini dicampur dengan aldehida atau keton lain yang memiliki H( maka kondensasi keduanya dapat terjadi. Suatu kondensasi aldol silang sangat berguna bila hanya satu senyawa karbonil yang memiliki H(. Jika tidak maka akan diperoleh suatu produk campuran.


Reaksi kondensasi aldol silang yang melibatkan penggunaan senyawa aldehida aromatis dan senyawa alkil keton atau aril keton sebagai reaktannya dikenal sebagai reaksi Claisen schmidt. Reaksi ini melibatkan ion enolat dari senyawa keton yang bertindak sebagai nukleofil untuk menyerang karbon karbonil senyawa aldehida aromatis menghasilkan senyawa (-hidroksi keton, yang selanjutnya mengalami dehidrasi menghasilkan senyawa (,(-keton tak jenuh.

D. Alat dan Bahan

Alat :


a. Satu set alat refluks dengan labu leher tiga 

b. pengaduk magnet

c. alat gelas

d. penyaring buhner

e. Timbangan digital

f. Penentu titik lebur

Bahan : 

a. NaOH

b. aquades 

c. etanol

d. asetofenon

e. benzaldehida.

E. Pengalaman belajar

1. Menuliskan reaksi yang terjadi

2. Menghitung jumlah bahan yang diperlukan jika diinginkan hasil sebanyak 6,3g

3. Menimbang dan siapkan bahan sesuai dengan langkah nomor 2.

4. Menyiapkan NaOH dalam campuran aquades dan etanol ke dalam labu leher tiga yang dilengkapi dengan pengaduk magnet. Campuran didinginkan dengan pecahan es, selanjutnya asetofenon ditambahkan dengan bertetes-tetes ke dalam campuran sambil diaduk.  Tambahkan sejumlah benzaldehida bertetes-tetes sambil terus diaduk. Pengadukan dilanjutkan pada suhu kamar selama 2 jam. Setelah 2 jam reaksi dihentikan dan amati hasilnya. Jika pada campuran terlihat ada endapan, segera disaring dengan penyaring Buchner. Jika campuran reaksi yang terjadi tidak kelihatan ada endapan, dinginkan  di dalam kulkas selama 12 jam selanjutnya saring dengan penyaring buhner kemudian keringkan.

5. Menimbang dan menentukan titik lebur,  warna, dan rendemen reaksinya.

F. Tugas setelah praktikum

1. Mengapa diperlukan pendingin bola sedangkan reaksinya tidak memerlukan pemanasan?

2. Mengapa asetofenon harus ditambahkan lebih dulu sebelum benzaldehida?

3. Mengapa reaksi tidak memerlukan panas?

Pustaka


Fessenden R.J., dan Fessenden J.S., 1992, Kimia Organik, Jilid 2, 
Erlangga, Jakarta.

Ismiyarto, 1998, Sintesis Senyawa Kalkon dan Flavanon Menggunakan Bahan Dasar Turunan Asetofenon dan Benzaldehida, Tesis pascasarjana UGM, Yogyakarta

Direktorat Pendidikan Menengah Umum, 2006, Kecakapan Hidup (Life Skill), Jakarta
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:
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:
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:
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:

	No.
	Pengamatan
	Data

	1.
	Warna
	

	2.
	Titik lebur
	

	3.
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	4.
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	5.
	Asetofenon
	

	6.
	Benzaldehida
	

	7.
	Rendemen
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II. ISOLASI TRIMIRISTIN DARI BIJI PALA

A. Kompetensi :

1. Melakukan penentuan titik lebur trimiristin dari biji pala

2. Menghitung kadar trimiristin dalam biji pala
3. Memiliki kecakapan mengisolasi senyawa tertentu dari bahan alam
B. Tugas sebelum praktikum

1. Siapkan sejumlah pala yang telah dihaluskan dari rumah

2. Tentukan sifat fisik dan struktur trimiristin

3. Jika diinginkan minimal 4 gram trimiristin berapa jumlah biji pala yang dibutuhkan.

4. Gambarkan satu set alat ekstraksi soklet

C. Teori


Trimiristin merupakan suatu trigliserida yang banyak terkandung dalam biji buah pala ( miristica fragrans). Isolasi trimiristin ini dapat dijadikan suatu contoh sederhana dari isolasi senyawa bahan alam yang biasanya memakan waktu dan sangat rumit, karena sering tercampur dengan senyawa-senyawa sejenis di dalamnya. Kandungan trimiristin dalam biji pala cukup tinggi sehingga bisa diperoleh dengan cara ekstraksi eter yang sederhana dan kristalisasi


Bila trimiristin dihidrolisis, maka akan terbentuk asam miristat dan gliserol. Reaksi hidrolisis dapat berlangsung dalam suasana asam atau basa, dimana hidrolisis dapat dilakukan dengan alkohol. Trimiristin adalah trigliserida yang tidak memiliki ikatan rangkap sehingga strukturnya teratur dan mampat.

Suatu cara yang sering dilakukan dalam pemisahan senyawa organik dari campurannya adalah ekstraksi cair-cair, yaitu  pemisahan suatu zat berdasarkan perbandingan distribusi zat tersebut yang terlarut dalam dua pelarut yang tidak saling melarutkan. Hampir dalam semua reaksi organik, proses pemurniannya selalu melalui proses ekstraksi. Pelarut yang biasa dipakai adalah eter, suatu pelarut yang inert, mudah melarutkan senyawa organik, titik didih rendah dan mudah dipisahkan kembali dengan cara evaporasi atau distilasi sederhana.


Ekstraksi terbagi menjadi dua yaitu jangka pendek dan jangka panjang. Ekstraksi jangka pendek , contohnya adalah ekstraksi cair-cair menggunakan corong pisah. Ekstraksi jangka panjang memerlukan alat tertentu dan disertai pemanasan. Ekstraksi ini biasa dilakukan untuk memisahkan bahan alam yang terdapat dalam tumbuh-tumbuhan atau hewan. Alat yang diperlukan adalah ekstraktor soklet. Bahan yang akan diekstrak diiris halus atau ditumbuk kemudian dibungkus kertas saring kemudian dimasukkan ke dalam alat soxhlet. Soxhlet dihubungkan dengan labu yang berisi pelarut kemudian dipanaskan. Bila pelarut mendidih, uap pelarut naik ke pendingin kemudian uap mengembun turun masuk ke dalam alat soxhlet dan akan melarutkan zat yang diinginkan. Bila larutan dalam alat soklet sudah memenuhi pipa cabang alat soxhlet, maka larutan akan mengalir ke bawah masuk kembali ke dalam labu, demikian seterusnya. Satu kali perputaran pelarut dinamakan satu sirkulasi. Pemanasan dilakukan sampai terlihat larutan di dalam soxhlet semakin bening. Biasanya pemanasan dilakukan selama 2-5 jam. Setelah proses ekstraksi selesai larutan yang tertampung di dalam labu dipisahkan untuk mendapatkan senyawa yang diinginkan.

D. Alat dan Bahan

Alat : 


a. Satu set alat ekstraktor soklet

b. Pemanas

c. alat-alat gelas

d. penyaring buhner

e. evaporator buchii

f. penentu titik lebur
Bahan : 

a. Serbuk halus buah pala

b. batu didih

c. heksana

d. aseton.

E. Pengalaman Belajar
1. Menghitung dan menimbang bahan sesuai kebutuhan

2. Menghubungkan labu alas bulat yang telah berisi batu didih dengan ekstraktor soklet dan masukkan ke dalam pemanas. Masukkan serbuk halus biji pala yang telah dibungkus dengan kertas saring ke dalam ekstraktor soklet. Tuangkan heksana ke dalam soklet sampai penuh sehingga heksana mengalir turun ke dalam labu (lakukan  dua-tiga kali). Setelah selesai hubungkan soklet dengan pendingin. Campuran dipanaskan pada suhu rendah selama kurang lebih 1 jam  atau jika sirkulasi telah mencapai minimal 10 kali.
Setelah refluks selesai campuran disaring untuk membuang kotorannya, selanjutnya diuapkan. Sisa heksana dilarutkan dalam  aseton. Dinginkan campuran dalam air es sampai didapatkan kristal. Pisahkan kristal dengan menggunakan penyaring buhner, kemudian kerngkan.

3. Menimbang, lalu menentukan titik lebur dan kadarnya.

F. Tugas setelah praktikum

1. Pelarut apa yang dapat digunakan untuk isolasi trimiristin selain heksana?

2. Apa dasar yang digunakan untuk menentukan pelarut yang cocok dalam ekstraksi soxhlet?

3. Mengapa digunakan pendingin bola dalam percobaan ini?

4. Apa fungsi batu didih?

Pustaka 


Miller J.A., Neuzel E.F., 1980, Modern Experimental Organic Chemistry, 
Western Washington University, Canada
Direktorat Pendidikan Menengah Umum, 2006, Kecakapan Hidup (Life Skill), Jakarta
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	1.
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	2.
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III. SINTESIS ASAM SALISILAT

A. Kompetensi :

1. Melakukan identifikasi sifat-sifat fisik hasil reaksi dari sintesis asam salisilat

2. Menghitung rendemen reaksi.

3. Memiliki kecakapan mensintesis senyawa organik

B. Tugas sebelum praktikum

1. Mempelajari sifat sifat dan fungsi bahan yang digunakan

2. Menghitung jumlah bahan yang diperlukan jika ingin mensintesis asam salisilat sebanyak 5 g

3. Gambar rangkaian alat yang digunakan

C. Teori


Senyawa-senyawa ester dapat mengalami hidrolisis dalam suasana asam maupun basa untuk menghasilkan asam karboksilat dan alkohol. Hidrolisis ester dalam suasana asam dapat terjadi melalui beberapa macam mekanisme reaksi tergantung dari struktur esternya, tetapi mekanisme reaksi yang umum merupakan kebalikan dari reaksi esterifikasi Fischer. Perubahan metil salisilat yang terdapat dalam minyak gondopuro menjadi asam salisilat adalah reaksi hidrolisis ester dengan katalis basa. Proses reaksi hidrolisis dengan katalis basa terjadi dalam beberapa tahap yang dimulai dengan deprotonasi, serangan ion hidroksida, eliminasi metanol dan dan diakhiri dengan protonasi (March, 1992)


Hidrolisis ester dalam suasana basa sering dikenal sebagai reaksi penyabunan dan reaksi ini bersifat tidak dapat balik.


RCOOR’  +  NaOH       kalor             RCOONa  + R’OH

Hidrolisis ester ini berlangsung melalui substitusi nukleofilik terhadap asil dimana nukleofil ion hidroksida yang ditambahkan pada gugus karbonil ester akan menghasilkan intermediet tetrahedral.


Metil salisilat adalah senyawa ester yang merupakan penyusun utama dari minyak gondopuro yaitu sekitar 96-99%. Komponen penyusun minyak gondopuro lainnya adalah parafin, alkohol, ester serta aldehid dan keton. Minyak gondopuro dapat dihasilkan dri distilasi uap terhadap daun dan ranting tumbuhan Gaultheria Procaimbus L. Famili Encaceae. Hasil rata-rata yang dapat diperoleh adalah 0,66%. Pohon Gondopuro termasuk jenis pohon tahunan dengan tinggi sekitar 15 m dan sering digunakan sebagai bahan obat gosok dan stimulan.


Reaksi penyabunan terhadap metil salisilat yang diperoleh dari minyak gondopuro akan menghasilkan garam salisilat, sedangkan untuk memperoleh asam salisilat harus dilakukan pengasaman.


Asam salisilat dengan masa molekul relatif 138,12 merupakan senyawa berbentuk kristal dengan titik leleh 1590C. Senyawa ini pada pemanasan yang cepat dapat terdekomposisi menjadi fenol dan karbondioksida.

D. Alat dan bahan

Alat 
: 

a. satu set alat refluks

b. gelas ukur

c. satu set alat rekristalisasi

d. gelas beker 
250 mL

e. Buchner

f. kertas saring

g. penentu titik lebur

Bahan
: 

a. minyak gondopuro

b. NaOH 5 M

c. H2SO4 5 M

E. Pengalaman Belajar

1. Menuliskan  reaksi yang terjadi

2. Menghitung bahan yang akan digunakan jika diinginkan hasil sebanyak 5g

3. NaOH sejumlah tertentu dimasukkan kedalam labu 250 mL yang telah dilengkapi dengan pendingin balik dan tambahkan minyak gondopuro secara bertetes-tetes. Campuran direfluks selama 30 menit atau sampai semua padatan larut, lalu didinginkan sampai temperatur kamar kemudian ditambahkan asam sulfat 5 M bertetes-tetes sambil diaduk. Penambahan asam sulfat dihentikan setelah terbentuk endapan. Endapan yang terbentuk disaring dengan penyaring Buchner kemudian dikeringkan (Olmsted.J,1998).

4. Menimbang, menentukan titik lebur, bau, warna dan rendemen reaksinya.

F. Tugas setelah praktikum

1. Apa fungsi NaOH dan asam sulfat?

2. Apa guna asam salisilat ?

3. Berikan contoh produk-produk dalam kehidupan sehari-hari yang mengandung asam salisilat.

Pustaka


Chairil Anwar, 1996, Pengantar Praktikum Kimia Organik, DIKTI


Jakarta .


Olmsted, J. III., 1998, Synthesis of aspirin A General Chemistry 
Experiment : Journal of Chemical Education, Vol 75 No. 10, 1261-1263

Direktorat Pendidikan Menengah Umum, 2006, Kecakapan Hidup (Life Skill), Jakarta
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IV. STEREOKIMIA I : SENYAWA DENGAN SATU ATOM C KIRAL

A. Kompetensi :

1. Membuat proyeksi Fischer dari senyawa dengan satu atom C kiral

2. Mengidentifikasi R,S dari senyawa dengan satu atom C kiral

3. Memiliki kecakapan membuat model molekul

B. Tugas sebelum praktikum

1. Buatlah model atom C tetrahedral yang mengikat 4 atom yang berbeda dari bahan yang diteui sehari-hari

2. Mempelajari urutan prioritas atom atau gugus

3. Mempelajari penulisan proyeksi Fischer

4. Membuat model dari proyeksi Fischer

C. Teori


Bila atom C mengikat 4 atom/gugus yang berbeda (senyawa tipe CABCD), maka akan terbentuk 2 molekul yang merupakan bayangan cermin yang tidak saling menutup satu sama lain. Atom C tersebut disebut atom C asimetrik atau C kiral. Senyawa yang molekul-molekulnya tidak saling menutup disebut enantiomer.

Proyeksi Fischer dari senyawa dengan satu atom C kiral :

                                                    A

                                                                  Atom C kiral

                                      B                         C   (berarah ke depan)

                                                    D (berarah ke belakang)

Aturan Cham-Prelog-Ingold (Nomenklatur R-S) :

1. Ditentukan prioritas atom /gugus yang terikat pada atom C kiral


Prioritas tertinggi (A) -
 - 
- prioritas terendah (D)


1
-
2
-
3
-
4

2. Molekul dilihat dari arah yang bertentangan dengan atom/gugus yang memiliki prioritas terendah

3. Bila A-B-C mempunyai urutan yang searah jarum jam, maka senyawa atau atom C kiral tersebut mempunyai konfigurasi R (rekter = kanan). Bila A-B-C mempunyai urutan yang berlawanan arah jarum jam maka konfigurasinya S (sinester = kiri).

                                   A

       D 

                                        B                    arah melihat

                                                                                               A

                             C

           Konfigurasi R   

                                                                                      C                B

D. Alat dan bahan

a. 2 bola hitam

b. 2 bola merah

c. 2 bola biru

d. 2 bola abu-abu

e. 8 batang valensi

f. (8 bola yang memiliki 4 macam warna)

E. Pengalaman Belajar

1. Menuliskan prioritas atom-atom atau gugus yang telah ditentukan

2. Mengambil 1 bola hitam (C sp3) dan masukkan 4 batang valensi ke dalam tiap lubang. 

3. Memasang bola pada tiap ujung valensi 

i. Merah

: untuk prioritas ke-1

ii. Biru

: untuk prioritas ke-2

iii. Abu-abu
: untuk prioritas ke-3

iv. Tanpa bola
: untuk prioritas ke-4


Urutan prioritas ditentukan berdasarkan Nomor atom yang menurun dari atom yang terikat langsung pada atom C kiral. Bila atom yang terikat pada atom C kiral sama, maka prioritas ditentukan oleh atom berikutnya.

4. Menentukan mana senyawa yang sama dan mana pasangan enantiomer dengan bantuan model atom di atas.


Cl


CH3


Cl
                 H


CH3               OH
   H                 OH
  H                OH     HO                  Cl

 
H


Cl


CH3

    CH3

A


B


C

    D


OH


OH


H

      OH


H               CH3           CH3              Cl         CH3                  Cl    Cl                 H  


Cl


H


OH

      CH3

E


F


G

      H


CH3


Cl


CH3

      H


 H               Cl                H                CH3      HO                Cl       CH3            OH


OH


OH


H

     Cl


I


J


K

     L

5. Menentukan R/S dari masing-masing struktur tersebut

F. Tugas setelah praktikum

1. Tentukan urutan prioritas dari semua gugus fungsi dalam kimia organik

2. Gambarkan proyeksi fischer dari glisin (asam amino) dengan konfigurasi S dan R

Pustaka


Eusebio Juaristi, 1991, Introduction to Stereochemistry and Conformational Analysis, John wiley and Sons, Inc, Mexico. 


Fessenden J.R and Fessenden S.J., Kimia Organik II , Jilid 2, Penerbit 
Erlangga, Jakarta.
Direktorat Pendidikan Menengah Umum, 2006, Kecakapan Hidup (Life Skill), Jakarta
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V. IDENTIFIKASI SENYAWA ORGANIK

A. Kompetensi :

1. Mengidentifikasi senyawa alkena, alkil halida, alkohol, fenol,  aldehida dan keton.

2. Memiliki kecakapan membedakan beberapa senyawa organik

B. Tugas sebelum praktikum

1. Mempelajari reaksi-reaksi yang terlibat dalam identifikasi senyawa organik

2. Mempelajari sifat-sifat bahan kimia dalam reaksi identifikasi

C. Teori


Masalah yang sering dihadapi dalam laboratorium kimia organik diantaranya adalah identifikasi senyawa-senyawa organik pada suatu bahan. Senyawa organik tersebut biasanya merupakan suatu hasil sintesis, hasil samping suatu reaksi maupun hasil isolasi dari suatu bahan alam. Untuk itulah diperlukan adanya suatu metode untuk mengetahui struktur senyawa tersebut. Identifikasi dapat dilakukan dalam dua cara yaitu secara spektroskopi maupun secara reaksi kimia. Percobaan ini akan menggunakan cara yang kedua yaitu identifikasi struktur senyawa organik melalui reaksi kimia.


Dalam uji karakteristik kimia digunakan pereaksi kimia tertentu yang dapat bereaksi secara selektif dengan gugus fungsional organik. Hasil reaksi ini diharapkan menghasilkan perubahan yang dapat dengan mudah diamati (seperti dihasilkannya endapan berwarna, keluar gas, timbulnya bau dll). Test dikatakan positif bila terjadi reaksi yang diharapkan pada gugus fungsional yang diuji.


a. Uji karakteristik alkena


Alkena bereaksi dengan bromine menghasilkan senyawa visinal dibromida sebagai hasil reaksi adisi. Adanya ikatan rangkap pada alkena dapat ditandai dengan menambahkan larutan Br2 yang diikuti hilangnya warna bromin dari merah coklat menjadi tidak berwarna.


b. Uji karakteristik alkil halida


Senyawa turunan alkil halida dapat dikarakterisasi dengan reaksi AgNO3 dalam alkohol. Uji reaksi ini melibatkan pembentukan endapan perak halida yang mempunyai warna putih (AgCl) dan kuning pucat (AgI dan AgBr). Alkil halida bereaksi dengan perak nitrat dalam etanol pada suhu kamar menghasilkan endapan perak halida.


c. Uji karakteristik alkohol


Reaksi oksidasi alkohol dengan asam kromat dapat dipakai untuk identifikasi jenis alkohol yang ada. Alkohol primer akan dioksidasi menghasilkan asam karboksilat sedangkan alkohol sekunder menghasilkan keton. Reaksi oksidasi dengan asam kromat terjadi sangat singkat dan memberikan perubahan warna yang jelas dari warna orange menjadi larutan biru kehijauan. Alkohol tersier dengan asam kromat tidak dapat bereaksi. Mengapa ?


d. Uji karakteristik aldehida dan keton.


Test ini merupakan test yang umum untuk semua senyawa aldehida dan keton. Reaksi aldehida atau keton dengan dinitrofenilhidrazon menghasilkan endapan berwarna kuning/merah. Reaksi ini menunjukkan reaksi yang positif untuk gugus karbonil senyawa aldehida atau keton.


Untuk membedakan aldehida dan keton dari tes ini dapat dilakukan dengan test asam kromat. Aldehida mudah dioksidasi menghasilkan asam karboksilat sedangkan keton tidak dapat dioksidasi dengan pereaksi tersebut. Reaksi aldehida dengan asam kromat akan ditandai dengan terbentuknya endapan hijau kebiruan (15 detik) dari kromsulfat. Reaksi dengan keton membutuhkan waktu 2 menit untuk menghasilkan endapan tersebut.


e. Ujikarakteristk fenol


Reaksi antara fenol dan feri klorida memberikan senyawa kompleks yang berwarna merah, hijau, biru atau ungu. Warna yang diperoleh tergantung pada substituen yang terikat pada fenol. 

D. Alat dan Bahan

Alat :


a. Rak tabung reaksi

b. 10 tabung reaksi

c. gelas piala

d. pipet

e. penangas air

f. pemanas.

Bahan : 

a. Sampel

b. CCl4

c. bromin 2%

d. peraknitrat dalam etanol (jenuh)

e. aseton

f. asam kromat (5 gr CrO3 dlm 15 mL air)

g. asam sulfat

h. etanol 95%

i. 2,4-ditrofenilhidrazin

j. akuades 

k. ferri klorida 5%.

E. Pengalaman belajar

1. Alkena :Larutkan 0,1 gr/4 tetes sampel dalam 1-2 mL CCl4. tambahkan dua tetes larutan bromin 2% dan kocok campuran tersebut. Jika warna bromin menghilang, lanjutkan penambahan bromin hingga diperoleh warna bromin yang tetap.

2. Alkilhalida : Campurkan 0,1 gr/4 tetes sampel dengan 1 mL larutan perak nitrat dalam etanol. Kocok campuran dan tunggu hingga dua menit, amati apakah terbentuk endapan. Jika tidak, panaskan hingga mendidih diatas penangas air selama 1 menit. Amati apakah ada endapan.

3. Alkohol : Larutkan 1 tetes sampel dalam 1 mL aseton dan tambahkan 1 tetes asam kromat diikuti penambahan 5 mL asam sulfat pekat. Warna orange dari asam kromat akan menjadi hijau kebiruan atau terbentuk endapan jika sampel yang digunakan alkohol primer atau sekunder.

4. Aldehida dan keton : Masukkan 2 mL etanol 95% ke dalam tabung reaksi dan tambahkan 2 tetes sampel. Selanjutnya tambahkan 1 mL larutan 2,4-dinitrofenilhidrazin dan digojok kuat-kuat. Jika tidak terbentuk endapan panaskan dalam penangas air selama 1 menit, selanjutnya tambahkan 5 tetes air. Jika terbentuk endapan kuning sampai merah orange menunjukkan test positif untuk aldehida dan keton. Test asam kromat. Masukkan 2 mL aseton ke dalam tabung reaksi dan tambahkan sampel 1 tetes. Selanjutnya tambahkan 1 tetes asam kromat dan digojok.

5. Fenol : Larutkan 1 tetes sampel ke dalam 1 mL akuades (atau dalam etanol jika tidak larut dalam akuades). Tambahkan 1 tetes larutan ferriklorida 5%  dan digojok. Test fenol positif jika terbentuk warna pada hasil reaksi.

F. Tugas setelah praktikum

1. Berikan 3 contoh-contoh senyawa yang termasuk golongan alkena, aldehida, alkohol, keton dan fenol.

2. Tuliskan reaksi yang terlibat dalam identifikasi senyawa-senyawa tersebut

Pustaka


Anwar C., 1996, Pengantar Praktikum Kimia Organik, DIKTI, Jakarta.
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LAPORAN SEMENTARA

PRAKTIKUM KIMIA ORGANIK II

IDENTIFIKASI SENYAWA ORGANIK

NAMA



:

NIM




:

KELOMPOK 


:

HARI/TGL PRAKTIKUM 

:

ASISTEN 



:

A. TUJUAN PERCOBAAN

:

B. ALAT DAN BAHAN

:

C. CARA KERJA (DIAGRAM BLOK) :

Data

:

	Sampel
	Pengamatan
	I
	II
	III
	IV
	V
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	D


	
	
	
	
	
	

	E
	
	
	
	
	
	


Keterangan
: Beri tanda + atau - untuk


I
= Alkana


II
= Alkilhalida


III
= Alkohol


IV
= Aldehida dan keton


V
= Fenol
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Mengetahui                                                                           Praktikan
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VI. KROMATOGRAFI LAPIS TIPIS

A. Kompetensi :

1. Membuat pelarut yang cocok untuk senyawa yang diberikan

2. Mengukur Rf senyawa yang diberikan

3. Memiliki kecakapan dalam pemisahan, pemurnian atau identifikasi dengan kromatografi

B. Tugas sebelum praktikum

1. Menyiapkan sampel bahan alam 

2. Mempelajari pembuatan ekstrak dari bahan alam yang disiapkan

3. Mempelajari sifat-sifat dari beberapa pelarut organik

4. Mempelajari beberapa teknik pemisahan : maserasi, ekstraksi, kromatografi

5. Mempelajari guna KLT

C. Teori


Kromatografi merupakan salah satu cara pemisahan kimia yang paling populer dan paling banyak digunakan. Kromatografi pertama kali dilakukan oleh Michael Tswett, seorang ahli botani Rusia yang bekerja di Warsawa pada tahun 1906. Pemisahan yang diujicobakan adalah pemisahan klorofil dan pigmen lainnya dalam suatu sari tanaman dengan menggunakan kolom gelas yang diberi keran pada ujungnya. Larutan petroleum eter yang mengandung cuplikan diletakkan pada ujung atas kolom gelas sempit yang telah diisi dengan bubuk kalsium karbonat. Ketika ke dalam kolom tersebut dituangi petroleum eter maka akan terlihat bahwa pigmen-pigmen terpisah dalam beberapa daerah atau pita. Setiap pita berwarna diisolasi dan diidentifikasi senyawa penyusunnya. Adanya pita berwarna tersebut melatarbelakangi nama “kromatografi” yang berasal dari bahasa Yunani. “Kromatos” berarti warna dan “graphos” yang berarti menulis.


Kromatografi mencakup berbagai proses berdasarkan perbedaan distribusi dari penyusun cuplikan antara dua fasa. Satu fasa tetap tinggal pada sistem dan disebut fasa diam. Fasa yang alin dinamakan fasa gerak, memperkolasi melalui celah-celah fasa diam. Gerakan fasa gerak menyebabkan perbedaan migrasi dari penyusun cuplikan. 


Setetes cairan jika diteteskan pada sepotong kertas atau kain akan melebar dalam bentuk bulat, dan jika larutan itu mengandung senyawa berwarna maka akan terlihat suatu lingkaran berwarna. Tehnik analisis sederhana ini digunakan bangsa Roma untuk menguji zat warna. Sekitar satu abad lalu, ahli kimia Jerman, Runge, Schoebien dan Goppelsroedn membuat kemajuan tehnik ini sehingga lebih reprodusibel dan dapat digunakan secara kuantitatif.


Tehnik Kromatografi Lapis Tipis (KLT) dikembangkan oleh Egon Stahl dengan menghamparkan penyerap pada lempeng gelas, sehingga merupakan lapisan tipis. KLT merupaka kromatografi serapan, tetapi dapat juga merupaka kromatografi partisi karena bahan penyerap telah dilapisi air dari udara. Sistem ini sangat populer karena memberikan banyak keuntungan, yaitu peralatan yang diperlukan sederhana, murah, waktu analisis yang singkat serta daya pisah cukup baik. Selain itu sampel yang dibutuhkan sangat sedikit.


Sebagian besar dasar teori kromatografi kolom dapat diterapkan pada KLT. Pemisahan dilakukan oleh keseimbangan cuplikan dalam dua fasa yaitu fasa gerak dan fasa diam. Derajat retensi pada kromatografi ini dinyatakan sebagai faktor retensi (Rf) :

                           
[image: image1.wmf]jarak tempuh zat terlarut

Rf = 

jarak tempuh pelarut


Jarak tempuh pelarut dapat diukur dengan mudah yaitu mulai dari tempat totolan sampel sampai garis tempat berhentinya pelarut. Jarak tempuh cuplikan adalah jarak dari totolan sampel sampai ke bercak atau noda pada lempeng.


Fasa diam yang biasa digunakan dalam KLT adalah serbuk silika gel, alumina, tanah diatomae, selulosa dan lain-lain yang memiliki ukuran butir sangat kecil yaitu 0,063-0,125 mm. Fasa diam tersebut dilapiskan pada kaca, aluminium maupun plastik dengan ketebalan tertentu. Plat KLT dapat dibuat sendiri atau dibeli langsung dalam bentuk jadi  (pra paking) dari beberapa perusahaan. Lapisan tipis ini secara umum ada yang perlu diaktifkan sebelum digunakan, misalnya silika gel dan alumina, ada juga yang tidak perlu diaktifkan misalnya selulosa.


Larutan cuplikan (sekitar 1% dalam suatu pelarut) diteteskan dengan pipet mikro atau injektor pada jarak 1-2 cm dari batas plat. Setelah pelarut dari noda menguap, plat siap untuk dikembangkan dengan fasa gerak yang sesuai hingga jarak eluen/fasa gerak dari batas plat mencapai 7-10 cm. Proses pengembangan dikerjakan dalam wadah tertutup (chamber) yang diisi eluen yang sesuai dengan sampel. Chamber tersebut dijenuhi dengan uap eluen agar dihasilkan pemisahan yang baik dan dapat ulang (reprodusibel). Tehnik pengembangan dapat dari bawah ke atas (asending), dari bawah ke atas (desending) atau mendatar. Langkah berikutnya adalah mengeringkan sisa eluen dalam lapisan tipis dengan didiamkan pada suhu kamar beberapa saat. Noda pada lapisan tipis dapat diamati langsung untuk noda tampak. Jika noda tidak tampak dapat dilihat dengan lampu UV pada panjang gelombang pendek (254 nm) atau pada panjang gelombang panjang (366 nm). Dapat juga dilihat dengan menggunakan pereaksi semprot penimbul warna.

Cara memilih eluen.


Pemilihan eluen yang tepat merupakan langkah yang sangat penting untuk keberhasilan analisis dengan KLT. Prinsipnya sampel harus lebih terikat dalam fasa diam daripada dalam fasa gerak. Pertimbangannya dapat menggunakan prinsip “similia similibus solventur” atau biasa dikenal dengan prinsip “like dissolve like”. Umumnya eluen untuk kromatografi ditemukan dengan cara ‘trial and error” atau coba-coba. Jarang sekali penentuan eluen berdasarkan pada pengetahuan yang mendalam tentang mekanisme proses kromatografi. Pedoman umum yang sederhana dan mudah dilakukan dalam memilih eluen adalah berdasarkan pada polaritas, kemampuan membentuk ikatan hidrogen dan reaktivitas suatu eluen.

D. Alat dan Bahan

Alat : 

a. Chamber

b. plat KLT

c. propipet

d. pipet ukur 1 mL 

e. pipet ukur 5 mL

f. lampu UV

g. tabung reaksi

h. mortar

i. erlenmeyer 25 mL

j. gelas beker 25 mL

k. pipa kapiler

l. lampu spiritus

m. kertas saring

n. corong gelas

Bahan : 

a. Sampel

b. Metanol

c. Diklorometana

d. Heksana

e. kloroform

E. Pengalaman belajar

1. Menyiapkan pipet mikro dari pipa kapiler. Ambil pipa kapiler, pegang kedua ujungnya kemudian bakar di atas api spiritus sambil ditarik. Setelah pipa kapiler putus menjadi dua, potong ujungnya untuk membuat lubang.

2. Menyiapkan sampel. Bahan alam (daun berwarna hijau, kunyit, bunga dsb) dihaluskan dengan mortar kemudian larutkan dengan sedikit metanol. Rendam sebentar, kemudian pisahkan filtrat dengan kertas saring.

3. Menyiapkan plat KLT. Siapkan beberapa plat KLT ukuran 1 x  7 cm. Garis dengan pensil dengan jarak 1 cm dari ujung bawah dan 0,5 cm dari ujung atas. Ambil sampel dengan pipet yang telah dibuat dan totolkan pada garis bawah tepat ditengah. Diamkan 1-2 menit sampai pelarutnya menguap. Sampel siap dielusi.

4. Menyiapkan fasa gerak. Buat larutan diklorometana : heksana atau heksana : kloroform dengan beberapa perbandingan volum sebanyak 5 mL. 

5. Masukkan satu macam campuran pelarut ke dalam chamber, jenuhkan dengan cara memasukkan ujung kertas saring ke dalam larutan kemudian tutup chambernya. Setelah 1-2 menit fasa gerak siap digunakan.

6. asending. Masukkan plat KLT ke dalam chamber, ingat garis batas jangan sampai tercelup. Tunggu sampai fasa gerak mencapai garis batas atas, kemudian angkat plat saat fasa gerak tepat mencapai garis atas. Diamkan sampai pelarut kering. Amati adakah noda pada plat, jika tidak tampak lihat di bawah lampu UV. Tandai noda dengan pensil dan tentukan Rf nya.

7. Ulangi prosedur di atas dengan pelarut yang lain.

8. Bandingkan hasil, tentukan Rf dari masing-masing plat dan amati perbedaannya. Tentukan pelarut yang paling cocok untuk sampel tersebut.

F. Tugas setelah praktikum

1. Bagaimana cara untuk menentukan pelarut yang cocok untuk sampel tertentu?

2. Berapa daerah Rf yang baik untuk identifikasi?
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KROMATOGRAFI LAPIS TIPIS

NAMA
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HARI/TGL PRAKTIKUM 
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A. TUJUAN PERCOBAAN

:

B. ALAT DAN BAHAN
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GAMBAR ALAT
:

DATA 
:
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VII. PRAKTIKUM PILIHAN BEBAS

A. Kompetensi :

1. Memisahkan senyawa yang diinginkan dari sampel bahan alam

2. Mengidentifikasi senyawa hasil pemisahan

B. Tugas sebelum praktikum

1. Mempelajari beberapa metode pemisahan (ekstraksi, maserasi, kromatografi)

2. Mempelajari beberapa metode identifikasi

3. Mempelajari sifat-sifat pelarut organik

4. Menyiapkan alat dan bahan kimia yang akan digunakan

5. Menyiapkan sampel bahan alam yang akan digunakan

6. Membuat rancangan kegiatan-kegiatan praktikum yang anda pilih, lengkap dengan judul, tujuan, dasar teori, alat dan bahan, gambar alat, rancangan cara kerja serta lembar pengamatan.

C. Pengalaman Belajar

1. Mendiskusikan dengan pembimbing praktikum, rancangan kegiatan praktikum yang anda pilih.

2. Menyiapkan alat dan bahan kimia yang dibutuhkan, pastikan bahwa alat dan bahan kimia tersebut tersedia di laboratorium.

3. Memasang alat sesuai dengan gambar yang sudah disiapkan

4. Melakukan percobaan sesuai dengan rancangan yang sudah disiapkan

5. Mengisi lembar pengamatan dalam laporan sementara
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