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ABSTRAK

Nama : Fairuz
Program Studi : S1 Kimia
Judul : Studi Reaksi Asilasi Toluena dan Benzena Menggunakan

Katalis Cairan lonik [BMIM]PF¢/AICI;3 dan
[BMIM]PF¢/AICI;-Silika Gel

Senyawa-senyawa aromatik keton banyak digunakan dalam indutri farmasi,
fragrance, argokimia, dll. Sintesis senyawa-senyawa aromatik keton banyak
dilakukan melalui reaksi asilasi Friedel-Crafts menggunakan katalis asam Lewis
seperti AICl3, TiCls, FeCls, dan lain-lain. Katalis-katalis tersebut dapat
menyebabkan masalah lingkungan. Untuk meminimalisir dampak negatif dari
katalis tersebut, digunakan katalis cairan ionik [BMIM]PFg/AICI3. Uji katalisis
dilakukan pada katalis cairan ionik asam Lewis [BMIM]PF¢/AICI; dan katalis
heterogen [BMIM]PF¢/AICI; — Silika gel melalui reaksi asilasi Friedel-Crafts
antara toluena dengan asetil klorida menghasilkan senyawa aromatik keton, metil
asetofenon. Studi dilakukan dengan memvariasikan waktu reaksi. Hasil
karakterisasi secara kualitatif menggunakan FT-IR dan LC-MS, diketahui bahwa
kedua reaksi menghasilkan senyawa metil asetofenon. Dan dari hasil karakterisasi
secara kuantitatif dengan GC-MS, diketahui bahwa reaksi dengan katalis
[BMIM]PFg/AICI;-Silika gel terbentuk produk metil asetofenon yang lebih besar,
yaitu sebesar 11,83% dibandingkan dengan hasil yang tanpa impregnasi yang
hanya menghasilkan 0,71% hasil. Variasi terhadap waktu reaksi dilakukan selama
6 jam, 12 jam, dan 24 jam pada reaksi asilasi toluena dengan katalis
[BMIM]PF¢/AICI;-Silika gel. Hasil karakterisasi menggunakan GC-MS, diperoleh
hasil yang optimum pada waktu reaksi 12 jam. Produk metil asetofenon yang
dihasilkan dari reaksi ini sebesar 13,02%. Reaksi asilasi Friedel Crafts terhadap
benzena juga berhasil dilakukan menggunakan kedua katalis tersebut, yakni
[BMIM]PF¢/AICI; dan [BMIM]PFs/AICI;-Silika Gel. Berdasarkan karakterisasi
menggunakan FT-IR dan LC-MS, terbukti bahwa terbentuk senyawa asetofenon.

Kata kunci - asilasi Friedel-Crafts, toluena, benzena, [BMIM]PFs,
cairan ionik, asetofenon, metil asetofenon
xv + 59 halaman : 35 gambar, 3 tabel
Daftar Pustaka : 27 (1994-2012)
Vil Universitas Indonesia
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ABSTRACT

Name : Fairuz
Study Programe : Chemistry
Title : Study of Toluene and Benzene Friedel-Craft Acylation

Using [BMIM]PF¢/AICI; and [BMIM]PFg/AICI;-Silica
Gel lonic Liquid Catalyst

Aromatic ketone compounds are widely used in pharmaceutical, fragrance
industry, argochemical, etc. The synthetic of aromatic compounds are usualy done
by Friedel-Crafts acylation with the present of Lewis acid catalysts, such as AICl3,
TiCl3,FeCls, which can cause some environmental issues. To minimize the
negative impacts to the environment, the ionic liquid catalyst, [BMIM]PF¢/AIClI3,
was used in this reseach. The catalytic activities between [BMIM]PFg/AICl; and
[BMIM]PFg/AICIs-Silika gel catalysts were studied on Friedel-Crafts acylation of
toluene with acetyl chloride. The reactions products were analyzed qualitatively
by FT-IR and LC-MS, which showed that methyl acetophenone was produced.
Quantitative analysis was done by GC-MS, which showed that the catalytic
reaction with [BMIM]PFg/AICI;-silica gel gave a better result. In which, 11,83%
of methyl acetophenone was produced. Afterward, the reaction periods were
varied in 6 h, 12 h, and 24 h. Based on GC-MS results, the optimum time of this
reaction was 12 hours. In which, 13,02% methyl acetophenone was produced.
Furthermore, [BMIM]PFg/AICI; and [BMIM]PFg/AICI;-Silica gel was used for
Friedel-Crafts acylation of benzene. The characterizations with LC-MS and FT-IR
showed that a ketone aromatic compound, acetophenone, was produced.

Key Words : Friedel-Crafts acylation, toluene, benzene, [BMIM]PF6, ionic
liquid, acetophenone, methyl acetophenone

XV + 59 pages : 35 pictures, 3 tabels
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Senyawa-senyawa kimia hasil sintesis, banyak dimanfaatkan dalam
kehidupan, terutama untuk keperluan industri. Salah satunya ialah senyawa-
senyawa aromatik keton yang merupakan senyawa intermediet yang penting dan
banyak digunakan dalam indutri farmasi, fragrance, argokimia, dll. Pada proses
sintesis senyawa-senyawa kimia tersebut, reaksi yang berlangsung kadang kala
menggunakan zat-zat kimia berbahaya yang dapat memberikan dampak negatif
terhadap lingkungan. Begitu pula pada sintesis senyawa-senyawa aromatik keton,
yang dilakukan melalui reaksi asilasi Friedel-Crafts menggunakan katalis asam
Lewis seperti AlCIs, TiCls, FeCls, dan lain-lain. Katalis-katalis tersebut dapat
menyebabkan masalah lingkungan selama proses pemurnian dan sangat sulit
untuk digunakan kembali. Oleh karena itu, digunakkan katalis cairan ionik untuk
meminimalisir dampak negatifnya terhadap lingkungan dan dapat diregenerasi
setelah reaksi.

Beberapa tahun belakangan ini, cairan ionik mendapatkan perhatian yang
semakin besar dari para peneliti. Cairan ionik ialah garam dengan titik leleh
mendekati temperatur ruang atau bahkan lebih rendah. Beberapa sifatnya, yaitu
memiliki tekanan uap yang rendah, kestabilan termal yang tinggi, serta
hidrofilisitasnya dapat disesuaikan, membuatnya menarik untuk dipelajari lebih
lanjut dan digunakan dalam berbagai reaksi kimia.

Pada reaksi asilasi, aluminium triklorida anhidrat banyak digunakan sebagai
katalis karena memberikan nilai konversi dan selektivitas yang besar. Namun,
penggunaan aluminium triklorida anhidrat sebagai katalis juga dapat
menimbulkan berbagai masalah lingkungan. Penggunaan aluminium triklorida
anhidrat sebagai katalis, biasanya disertai dengan penggunaan senyawa organik
yang bersifat karsinogenik sebagai pelarutnya, misalnya nitrobenzena (Weiguang
Chen et. al, 2010).
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Resin penukar ion, zeolit, nafion dan heteropoly acids dapat digunakan
sebagai alternatif untuk menggantikan katalis aluminium triklorida anhidrat pada
reaksi asilasi. Tetapi katalis-katalis ini memiliki beberapa kekurangan,
diantaranya selektivitas dan aktivitasnya yang rendah, dan cepat menjadi tidak
aktif. Beberapa tahun belakangan ini, cairan ionik dengan titik leleh mendekati
temperatur ruang atau bahkan lebih rendah, mendapatkan perhatian yang semakin
besar dari para peneliti. Hal ini dikarenakan oleh beberapa sifatnya yang luar
biasa, seperti memiliki tekanan uap yang rendah, memiliki stabilitas termal yang
tinggi, kemampuan melarut yang baik, dan komposisinya yang dapat diatur.
Cairan ionik memiliki sifat katalitik yang potensial untuk menggantikan pelarut
dan katalis yang biasa digunakan dalam reaksi organik. Sebagai contoh, cairan
ionik 1-ethyl-3-methylimidazolium chloroaluminate menunjukkan aktifitas
katalitik yang baik pada reaksi sintesis 3,6-dibenzoylacenaphthene melalui reaksi
asilasi antara acenaphthene dengan benzoyl chloride. 1-Buthyl-3-
methylimidazolium chloroaluminate juga telah berhasil digunakan sebagai katalis
dan pelarut dalam reaksi asilasi antara anthracene dengan oksalil klorida

menghasilkan 1,2-aceanthrylenedione (Weiguang Chen et. al, 2010).

1.2 Perumusan Masalah

Pada tahun 1998, K.R. Sheddon telah berhasil melakukan reaksi asilasi antara
toluena, klorobenzena, dan anisol dengan asetil klorida menggunakan katalis
cairan ionik [EMIM]CI/AICIs. Setelah itu, pada tahun 2008, Yuan Xin-hua juga
berhasil melakukan reaksi asilasi antara antrasen dengan oksalil klorida dengan
bantuan katalis cairan ionik [BMIM]CI/AIClIs.

Pada penelitian kali ini, akan dilakukan studi pada reaksi asilasi antara toluena
dan benzena dengan asetil klorida. Reaksi ini akan dilakukan dengan bantuan
katalis [BMIM]PF¢/AICIs. Penggunaan cairan ionik ini diharapkan dapat
memberikan aktivitas katalitik yang baik pada reaksi asilasi ini. Setelah itu, akan
dilakukan pula modifikasi pada katalis cairan ionik [BMIM]PF¢/AICI; dengan
cara di-impregnasi pada silika sel. Dengan cara ini diharapkan katalis cairan ionik

tersebut akan memiliki aktifitas katalitik yang lebih baik.
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1.3. Ruang Lingkup Penelitian

Ruang lingkup dari penelitian ini adalah mempelajari proses reaksi asilasi
antara toluena dengan asetil klorida dan benzena dengan asetil klorida
menggunakan katalis cairan ionik [BMIM]PF¢/AICIl3; dan [BMIM]PFg/AICI;-
Silika Gel.

1.4 Tujuan Penelitian

Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis katalis cairan ionik
[BMIM]PF¢/AICI;. Kemudian menguji sifat katalitiknya melaluli reaksi asilasi
antara toluena dengan asetil klorida dan benzena dengan asetil klorida. Lalu
membandingkan aktivitas katalitiknya dengan [BMIM]PF¢/AICI; yang di

impregnasi pada silika gel.

1.5 Hipotesis

1. Katalis cairan ionik [BMIM]PF¢/AICI; dapat digunakan pada reaksi asilasi
antara tolueana dengan asetil klorida, maupun antara benzena dengan asetil
klorida.

2. Katalis cairan ionik [BMIM]PF¢/AICI;-Silika gel dapat digunakan pada
reaksi asilasi antara toluena dengan asetil klorida, maupun antara benzena
dengan asetil klorida.

3. Katalis cairan ionik [BMIM]PFs/AICI; yang di-impregnasi pada silika gel,
memiliki aktivitas katalitik yang lebih baik jika dibandingkan dengan
katalis [BMIM]PF¢/AICI; yang tidak di-impregnasi pada silika gel.

1.6 Manfaat Penelitian
Dari penelitian ini diharapkan dapat :
1. Menghasilkan Kkatalis cairan ionik yang dapat digunakan pada reaksi asilasi

toluena dan benzena dengan asetil klorida.
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Mengetahui waktu optimum pada reaksi asilasi toluena dengan asetil
klorida.

Mempelajari mekanisme Kkerja cairan ionik sebagai katalis pada reaksi
asilasi antara toluen dan benzena dengan asetil klorida.

Mempelajari pengaruh impregnasi pada silika gel pada cairan ionik
[BMIM]PF¢/AICI; terhadap aktifitas katalisnya.
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BAB 2
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Cairan lonik

Cairan ionik adalah cairan yang keseluruhannya terdiri dari ion-ion, tanpa
molekul netral. Sebagai contoh, natrium klorida yang dicairkan merupakan cairan
ionik, tetapi larutan natrium klorida di dalam air bukan merupakan cairan ionik,
melainkan larutan ionik. Cairan ionik merupakan material yang berwujud cairan
pada suhu ruang atau mendekati suhu ruang, tidak berwarna, dan memiliki
viskositas yang rendah (Roger Sheldon, 2001).

Cairan ionik tidak hanya berkembang sebagai media reaksi dan ekstraksi
dalam penelitian. Namun, cairan ionik juga merupakan pelarut yang ramah
lingkungan. Terlebih lagi, cairan ionik juga dapat digunakan sebagai reagen atau
katalis dalam beberapa proses reaksi. Terdapat beberapa macam cairan ionik,
diantaranya cairan ionik asam, cairan ionik basa, cairan ionik yang mengandung
logam, cairan ionik kiral, dan cairan ionik yang mengandung gugus -OH (Caibo
Yue et. al, 2011).

Cairan ionik menunjukkan berbagai sifat yang menjadikannya potensial
untuk digunakan sebagai katalis. Cairan ionik memiliki tekanan uap yang relatif
rendah sehingga menjadikannya tidak mudah menguap. Cairan ionik juga
memungkinkan untuk larut dalam berbagai senyawa organik, anorganik, dan
organometalik. Selain itu, sifat polaritas dan hidrofilisitas dari cairan ionik juga
dapat disesuaikan sesuai kebutuhan reaksi (Roger Sheldon, 2001).

Cairan ionik dengan titik leleh pada temperatur ruang bukanlah hal yang
baru. Cairan ionik yang memiliki titik leleh pada temperatur ruang yang pertama
kali ditemukan ialah ethylammonium nitrat, pada tahun1914. Kemudian pada
tahun 1970-an, N-alkylpyridinium chloroaluminates diketahui dapat digunakan
sebagai elektrolit untung electroplanting aluminium. Sedangkan cairan ionik yang

berasal dari kation dialkilimidazolium, pertama kali ditemukan pada tahun 1980.
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Senyawa-senyawa ini biasanya mengandung anion kloroaluminat (AICl4, Al,Cl)
dan terbukti dapat digunakan sebagai pelarut atau katalis pada reaksi asilasi

Fiedel-Crafts. Walaupun begitu, terdapat kesulitan dalam mengembangkan
penggunaan cairan ionik ini dikarenakan reaktivitas anion kloroaluminat yang
tinggi terhadap air (Roger Sheldon, 2001).

Contoh dari cairan ionik baru yang mendapatkan perhatian yang besar
sebagai katalis homogen adalah ethylimidazolium tetraflouroborate (emimBF,).
Cairan ionik ini ditemukan pada tahun 1992. Kemudian, sintesis mengenai
hexaflourophosphat diketahui beberapa saat setelah itu. Jika dibandingkan dengan
garam kloroaluminat, flouroborate dan hexaflourophosphate lebih stabil terhadap
hidrolisis. Setelah itu, garam 1,3-dialkylimidazolium dengan berbagai anion
(CF3S03, [CF3SO,]:N, CF3CO,’, CH3CO,, PhSO3', dil) mulai banyak
dikembangkan (Roger Sheldon, 2001).

Hidrofilisitas dan lipofilisitas dari cairan ionik dapat dimodifikasi dengan
cara memilih anion yang sesuai. Misalnya, [BMIM]BF, larut sempurna dalam air,
sedangkan PFg sangat tidak larut dalam air. Lipofilisitas dari garam
dialkylimidazolium, atau cairan ionik lainnya, juga dapat ditingkatkan dengan
memperpanjang rantai dari gugus alkil. Terlebih lagi, ketika ‘ekor flouro’
ditambahkan kepada suatu cairan ionik, maka cairan ionik ini dapat memfasilitasi
emulsifikasi dengan perflourocarbon, sehingga dapat digunakan sebagai katalis

bifasa pada reaksi dengan perflourocarbon (Roger Sheldon, 2001).

2.1.1 Komposisi Cairan lonik

Kation yang paling umum digunakan dalam cairan ionik adalah
alkylammonium, alkylphosphonium, N,N’-dialkylimidazolium ([RR’IM]), and
Nalkylpyridinium([RPy]). Rantai alkil yang paling umum digunakan adalah metil,
etil, butil, heksil, oktil, dan desil (Hua Zhao et. al, 2002). Contoh dari kation dan

anion yang umum digunakan, terdapat pada gambar 2.1 dan tabel 2.1
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Gambar 2.1 Kation yang umum digunakan pada cairan ionik
(Sumber : Hua Zhao et. al, 2002)

Tabel 2.1 Anion-anion yang umum digunakan pada cairan ionik
(Sumber : Hua Zhao et. al, 2002)

2.1.2 Cairan lonik Asam

Cairan ionik asam ialah cairan ionik dimana terdapat satu atau lebih situs
asam yang aktif pada kerangka cairan ionik tersebut. Cairan ionik asam ini
merupakan yang paling penting dan paling sering digunakan dalam reaksi.
Berdasarkan sifat asam dari situs aktifnya, cairan ionik dibagi dalam tiga kategori.
Kategori yang pertama adalah cairan ionik asam Lewis yang situs aktifnya
memiliki karakteristik sebagai asam Lewis dan dapat menerima pasangan elektron
dari basa Lewis. Yang kedua adalah cairan ionik asam Bronsted atau cairan ionik
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protik. Cairan ionik ini dapat mentransfer proton dari asam menuju basa. Kategori
yang ketiga adalah cairan ionik kombinasi asam Bronsted-Lewis. Cairan ionik
kategori ini memiliki karakteristik asam Bronsted dan Lewis secara serempak
(Caibo Yue et. al, 2011).

2.1.2.1 Cairan lonik Asam Lewis

Cairan ionik asam Lewis dapat dibagi menjadi dua jenis, yaitu normal
Lewis acidic ionic liquids dan supported Lewis acidic ionic liquids. Kadar
keasaman cairan cairan ionik asam ini dapat diatur dengan cara menyesuaikan
rasio dari garam amonium dan logam Kklorida nya (Caibo Yue et. al, 2011).
Contoh mengenai skema sintesis cairan ionik asam Lewis ditunjukkan pada
Gambar 2.2
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Gambar 2.2 Contoh skema sintesis cairan ionik asam Lewis
(Sumber : Caibo Yue et. al, 2011)

Belakangan ini, normal Lewis acidic ionic liquids telah secara sukses
digunakan sebagai pelarut sekaligus katalis pada reaksi esterifikasi, alkilasi atau
asilasi Fiedel-Crafts, kondensasi, rearrangement, karbonilasi, dan beberapa
sintesis senyawa organik. Jika dibandingkan dengan katalis asam yang lain, ada
dua keuntungan luar biasa yang dihasilkan dari normal Lewis acidic ionic liquids
ini. Yang pertama adalah tekanan uapnya yang rendah dan stabilitasnya yang
besar pada kondisi-kondisi tertentu, menjadikannya mudah diperoleh kembali dan
digunakan kembali tanpa penurunan kualitas katalisis yang berarti. Yang kedua,

mudah dipisahkan dari sistem reaksi. Mengingat kepolarannya yang kuat, dalam
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beberapa reaksi, normal Lewis acidic ionic liquids tidak bercampur dengan
produk non-polar dan dapat dimurnikan dengan mudah. Contoh pemanfaatan
normal Lewis acidic ionic liquids sebagai katalis adalah, pada reaksi asilasi
Fiedel-Craft anthracene dengan oksalil klorida yang menggunakan katalis 1-
butyl-3-methylimidazolium chloride-aluminum (I11) (Caibo Yue et. al, 2011).

Skema reaksi tersebut ditunjukkan pada Gambar 2.3
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Gambar 2.3 Reaksi asilasi anthracene dengan oksalil klorida
(Sumber : Caibo Yue et. al, 2011)

Supported Lewis acidic ionik liquids adalah cairan ionik asam Lewis yang
diberi padatan pendukung untuk membuatnya menjadi katalis heterogen yang
dapat digunakan pada beberapa unit reaksi organik. Tujuan dari penambahan
padatan pendukung ini ialah untuk menjadikannya mudah untuk diregenerisasi
dari reaksi. Padatan pendukung ini biasanya berupa senyawa anorganik atau
organik, seperti karbon aktif, silika gel, karbon nanotube, dll (CaiboYue et. al,
2011).

Metode yang biasa digunakan untuk menambahkan padatan pendukung ini
ialah metode dipping dan metode grafting. Masing-masing metode memiliki
kelebihan dan kekurangannya tersendiri. Metode dipping memiliki kelebihan yaitu
memiliki jumlah muatan yang tinggi dan pengoperasian yang mudah. Namun,
ikatan van der Waals yang terbentuk antara cairan ionik dan padatan pendukung
pada metode ini sangat lemah, sehingga cairan ionik mudah terlepas dari padatan
pendukungnya pada saat sedang digunakan. Sedangkan metode grafting memiliki
jumlah muatan yang rendah dan pengoperasian yang lebih rumit. Namun,
supported Lewis acidic ionic liquids yang dibuat dengan metode ini memiliki sifat
yang lebih stabil karena ikatan kimia yang terbentuk lebih kuat (Caibo Yue et. al,
2011).
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Selain itu, proses immobilisasi cairan ionik ke dalam padatan pendukung
juga dapat dilakukan melalui metode impregnasi. Metode ini dilakukan dengan
cara memasukkan cairan ionik ke dalam padatan pendukung, misalnya silika gel.
Pada prinsipnya, immobilisasi ini bertujuan agar cairan yang disupport ke dalam
silika gel tetap tertahan dalam silika gel dengan memodifikasi permukaan silika

gel.

2.2 Reaksi Asilasi Fiedel-Crafts

Reaksi asilasi senyawa aromatik, disebut juga reaksi Friedel-Crafts,
berdasarkan nama penemunya Charles Friedel (kebangsaan Prancis) dan James
Mason Crafts (kebangsaan Amerika Serikat), yang pertama kali menemukan
reaksi ini pada tahun 1877. Reaksi ini diawali dengan pembentukan elektrofilik.
Dimana elektrofilnya ialan karbokation, yang dapat terbentuk baik dengan
mengambil ion halida dari suatu asil halida dengan katalis asam Lewis (contohnya
AICI3), maupun dengan menambahkan proton pada alkena (Harold Hart et. al,
2003).

Reaksi asilasi Fiedel-Crafts pada senyawa aromatik, merupakan metode
yang penting dalam sintesis keton aromatik. Senyawa-senyawa keton aromatik
banyak digunakan sebagai senyawa intermediet untuk sintesis pada industri
farmasi, zat warna, pengharum, dan agrokimia. Asam Lewis, terutama golongan
halida logam, dan beberapa asam Bronsted, seperti polyphosphoric acids dan
sulfuric acids, merupakan jenis katalis yang umum digunakan dalam reaksi
Fiedel-Crafts, termasuk reaksi alkilasi dan asilasi (Weiguang Chen et. al, 2010).

Reaksi asilasi Fiedel-Crafts merupakan reaksi yang penting dalam dunia
industri dan membutuhkan aluminium(li) klorida dalam jumlah yang besar.
Sebuah penelitian terdahulu telah berhasil melakukan reaksi asilasi pada cairan
ionik asam kloroaluminat(l11). Dan telah dilakukan pula pengamatan mengenai
perbandingan antara reaksi asilasi Fiedel-Crafts pada cairan ionik asam dengan
reaksi asilasi Fiedel-Crafts konvensional. Pengamatan ini dilakukan terhadap
reaksi asilasi Fiedel-Crafts pada benzena dalam cairan ionik asam
kloroaluminat(l11). Diperoleh sebuah produk monoasilasi sebagai hasil dari
deaktifasi cincin aromatik oleh substituen asil (Hua Zhao, 2002).
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Perkembangan menarik lainnya, telah berhasil dilakukan reaksi asilasi
Friedel-Crafts terhadap toluena, klorobenzena, dan anisol dengan asetil klorida
menggunakan Kkatalis cairan ionik [EMIM]CI/AICI;. Telah berhasil dibuktikan
bahwa reaksi ini menghasilkan produk para isomer dengan persen yield yang
cukup besar (Roger Sheldon, 2001).

X

|
= emim CIAICI 5 (1:5)
+  cH.cocl - /@ﬁmg
it
* o

Gambar 2.4 Reaksi asilasi dengan katalis emimCI/AICI;
(Sumber : Roger Sheldon, 2001)

2.3 [BMIM]PFs

Dalam penelitian kali ini, katalis cairan ionik yang digunakan adalah
cairan ionik asam [BMIM]PFs. [BMIM]PFg atau 1-buthyl-3-methylimidazolium
hexafluorophospate adalah suatu cairan ionik yang memiliki rumus molekul
CgHisN2-PFg. Cairan ionik ini terdiri dari 1-buthyl-3-methylimidazolium sebagai
kation, dan hexaflourophospate (PFs’) sebagai anion yang bersifat hidrofobik.
Struktur molekul dari [BMIM]PF6 ditunjukkan pada Gambar 2.5

j l R
\J/“VN\;NT\F)FB

Gambar 2.5 Struktur molekul [BMIM]PFg

2.4 Katalis
Katalis merupakan zat lain selain reaktan dan produk yang ditambahkan

pada suatu sistem untuk mengubah atau meningkatkan laju reaksi kimia untuk
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mencapai keadaan kesetimbangan kimianya (Widajanti Wibowo, 2004). Katalis
dapat meningkatkan laju reaksi untuk kondisi reaksi yang tetap. Katalis juga dapat
menghasilkan produk reaksi yang lebih banyak, atau reaktan yang lebih sedikit
dengan laju reaksi tetap. Katalis bekerja dengan cara menurunkan energi aktifasi
reaksi. Hubungan antara energi aktivasi dengan katalis ditunjukkan pada Gambar
2.6

_/l'PFIkSi tanpa katalis

/n-ali_si dengan latalis
P

Enorgi

wakitn

Gambar 2.6 Hubungan antara energi aktivasi dengan katalis

Katalis tersusun atas komponen-komponen yang menunjang sifat dan

fungsi katalis yang diharapkan. Komponen-komponen tersebut meliputi :

1. Sisi aktif/ pusat aktif merupakan bagian terpenting dari katalis yang
berfungsi untuk mempercepat mengarahkan reaksi, dimana reaktan
terikat dan mengkonversi reaktan secara selektif menjadi produk.

2. Pendukung merupakan komponen yang ditambahkan dalam preparasi
katalis yang merupakan tempat terdistribusinya sisi aktif katalis.
Fungsi dari pendukung ini adalah menaikkan luas permukaan katalis,
menghasilkan kekuatan mekanik suatu bahan katalis yang mudah
rapuh dan menstabilkan struktur aktif katalis.

3. Promotor berfungsi untuk meningkatkan kinerja katalis seperti
aktivitas dan stabilitas katalis (Widajanti Wibowo,2004).

Katalis untuk pertama kalinya digunakan oleh Berzelius pada tahun 1836
untuk mempercepat suatu reaksi kimia. Walaupun demikian, baru sekitar awal
abad ke-20 katalis mulai memainkan peran yang besar dalam industri kimia. Di

pasaran Amerika Serikat, teknologi katalitik mulai diperkenalkan pada tahun
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1990-an. Saat ini, lebih dari 95% bahan kimia diproduksi melalui reaksi yang
menyertakan paling tidak satu langkah katalitik (Erica Farnetti et. al).

Katalis dapat dibedakan menjadi dua kelompok, yaitu katalis homogen dan
katalis heterogen. Katalis homogen ialah katalis yang mempunyai fasa yang sama
dengan senyawa yang dikatalisis. Sedangkan katalis heterogen adalah katalis yang
mempunyai fasa yang berbeda dengan senyawa yang dikatalisis. Keuntungan dari
penggunaan katalis heterogen dibandingkan dengan katalis homogen adalah,

katalis mudah dipisahkan kembali setelah proses reaksi selesai.

2.5 Toluena

Toluena merupakan senyawa kimia yang memiliki rumus molekul C7-H8.
Toluena memiliki berat molekul 92,14 g/mol. Toluena merupakan cairan tidak
berwarna yang mudah terbakar dan dapat mengiritasi. Toluena memiliki aroma
yang manis, tajam, dan mirip aroma benzena. Struktur molekul dari toluena
ditunjukkan oleh Gambar 2.7

CH-

T

-_____-"

Gambar 2.7 Struktur Molekul Toluena

2.6 Benzena

Benzena atau sikloheksena memiliki rumus formula CgHs, serta berat
molekul 78,1121 g/mol. Benzena merupakan cairan tidak berwarna. Benzena
merupakan senyawa yang mudah terbakar dan dapat memberikan dampak buruk

bagi kesehatan. Struktur molekul dari benzena ditunjukkan oleh Gambar 2.8

T

P

Gambar 2.8 Struktur Molekul Benzena
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2.7 Silika Gel

Silika gel merupakan silika amorf yang terdiri atas globula — globula SiO4
tetrahedral yang tersusun secara tidak teratur dan beragregasi membentuk
kerangka tiga dimensi yang lebih besar. Rumus kimia silika gel secara umum
adalah SiO,.XH,0. Struktur satuan mineral silika pada dasarnya mengandung
kation Si** yang terkoordinasi secara tetrahedral dengan anion O%. Namun
demikian, susunan tetrahedral SiO, pada silika gel tidak beraturan (Siti Sulastri,
2009).

Silika gel merupakan salah satu bahan kimia yang dimanfaatkan sebagai
penyerap air yang terkandung dalam berbagai macam bahan yang bersifat
higroskopis. Sifat sebagai penyerap disebut juga sifat adsorptif berkaitan dengan
adanya situs aktif pada permukaan. Sifat silika gel ditentukan oleh orientasi dari
ujung tempat gugus hidroksil berkombinasi. Oleh karena ketidakteraturan susunan
permukaan SiO, tetrahedral, maka jumilah distribusinya per unit area bukan
menjadi ukuran kemampuan adsorpsi silika gel. Kemampuan adsorpsi silika gel
ditentukan oleh gugus —OH pada permukaan silika (Siti Sulastri, 2009). Struktur
molekul silika gel ditunjukkan oleh Gambar 2.9
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Gambar 2.9Struktur molekul silika gel

Pada permukaan silika gel terdapat dua jenis gugus, yaitu gugus silanol
dan gugus siloksan. Gugus siloksan ada dua macam, yaitu Si-O-Si rantai lurus dan
gugus siloksan yang membentuk struktur lingkar dengan empat anggota. Jenis
yang pertama tidak reaktif dengan pereaksi pada umumnya, tetapi sangat reaktif
terhadap senyawa logam alkali. Jenis gugus siloksan yang membentuk lingkar
dengan empat anggota mempunyai reaktivitas yang tinggi, dapat mengadakan
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kemisorpsi dengan air, amoniak dan metanol. Reaksi dengan air akan
menghasilkan dua gugus Si-OH, reaksi dengan amoniak akan menghasilkan
gugus Si-NH; dan silanol, sedangkan reaksi dengan metanol akan menghasilkan
gugus silanol dan Si —O-CHg (Siti Sulastri, 2009).

Ada beberapa jenis gugus silanol, yaitu gugus silanol tunggal terisolasi,
gugus silanol yang berdekatan satu sama lain dan dua gugus silanol yang terikat
pada satu atom Si. Gugus silanol yang berdekatan satu sama lain disebut vicinal
silanol atau vicinol, sedangkan dua gugus silanol yang terikat pada satu atom Si
disebut geminal silanol atau geminol. Struktur dari gugus silanol geminol dan

vicinol ditunjukkan pada Gambar 2.10

HO o
> Si < Geminal
0 0
OH OH
Si Si Vicinal
b ~ | ~ o ~ | ™ o
0 0

Gambar 2.10 Struktur silanol geminol dan vicinol

Berdasarkan data kristalografi, jarak antar gugus silanol terisolasi adalah
sekitar 5A. Jika jarak antara dua gugus silanol tersebut lebih dari 3,1 A,
maka tidak dapat terjadi ikatan hidrogen. Adanya ikatan hidrogen yang kuat
antara gugus silanol satu dengan yang lain akan terjadi jika jaraknya kurang dari
3,1 A (antara 2,4 — 2,8 A). Vicinol adalah dua gugus silanol dengan jarak kurang
dari 2,8 A. Berdasarkan pada beberapa data ini, dapat diperkirakan bahwa pada
proses modifikasi terhadap silika gel yang sudah jadi, kapasitas
modifier akan dipengaruhi oleh banyaknya gugus silanol. Kecuali itu juga
dipengaruhi oleh banyaknya gugus siloksan yang aktif, yang juga akan
mengalami interaksi chemisorpsi dengan air menghasilkan gugus silanol (Siti
Sulastri, 2009).
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2.8 Karakterisasi

2.8.1 Infra Red

Bila radiasi infra merah dilewatkan melalui suatu cuplikan, maka molekul-
molekulnya dapat menyerap (mengabsorbsi) energi dan terjadilah transisi diantara
tingkat vibrasi dasar (ground state) dan tingkat vibrasi tereksitasi (excited state)
(Sumar Hendrayana et. al, 1994). Tetapi hanya transisi vibrasi/rotasi yang dapat
menyebabkan perubahan momen dipol yang aktif mengabsorbsi sinar IR.
Disamping itu, frekuensi sinar yang datang harus sama dengan salah satu
frekuensi vibrasi/rotasi molekulnya. Hampir seluruh molekul yang berikatan
kovalen dapat mengabsorbsi radiasi infra merah. Hanya molekul-molekul
diatomik tertentu misalnya H,, Ny, dan O, yang tidak dapat mengabsorpsi infra
merah, karena vibrasi dan rotasinya tidak menghasilkan perubahan momen dipol
(Sunardi, 2005).

Secara umum, spektrum serapan infra merah dapat dibagi menjadi tiga
daerah kerja, yaitu :

a. Infra merah dekat (near infra red), dengan panjang gelombang antara 0,7-
2,5 um atau angka gelombang antara 14.300- 4000 cm™. Fenomena yang
terjadi adalah overtone C-H.

b. Infra merah sedang (mid infra red), dengan panjang gelombang antara 2,5-
15 um atau bilangan gelombang 4000- 640 cm™. Fenomena yang terjadi
adalah vibrasi dan rotasi.

c. Infra merah jauh (far infra red), dengan panjang gelombang antara 15- 100
um atau bilangan gelombang 650-200 cm™. Fenomena yang terjadi adalah
penyerapan oleh ligan atau spesi lainnya yang berenergi rendah (Sunardi,
2005).

Biasanya yang paling sering digunakan ialah spektroskopi infra merah sedang,
terutama untuk identifikasi senyawa-senyawa organik. Secara prinsip
spektrometer infra merah sama dengan spektrometer ultra violet atau sinar
tampak, tetapi daerah yang diamati berbeda (Sunardi, 2005). Berikut adalah
prinsip dari spektrofotometer infra red.
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Gambar 2.11 Prinsip spektrofotometer infra red

2.8.2 GC-MS (Gas Chromatography-Mass Spectrometry)

Kromatografi gas dapat dikombinasi dengan spektrometri masa
menghasilkan suatu instrumen tunggal yang dapat digunakan untuk menganalisis
campuran dari senyawa-senyawa. Kromatografi gas terdiri atas kolom kapiler
sempit yang mengandung cairan yang sangat mudah menguap, semuanya
disimpan didalam sebuah oven. Ketika sampel diinjeksikan ke dalam GC, sampel
tersebut akan menguap dan dibawa oleh sebuah gas inert melewati kolom.
Komponen-komponen tersebut dipisahkan berdasarkan titik didihnya. Komponen
dengan titik didih yang lebih rendah akan keluar kolom terlebih dahulu,
sedangkan komponen dengan titik didih yang lebih tinggi akan keluar kemudian.
Setelah itu, masing-masing komponen masuk ke dalam spektroskopi masa,
dimana disana terjadi reaksi ionisasi untuk membentuk ion molekular dan
fragmen-fragmen molekular dengan massa yang lebih rendah (Antonius Herry
Cahyana, 2011).

Ketika molekul diionisasi, spesies yang terbentuk disebut radikal kation,
dan simbolnya M. Radikal kation (M) ini disebut juga molekular ion atau
parent ion. Massa dari M "merepresentasikan berat molekul dari M. Karena M
bersifat tidak stabil, beberapa ion terdekomposisi menjadi fragmen-fragmen dari
radikal-radikal dan kation-kation yang memiliki berat molekul lebih rendah dari
M™ (Antonius Herry Cahyana, 2011). Contohnya, suatu molekul ABCD pecah

menjadi beberapa kemungkinan ion atau gugus radikal.
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ABCD+e —— » ABCD™ +2E
| AT+ BCD*
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Gambar 2.12 Contoh pemecahan suatu senyawa akibat ionisasi

2.8.3 LC-MS (Liquid Chromatography-Mass Spectrometry)

Prinsip dari liquid chromatography adalah memisahkan campuran
berdasarkan kemampuannya untuk terelusi pada fasa diam dan fasa gerak.
Perbedaan afinitas dari komponen-komponen dalam campuran terhadap fasa diam
dan fasa gerak, menjadikan komponen-komponen tersebut dapat terpisah.
Komponen yang berinteraksi lebih kuat dengan fasa gerak, akan keluar kolom
terlebih dahulu. Sedangkan komponen yang berinteraksi lebih lemah, akan keluar
kemudian (J. William Allwood, 2009).

Penggunaan spektroskopi massa pada deteksi kromatografi memberikan
beberapa keuntungan khusus. Yang paling utama ialah dapat memberikan
informasi yang unik tentang komposisi kimia analit.informasi yang diperoleh,
jauh lebih spesifik jika dibandingkan dengan detektor pita serapan, seperti UV-Vis
atau Infra Red (J. Abian, 1999). Spektroskopi massa bekerja dengan cara
mengubah molekul analit kedalam keadaan terionisasi. Kemudian, ion-ion yang
terbentuk dianalisis berdasarkan massa terhadap rasio muatannya (m/z). Dua
komponen penting dalam LC-MS ialah ion sources dan mass analysers (James J
Pitt, 2009).
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BAB 3
METODE PENELITIAN

3.1 Alat dan Bahan

3.1.1 Alat

Alat yang digunakan pada penelitian ini diantaranya neraca analitis,
mortar, peralatan gelas, hotplate stirrer, termometer, spatula, cawan porselin, GC,
dan GC-MS.

3.1.2 Bahan
Bahan yang digunakan antara lain AICls, toluena, benzena, asetil klorida,
[BMIM]PFs, silika gel, aseton, akuades.

3.2 Metode

3.2.1 Pembuatan Katalis [BMIM]PF;-Silika Gel

Katalis [BMIM]PF;-Silika Gel dibuat dengan cara mencampurkan 0,2 mL
[BMIM]PFs, 0,25 gram silika gel, dan 6,25 mL aseton, kemudian diaduk dengan
magnetic stirrer selama 30 jam. Setelah itu, campuran dioven selama 6 jam pada
suhu sekitar 55°C untuk menguapkan aseton. Hasil reaksi kemudian

dikarakterisasi menggunakan FT-IR.

3.2.2 Uji Sifat Katalisis Cairan lonik [BMIM]PF¢/AICI; dan
[BMIM]PFs/AICI;-Silika Gel Terhadap Toluena
Uji perbandingan sifat katalisis dari kedua katalis ini dilakukan melalui
reaksi asilasi toluena dengan asetil klorida. Untuk reaksi dengan katalis
[BMIM]PF¢/AICI; dilakukan dengan cara mencampurkan 1,3 mL toluena, 0,17
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mL asetil klorida, 0,33 gram AIClj3, dan 0,2 mL [BMIM]PFs dalam botol coklat.
Campuran kemudian diaduk dengan magnetic stirrer selama 6 jam. Sedangankan
untuk reaksi asilasi dengan katalis [BMIM]PF¢/AICI;-Silika gel, dilakukan
dengan cara mencampurkan 1,3 mL toluena, 0,17 mL asetil klorida, 0,33 gram
AICl3, dan 0,25 gram katalis [BMIM]PF¢/AICI;-Silika gel yang telah dibuat
sebelumnya. Campuran kemudian diaduk dengan magnetic stirrer selama 6 jam.
Hasil reaksi yang terbentuk kemudian dikarakterisasi menggunakan FT-IR, GC-
MS dan LC-MS.

3.2.3 Penentuan Waktu Optimum Dari Reaksi Asilasi Toluena dengan Asetil
Klorida Menggunakan Katalis [BMIM]PFg/AICI;-Silika Gel
1,3 mL toluena, 0,17 mL asetil klorida, dan 0,33 gram AICl3, dicampurkan
dengan 0,25 gram katalis [BMIM]PF¢-Silika gel yang telah dibuat. Campuran
kemudian diaduk dengan magnetic stirrer. Dilakukan variasi waktu reaksi 6 jam,
12 jam, dan 24 jam. Hasil reaksi yang terbentuk kemudian dikarakterisasi
menggunakan FT-IR dan GC-MS.

3.2.4 Reaksi Asilasi Benzena

3.2.4.1 Reaksi Asilasi Benzena dengan Asetil Klorida Menggunakan Katalis
[BMIM]PFg/AICI;
Dicampurkan 1,1 mL benzena, 0,17 mL asetil klorida, 0,33 gram AICls,
dan 0,2 mL [BMIM]PFs. Campuran kemudian diaduk dengan magnetic stirrer.
Waktu reaksi dipilih dari waktu reaksi optimum pada reaksi asilasi toluena.

Kemudian dikarakterisasi menggunakan FT-IR dan LC-MS.

3.2.4.2 Reaksi Asilasi Benzena dengan Asetil Klorida Menggunakan Katalis
[BMIM]PFg/AICI;-Silika Gel
Dicampurkan 1,1 mL benzena, 0,17 mL asetil klorida, 0,33 gram AICl3,
dan 0,25 gram katalis [BMIM]PFs-Silika Gel yang telah dibuat. Waktu reaksi
dipilih dari waktu reaksi optimum pada reaksi asilasi toluena. Kemudian
dikarakterisasi menggunakan FT-IR dan LC-MS.
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3.2.5 Karakterisasi Hasil Reaksi

3.2.5.1 Karakterisasi dengan Infra Red

Karakterisasi dengan Infra Red dilakukan di laboratorium kimia FMIPA
Ul menggunakan instrumen Shimadzu. Untuk sampel padatan,sampel terlebih
dahulu dicampurkan dengan serbuk KBr, dengan perbandingan jumlah sampel
dan KBr sebesar 1:10. Sedangkan untuk sampel cair, digunakan plat KRS.
Pengujian dilakukkan dengan cara meneteskan sampel pada KRS yang telah
dipasang tepat ditengah-tengah plat besi.

3.2.5.2 Karakterisasi dengan GC-MS

Karakterisasi menggunakan GC-MS ini dilakukan untuk mengetahui berat
molekul dari produk yang terbentuk. Karakterisasi dengan GC-MS ini dilakukkan
di Puslabfor, Mabes POLRI.

3.2.5.3 Karakterisasi dengan LC-MS

Karakterisasi dengan LC-MS dilakukkan untuk pengujian secara kualitatif
terhadap produk yang terbentuk. Uji LC-MS ini dilakukan di laboratorium Kimia
FMIPA UI.
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BAB 4
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Katalis [BMIM]PFs-Silika Gel

Pembuatan katalis [BMIM]PFs-Silika Gel dilakukan menggunakan metode
impregnasi [BMIM]PFg ke dalam silika gel. Sebanyak 0,25 gram silika gel, 0,2
mL cairan ionik [BMIM]PFs, dan 6,25 mL aseton dicampurkan pada suhu ruang
dan diaduk dengan magnetic stirrer selama 30 jam. Setelah itu, campuran
dikeringkan dalam oven pada suhu 55°C untuk menguapkan sisa asetonyang
terdapat pada katalis. Kemudian dihasilkan katalis [BMIM]PFg-Silika Gel yang
berupa serbuk berwarna putih. Katalis ini kemuadian dikarakterisasi
menggunakan FT-IR untuk mengetahui daerah serapan dari katalis dan untuk
membuktikan bahwa proses impregnasi telah berlangsung dengan baik. Hasil
pengukuran FT-IR katalis [BMIM]PFe-Silika Gel terlihat pada gambar 4.1

",
- e,

20— e — ——
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osT e

_ aromatik |

N C-H pada | Pl
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30— . T — —3
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Gambar 4.1 Spektrum FT-IR [BMIM]PF¢-Silika Gel

Dari gambar, terlihat bahwa terdapat peak pada daerah panjang gelombang
846,75 cm™ yang merupakan daerah panjang gelombang PFs". Kemudian, terlihat
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pula peak pada daerah panjang gelombang 2966,52 cm™ yang merupakan
peak dari gugus C-H pada rantai alkil, 3122,75 cm™ yang merupakan peak dari
ikatan C-H pada gugus aromatik. Sedangkan peak 1573,91 cm™ dan 1469,79 cm™
menunjukkan bahwa terdapat ikatan C=C yang berasal dari gugus aromatik. Peak-
peak tersebut merupakan peak yang berasal dari cairan ionik [BMIM]PFs.
Sedangkan peak pada daerah panjang gelombang 1087,95 cm™ menunjukkan
vibrasi ulur asimetrik dari gugus siloksan (Si-O-Si) dan peak pada daerah panjang
gelombang 466,77 cm™ menunjukkan vibrasi tekuk dari gugus siloksan. Hal ini
membuktikan bahwa [BMIM]PFs telah berhasil diimpregnasikan pada silika gel.
Sedangkan untuk interaksi kimia yang terjadi antara [BMIM]PFg dan silika gel

pada proses impregnasi ini, ditunjukkan oleh gambar 4.2
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e ,.-OH
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N M “ 3= 3
| OH | —_— N
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i
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Gambar 4.2 Reaksi antara [BMIM]PFs dan Silika Gel

4.2 Uji Sifat Katalisis Dari Katalis Cairan lonik [BMIM]PFg/AICI3 dan

[BMIM]PFs/AICI;-Silika Gel Terhadap Toluena

Untuk mengetahui kereaktifan katalis [BMIM]PFg/AICI;, dilakukan uji

katalisis melalui reaksi asilasi antara toluena dengan asetil klorida. Dalam reaksi
ini, tidak digunakan pelarut tambahan. Selain berperan sebagai reaktan, toluena
juga berperan sebagai pelarut. Perbandingan antara toluena dan asetil klorida
adalah 5:1 mol, dengan jumlah asetil klorida yang digunakan sebanyak 2,5 x 10
mol. Sedangan perbandingan mol antara katalis dengan asetil klorida sebesar 1:1.
Kemudian, dilakukan pula reaksi asilasi antara toluena dengan asetil klorida
menggunakan katalis [BMIM]PFg/AICI;3-Silika gel. Hal ini dilakukan untuk
mengetahui pengaruh impregnasi [BMIM]PFg ke dalam silika gel terhadap hasil

reaksi.
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Untuk reaksi asilasi toluena menggunakan katalis [BMIM]PF¢/AICIs,
dilakukan dengan cara mencampurkan 0,17 mL asetil klorida dan 1,3 mL toluena
dengan 0,2 mL cairan ionik [BMIM]PFs dan 0,33 gram AICl;. Campuran
kemudian diaduk dengan magnetic stirrer selama 6 jam. Sedangkan untuk reaksi
asilasi toluena dengan katalis [BMIM]PF¢/AICI;-Silika gel, dilakukan dengan cara
meraksikan katalis [BMIM]PF¢-Silika gel yang telah dibuat dengan 0,33 gram
AICl3, 1,3 mL toluena, dan 0,17 mL asetil klorida. Campuran kemudian diaduk
dengan magnetic stirrer selama 6 jam.

Reaksi yang terjadi merupakan reaksi asilasi Friedel-Crafts dengan katalis
cairan ionik asam Lewis [BMIM]PFs/AICI;dan [BMIM]PFg/AICI;-Silika gel.
Katalis cairan ionik ini bertindak sebagai asam Lewis karena memiliki
kemampuan sebagai akseptor elektron. Pada awal reaksi, AICI; mengkatalisis
asetil klorida sehingga menjadikannya suatu senyawa elektrofil yang kemudian

akan masuk ke dalam cincin sikoheksena pada toluena. Skema reaksi ini terlihat

pada gambar 4.3
0 AIC
4 ) '
HEC—\\ — H.Z—C AICI -
Cl ) Yy

Gambar 4.3 Tahap awal reaksi asilasi toluena

Untuk reaksi dengan katalis [BMIM]PFg/AICI3, elektrofil yang terbentuk
bereaksi dengan toluena, dengan dibantu oleh cairan ionik [BMIM]PFe.
Sedangkan untuk reaksi dengan katalis [BMIM]PF¢/AICI;-Silika gel, elektrofil
masuk pada cincin sikloheksena pada toluena dengan bantuan [BMIM]PF¢-Silika
Gel. Peran silika gel pada katalis ini ialah untuk memperbesar luas permukaan
cairan ionik. Sehingga, hasil reaksi yang diperoleh diharapkan lebih baik jika
dibandingkan dengan hasil reaksi dengan katalis [BMIM]PFs/AIClIs.

Karena CHj pada toluena merupakan pendorong elektron, maka posisi
masuknya asetil klorida yang paling stabil pada reaksi ini adalah pada posisi orto
dan para. Produk reaksi yang diharapkan terbentuk dari kedua reaksi tersebut ialah
metil asetofenon. Struktur metil asetofenon dan mekanisme dari reaksi asilasi ini

dapat di lihat pada gambar berikut ini
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Gambar 4.5 Mekanisme reaksi asilasi toluena dengan katalis [BMIM]PFg/AICI;
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Gambar 4.6 Mekanisme reaksi asilasi toluena dengan katalis [BMIM]PF¢/AIClI;-
Silika Gel
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Kemudian dilakukan uji secara kualitatif terhadap kedua reaksi diatas
untuk mengetahui apakah terbentuk senyawa metil asetofenon. Uji secara
kualitatif dilakukan dengan mengkarakterisasi hasil reaksi yang terbentuk dengan
FT-IR dan LC-MS. Pada pengujian dengan LC-MS ini, digunakan polarity mode
positive. Sehingga apabila terbentuk senyawa metil asetofenon, akan muncul peak
dengan m/z 135. Pada hasil karakterisasi kedua reaksi dengan LC-MS, terlihat

bahwa terdapat peak dengan m/z sebesar 135 dengan fragmentasi sebagai berikut
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Gambar 4.7 Fragmentasi metil asetofenon menggunakan LC-MS

Dari gambar, terlihat bahwa terdapat peak pada m/z 119 yang merupakan
hasil dari pemecahan a-cleavage dari senyawa metil asetofenon. Base peak dari
fragmentasi ini berada pada m/z 91, yang merupakan hasil pemecahan gugus
asetil pada senyawa metil asetofenon.

Selain itu, dilakukan pula karakterisasi menggunakan FT-IR untuk
mengetahui gugus-gugus yang terbentuk dari reaksi asilasi toluena dengan katalis
[BMIM]PF¢/AICI; dan [BMIM]PFg/AICI3-Silika gel. Spektrum FT-IR yang
terbentuk, terlihat pada gambar 4.8 dan 4.9 berikut ini
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Gambar 4.8 Spektrum FT-IR reaksi asilasi toluena dengan katalis
[BMIM]PF¢/AICI;
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Gambar 4.9 Spektrum FT-IR reaksi asilasi toluena dengan katalis
[BMIM]PF6/AICI3-Silika Gel
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Dari kedua spektum diatas, terlihat bahwa terdapat peak yang berasal dari
ikatan C=0 dari gugus keton. Ikatan C=0 dari gugus keton dengan cincin
beranggota enam, berada pada rentang panjang gelombang 1725 cm™- 1700 cm™.
Dimana pada hasil reaksi dengan katalis [BMIM]PF¢/AICI3, ikatan C=0 tersebut
berada pada daerah panjang gelombang 1712,79 cm™. Sedangkan pada hasil
reaksi dengan katalis [BMIM]PFg/AICI;-Silika gel, berada pada daerah panjang
gelombang 1714,72 cm™.

Untuk mengetahui secara kualitatif jumlah produk yang terbentuk, dilakukan
pula karakterisasi menggunakan GC-MS. Grafik hasil karakterisasi dengan GC-

MS dari kedua reaksi asilasi tersebut, ditunjukkan pada gambar dibawah ini
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Gambar 4.11 GC-MS asilasi toluena dengan katalis [BMIM]PF¢/AICI3-Silika gel
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Dari gambar 4.10 dan 4.11 diatas, terlihat bahwa terbentuk senyawa metil
asetofenon dari reaksi asilasi toluena baik dengan katalis [BMIM]PF¢/AICI;
maupun katalis [BMIM]PF¢/AICI3-Silika gel. Untuk reaksi dengan katalis
[BMIM]PF¢/AICI3, terbentuk metil asetofenon pada waktu retensi 11,01 sebesar
0,71%. Sedangkan untuk reaksi asilasi toluena dengan katalis [BMIM]PF¢/AIClI;-
Silika gel, diperoleh metil asetofenon pada waktu retensi 11,02 sebesar 11,83%.
Selain itu, dari gambar juga terlihat bahwa reaksi menggunakan katalis
[BMIM]PF¢/AICI;-Silika gel menghasilkan produk sampingan yang lebih sedikit
jika dibandingkan dengan reaksi menggunakan katalis [BMIM]PF¢/AICI;. Hal ini
menunjukkan bahwa katalis [BMIM]PFe/AlCl3-Silika selain menghasilkan produk
reaksi yang lebih besar, katalis ini juga lebih spesifik jika dibandingkan dengan
katalis [BMIM]PFs/AICIs.

Metil Asetofenon yang

No. | Katalis yang Digunakan | )
Diperoleh (%hasil)

1 | [BMIM]PF¢/AICI; 0,71%
[BMIM]PFo/AICI5-Silika
27 | 11,83%
e

Tabel 4.1 Reaksi asilasi toluena dengan katalis [BMIM]PFs/AICIl3 dan
[BMIM]PF¢/AICI;-Silika gel

Dari hasil reaksi ini, dapat disimpulkan bahwa reaksi asilasi toluena dengan
asetil klorida menggunakan katalis [BMIM]PFs/AICI;-Silika gel memberikan
hasil yang lebih baik jika dibandingkan dengan reaksi menggunakan katalis
[BMIM]PF¢/AICI3. Oleh karena itu, dipilih penggunaan katalis
[BMIM]PF¢/AICI;-Silika gel, untuk kemudian dicari waktu optimumnya pada
reaksi asilasi toluena dengan asetil klorida.
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4.3 Penentuan Waktu Optimum Dari Reaksi Asilasi Toluena dengan Asetil
Klorida Menggunakan Katalis [BMIM]PFg/AICI;-Silika Gel

Reaksi ini mula-mula dilakukan dengan cara mengimpregnasi cairan ionik
[BMIM]PF; ke dalam silika gel. Impregnasi dilakukan dengan cara
mencampurkan [BMIM]PFg sebanyak 0,2 mL dengan 0,25 gram silika gel dan
6,25 mL aseton. Campuran kemudian diaduk dengan magnetic stirrer pada
temperatur ruang selama 30 jam. Setelah itu, campuran dikeringkan dalam oven
pada suhu 55°C selama 6 jam. Pengeringan ini bertujuan untuk menguapkan sisa
aseton yang masih terdapat pada hasil reaksi. Kemudian, diperoleh katalis
[BMIM]PFe-Silika gel yang berupa serbuk berwarna putih.

Setelah itu, katalis [BMIM]PFs-Silika gel yang telah terbentuk,
direaksikan dengan 0,33 gram AICl3, 1,3 mL toluena, dan 0,17 mL asetil klorida.
Kemudian campuran diaduk dengan menggunakan magnetic stirrer. Dilakukan
vairiasi waktu reaksi selama 6 jam, 12 jam, dan 24 jam. Hasil reaksi
dikarakterisasi dengan GC-MS, FT-IR, dan LC-MS.

Hasil karakterisasi secara kualitatif dengan LC-MS, menggunakan polarity
mode positive, menunjukkan bahwa terbentuk senyawa metil asetofenon pada m/z
135. Fragmentasi metil asetofenon yang terbentuk dapat dilihat pada gambar 4.7.
Selain itu, dilakukan pula karakterisasi menggunakan FT-IR untuk mengetahui
gugus-gugus yang terbentuk dari reaksi. Spektrum FT-IR untuk reaksi asilasi
toluena menggunakan katalis [BMIM]PF¢/AICIs-Silika gel, dengan waktu reaksi 6
jam, 12 jam, dan 24 jam, terlihat pada gambar dibawah ini
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Gambar 4.12 Spektrum FT-IR dari reaksi asilasi toluena 6 jam dengan katalis
[BMIM]PF¢/AICIs-Silika gel
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Gambar 4.13 Spektrum FT-IR dari reaksi asilasi toluena 12 jam dengan katalis
[BMIM]PF¢/AICI;-Silika gel
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Gambar 4.14 Spektrum FT-IR dari reaksi asilasi toluena 24 jam dengan katalis
[BMIM]PF6/AICI3-Silika Gel

Dari ketiga spektrum diatas, terlihat bahwa terdapat peak yang berasal dari
ikatan C=0 pada keton dengan cincin beranggota enam. Dimana pada spektrum
hasil reaksi selama 6 jam, ikatan C=0 terdapat pada daerah panajang gelombang
1714,72 cm-1. Sedangkan untuk reaksi selama 12 jam dan 24 jam, ikatan C=0
dari keton terdapat pada daerah panajang gelombang 1705,07 cm™ dan 1703,14
cm™,

Kemudian, dilakukan pulang pengujian secara kualitatif dengan GC-MS
untuk mengetahui jumlah senyawa metil asetofenon yang terbentuk. Hasil
karakterisasi dengan GC-MS dari reaksi asilasi toluena selama 6 jam, 12 jam, dan

24 jam, ditunjukkan pada gambar berikut
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Gambar 4.15 Hasil GC-MS reaksi asilasi toluena 6 jam dengan katalis

[BMIM]PFe/AICI;-Silika Gel
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Gambar 4.16 Hasil GC-MS reaksi asilasi toluena 12 jam dengan katalis

[BMIM]PF&/AICI;-Silika Gel
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Gambar 4.17 Hasil GC-MS reaksi asilasi toluena 24 jam dengan katalis
[BMIM]PF¢/AICI;-Silika Gel

Dari grafik hasil karakterisasi dengan GC-MS, terlihat bahwa terdapat peak
yang menunjukkan terdapatnya senyawa metil asetofenon. Senyawa metil
asetofenon yang terbentuk dari reaksi selama 6 jam (gambar 4.15), sebesar
11,83% dan berada pada daerah waktu retensi 11,02. Dari reaksi selama 12 jam
(gambar 4.16), terlihat pula bahwa terdapat peak yang menunjukkan terbentuknya
senyawa metil asetofenon. Peak tersebut berada pada waktu retensi 10,95 dengan
besar 13,02%. Sedangkan untuk reaksi selama 24 jam (gambar 4.17), senyawa

metil asetofenon yang terbentuk terdapat pada waktu retensi 10,93 sebesar 9,13%.

Metil Asetofenon yang
Diperoleh (%%hasil)

No. | Waktu Reaksi

1 6 jam 11,83%
2 12 jam 13,03%
3 24 jam 9,13%

Tabel 4.2 Penentuan waktu optimum reaksi asilasi toluena

Tabel diatas menunjukkan bahwa waktu optimum reaksi asilasi toluena
dengan asetil klorida menggunakan katalis [BMIM]PFg/AICI3-Silika gel, adalah
selama 12 jam. Karena pada reaksi dengan waktu 12 jam, diperoleh senyawa metil
asetofenon yang paling banyak, yaitu sebesar 13,02%.
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4.4 Uji Katalisis Melalui Reaksi Asilasi Benzena Dengan Asetil Klorida
Dilakukan pula reaksi asilasi antara benzena dengan asetil klorida
menggunakan katalis [BMIM]PF¢/AICI; dan [BMIM]PFs/AICI;-Silika gel. Sama

halnya dengan reaksi asilasi toluena, pada reaksi asilasi benzena ini pun tidak
digunakan pelarut tambahan. Banzena yang digunakan sebagai reaktan pada
reaksi ini, juga digunakan sebagai pelarut reaksi. Perbandingan mol benzena
dengan asetil klorida yang digunakan, sebesar 5:1. Sedangkan perbandingan mol
asetil klorida dengan katalis, sebesar 1:1. Senyawa asetil klorida yang digunakan
dalam reaksi ini sebesar 2,5 x 10 mol.

Kemudian, dilakukan reaksi menggunakan kedua katalis tersebut selama
12 jam. Lalu, hasil reaksi dikarakterisasi secara kualitatif menggunakan FT-IR
dan LC-MS.

4.4.1 Reaksi Asilasi Benzena Dengan Katalis [BMIM]PFg/AICI;

Reaksi ini dilakukan dengan cara mencampurkan 1,1 mL benzena, 0,17
mL asetil klorida, 0,33 gram AIClI3, dan 0,2 mL cairan ionik [BMIM]PFs.
Campuran kemudian diaduk dengan magnetic stirrer pada suhu ruang selama 12
jam. Hasil reaksi kemudian dikarakterisasi dengan FT-IR dan LC-MS.

Seperti halnya pada reaksi asilasi toluena, pada awal reaksi, asetil klorida
terlebih dahulu dikalasisi oleh AICI; untuk membentuk elektrofil. Elektrofil inilah
yang kemudian masuk ke dalam cincin sikloheksena pada benzena. Namun, pada
reaksi asilasi terhadap benzena, tidak ada faktor sterik yang menyebabkan
elektrofil harus masuk pada posisi tertentu. Elektrofil dapat masuk pada atom
karbon manapun dalam benzena. Mekanisme reaksi asilasi benzena dengan
bantuan katalis [BMIM]PFs/AICI3 ini ditunjukkan pada gambar 4.18

ﬂ?@ AICI,

HSC_\\ EEE—— H3C _C: A||:|4_
Cl Yy

(@)
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Gambar 4.18 Tahap awal reaksi asilasi benzena (a) serta mekanisme reaksi
asilasi benzena (b) dengan katalis [BMIM]PFg/AICI;

Dilakukan karakterisasi terhadap hasil reaksi menggunakan FT-IR dan
LC-MS. Dari hasil reaksi karakterisasi menggunakan LC-MS menggunakan
polarity mode positive, terbukti bahwa terbentuk senyawa asetofenon dari reaksi
asilasi benzena menggunakan katalis cairan ionik [BMIM]PF4/AICI;. Hasil LC-
MS menunjukkan bahwa terdapat senyawa dengan m/z sebesar 121. Dari
spektrum LC-MS juga terlihat bahwa terdapat peak dengan m/z sebesar 105 yang
merupakan hasil pemecahan a-cleavage dari asetofenon. Base peak pada spektrum
ini terdapat pada peak dengan m/z sebesar 77, yang merupakan hasil pemecahan
gugus asetil pada asetofenon. Gambar fragmentasi asetofenon pada LC-MS

terlihat pada gambar 4.19
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Gambar 4.19 Fragmentasi LC-MS dari reaksi asilasi benzena dengan katalis
[BMIM]PFg/AICI3
Selain itu, dilakukan pula karakterisasi menggunakan FT-IR. Pada
spektrum hasil karakterisasi dengan FT-IR, terlihat bahwa terdapat ikatan C=0
yang berasal dari senyawa keton dengan cincin enam, yaitu pada daerah panjang
gelombang 1720,50 cm™. Spektrum FT-IR dari reaksi asilasi benzena dengan
asetil klorida menggunakan katalis [BMIM]PFs/AICI; terlihat pada gambar 4.20
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Gambar 4.20 Spektrum FT-IR reaksi asilasi benzena dengan katalis
[BMIM]PF¢/AICI;
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4.4.2 Reaksi Asilasi Benzena Dengan Katalis [BMIM]PF¢/AICI;-Silika Gel

Reaksi ini dilakukan dengan terlebih dahulu mengimpregnasi [BMIM]PFg
ke dalam silika gel. Reaksi impregnasi dilakukan dengan cara mencampurkan 0,2
ml [BMIM]PFg, 0,25 gram silika gel, dan 6,25 mL aseton. Campuran tersebut
kemudian diaduk menggunakan magnetic stirrer selama 30 jam pada suhu ruang.
Setelah itu, campuran dikeringkan dalam oven pada suhu 55°C selama 6 jam.
Kemudian, diperoleh katalis [BMIM]PFs-Silika gel yang berupa serbuk berwarna
putih. Katalis kemudian direaksikan dengan 1,1 mL benzena, 0,17 mL asetil
klorida, dan 0,33 gram AlCl;. Campuran kemudian diaduk dengan magnetik sirrer
selama 12 jam pada suhu ruang. Mekanisme reaksi yang terjadi, terlihat pada
gambar 4.21 dibawah ini
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Gambar 4.21 Tahap awala reaksi (a) dan mekanisme reaksi asilasi benzena
dengan katalis [BMIM]PF¢/AICI;-Silika Gel (b)
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Hasil karakterisasi dengan LC-MS dan FT-IR dari reaksi ini juga

membuktikan bahwa terdapat senyawa keton. Dari fragmentasi dengan LC-MS,

diketahui bahwa terdapat peak pada m/z +1 sebesar 121 yang menunjukkan

terbentuknya asetofenon. Dari hasil karakterisasi dengan LC-MS juga terlihat

bahwa terdapat peak dengan m/z sebesar 105 yang merupakan hasil pemecahan a-

cleavage dari senyawa asetofenon.
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Gambar 4.22 Fragmentasi LC-MS dari reaksi asilasi benzena dengan katalis
[BMIM]PF¢/AICI;-Silika Gel
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Gambar 4.23 Spektrum FT-IR dari reaksi asilasi benzena dengan katalis
[BMIM]PFg/AICI;-Silika Gel
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BAB 5
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan
Kesimpulan dari penelitian ini antara lain:
1. Katalis cairan ionik [BMIM]PFg/AICIs-Silika Gel berhasil dibuat melalui
metode impregnasi cairan ionik ke dalam silika gel.
2. Reaksi asilasi toluena maupun benzena, dapat dilakukan dengan bantuan
katalis cairan ionik [BMIM]PFg/AICl; dan [BMIM]PF¢/AICI;-Silika Gel.
3. Reaksi katalisis menggunakan [BMIM]PF¢/AICI;-Silika Gel,
menghasilkan hasil yang lebih baik jika dibandingkan dengan katalis
[BMIM]PF&/AICI;.
4. Asilasi toluena paling optimum didapatkan dari reaksi selama 12 jam
menggunakan katalis [BMIM]PFe/AICI;-Silika gel, dengan jumlah metil
asetofenon yang terbentuk sebesar 13,02%.

5.2 Saran
Saran untuk penelitian selanjutnya yaitu:
1. Dilakukan variasi terhadap suhu reaksi untuk mengetahui suhu optimum
dari reaksi.
2. Menyediakan standar produk agar dapat dibandingkan dengan produk
yang terbentuk dan agar hasil reaksi dapat dikarakterisasi dengan GC.
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[ Aseton ]

A 4

Distirrer
selama 30 jam

Dioven selama 6
jam pada suhu
55°
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Dikarakterisasi
dengan FT-IR
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- Uji perbandingan sifat katalisis katalis [BMIM]PF¢/AICI; dan
[BMIM]PF¢/AICI;-Silika gel

Katalis [BMIM]PF6-
Silika Gel yang telah

dibuat
\ 4
Toluena + Asetil Toluena + Asetil
Klorida + [BMIM]PFe Klorida + AICI3

+ AICI;

Diaduk dempgan
stirrer selama 6 jam

Dikarakterisasi
dengan FT-IR, GC-
MS, dan LC-MS
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Mencari waktu optimum reaksi asilasi toluena dengan katalis
[BMIM]PF¢/AICI;-Silika gel

Katalis [BMIM]PF6-
Silika Gel yang telah
dibuat

\ 4

Toluena + Asetil
Klorida + AICI3

Diaduk dengan
magnetic stirrer

selama 6 jam, 12
jam, dan 24 jam

Dikarakterisasi
dengan FT-IR, GC-
MS, dan LC-MS
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- Reaksi asilasi benzena

Katalis [BMIM]PF6-
Silika Gel yang telah

dibuat
Benzena + Asetil v
Klorida + Benzena + Asetil
[BMIM]PFe + AICI; Klorida + AICI,
4

Diaduk c]engan Diaduk d‘engan
stirrer selama 12 stirrer selama 12
jam jam

Dikarakterisasi
dengan FT-IR, GC-
MS dan LC-MS
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Lampiran 2. Spektrum FT-IR

Katalis [BMIM]PF¢-Silika Gel
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Reaksi asilasi toluena 6 jam dengan katalis [BMIM]PFg/AICI3
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Reaksi asilasi toluena 6 jam dengan katalis [BMIM]PF¢/AICI3-Silika Gel
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Reaksi asilasi toluena 12 jam dengan katalis [BMIM]PFs/AICI;-Silika gel
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Reaksi asilasi benzena dengan katalis [BMIM]PF¢/AICI;-Silika gel
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Lampiran 3. Spektrum LC-MS
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- Toluena

52

[ ™ Q1 10 MCA scans from Sample 1 (Q1MS_toluen) of tolu=na + [BMIN]FFE_AICE-sitka gel12.wiff (Turbo Spray)
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Lampiran 4. MSDS

- Toluena
3 Health
2 Fire
Reactivity 0
Perzonal
Protection H
Material Safety Data Sheet
Toluene MSDS
Section 1: Chemical Product and Company ldentification
Product Name: Tcluzne Contact Infermation:
Catalog Codes: SLT2857, SLT3277 Sciencelab.com, Inc.
14025 Smith Rd.
CAS#: 108-88-3 Houston, Texas 77396
RTECS: 55250000 U3 Sales: 1-800-901-7247

International Sales: 1-281-441-4400
Order Cnline: Sciencelab.com
CHEMTREC {24HR Emergency Telephone), call:

Synonym: Toluel, Tolu-5cl; Methylbenzene; Methacide; 1-800-424-9300
Phenylmethane; Methylbenzol

TSCA: TSCA B(b) inventory: Toluene
CIH¥: Not available.

International CHEMTREL, call: 1-703-527-3887
Chemical Name: Toluene

Chemical Formula: C6-H5-CH3 or CT-HA

For non-emeargency assistance, call: 1-281-441-4400

Section 2: Composition and Infermation on Ingredients

Composition:
Name CAS# T % by Weight

Toluene 106-68-3 | 100
|

Toxicelogical Data on Ingredients: Toluene: ORAL (LDS0): Acute: 636 mgkg [Rat]. DERMAL (LD50): Acute: 14100 mg/kg
[Rabbit]. VAPOR (LC50): Acute: 49000 mg/m 4 hours [Rat]. 440 ppm 24 hours [Mouse].
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Section 9: Physical and Chemical Properties

Physical state and appearance: Liquid.
Odor: Sweet, pungent, Benzene-like.
Taste: Mot available.

Molecular Weight: 9214 g/mole

Color: Colorless.

pH (1% soln/water): Not applicable.
Boiling Point: 110.6°C (231.1°F)
Melting Point: -95°C (-139°F)

Critical Temperature: 318.6°C (805.5°F)
Specific Gravity: 0.8636 (Water = 1)

Vapor Pressure: 3.8 kPa (@ 25°C)

Vapor Density: 3.1 (Air=1)

Volatility: Not available.

Odor Threzhold: 1.6 ppm

Water/Oil Dist. Coeff.: The product is more soluble in oil; log(ciliwater) = 2.
lonicity (in Water): Not available.

Dispersion Properties: See solubility in water, disthyl ether, acetone.

Solubility:
Soluble in diethyl ether, acetone. Practically inscluble in cold water. Soluble in ethanol, benzene, chloroform, glacial acetic
acid, carbon disulfide. Solubility in water: 0.561 gl [@ 25 deg. C.

p.3
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- Benzena
Reactivity 0
Perzomal
Protection H

Material Safety Data Sheet
Benzene MSDS
Section 1: Chemical Product and Company Identification
Product Name: Benzene Contact Information:
Catalog Codes: SLB1564, SLB3055, SLE2331 Sciencelab.com, Inc.
14025 Smith Rd.
CAS#: 71-43-2 Houston, Texas 77396
RTECS: CY1400000 US Sales: 1-800-901-7247

International Sales: 1-281-441-4400

TSCA: TSCA 8(b} inventory: Benzene . ;
Order Online: Sciencelab.com

CI#: Not available.
CHEMTREC (24HR Emergency Telephone), call:

Synonym: Benzol, Benzine 1-800-424-3300
Chemical Name: Benzens International CHEMTREC, call: 1-703-527-3887
Chemical Formula: C8-HE For non-emergency assistance, call: 1-281-241-4400

Section 2: Composition and Information on Ingredients

Composition:
Name N CAS & & % by Weight
Benzene 71-43-2 100

Toxicological Data on Ingredients: Benzene: ORAL (LDS0): Acute: 930 mg'kg [Rat]. 4700 mg/kg [Mouse]. DERMAL (LD30):
Acute: &gt; 2400 mglkg [Rabbit]. VAPOR (LC50): Acute: 10000 ppm 7 hours [Rat].
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Section 9: Physical and Chemical Properties

Physical state and appearance: Liquid.

Odor:
Aromatic. Gasoline-like, rather pleasant. (Strong.)

Taste: Not available.
Molecular Weight: 78.11 g/mole

Caolor: Clear Colorless. Coloress to light yellow.

pH (1% solniwater): Not available.

Boiling Point: 80.1 (176.2°F)

Melting Point: 5.5°C {41.9°F)

Critical Temperature: 288.9°C [552°F)

Specific Gravity: 0.8787 @ 15 C (Water = 1)

Vapor Pressure: 10 kPa (@ 20°C)

Vapor Density: 2.8 (4ir=1)

Volatility: Not available.

Odor Threshold: 4.68 ppm

Water/Oil Dist. Coeff.: The product iz more soluble in oil; log{oiliwater) = 2.1
lonicity {in Water): Not available.

Dispersion Properties: See solubility in water, diethyl ether, acetone.
Solubility:

Miscible in alcohol, chloroform, carbon disulfide oils, carbon tetrachloride, glacial acetic acid, diethyl ether, acetone. Very

slightly soluble in cold water.

p.3
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- Asetil Klorida

Reactivity

Personal
Protection

Material Safety Data Sheet
Acetyl chloride MSDS

Section 1: Chemical Product and Company Identification

Product Name: Acstyl chioride Contact Information:

Catalog Codes: SLA4352 sciencelabicom, In.
14025 Smith Rd.

CAS#: 75-36-5 Houston, Texas 77396

RTECS: ADE350000 US Sales: 1-800-901-7247

International Sales: 1-281-441-4400

TSCA: TSCA B(b} inventory: Acetyl chloride ) )
Order Online: Sciencelab.com

CI#: Not applicable.
CHEMTREC (24HR Emergency Telephone), call;

Synonym: Ethanoyl chloride 1-800-424-8300
Chemical Name: Acethyl chloride International CHEMTREC, call: 1-703-527-3887
Chemical Formula: CH3COC! For non-emergency assistance, call: 1-281-441-4400

Section 2: Composition and Information on Ingredients

Composition:
Name CAS # % by Weight
Acetyl chloride 79-36-5 100

Toxicological Data on Ingredients: Acetyl chloride: ORAL (LDS0): Acute: 910 mafkg [Rat).
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Section 9: Physical and Chemical Properties

Physical state and appearance: Liquid. (Fuming liguid.)

Odor: Strong.

Taste: Not available.

Molecular Weight: 78.5 g/male
Color: Colorless.

pH (1% soln/water): Not available.
Boiling Point: 52°C {125.6°F})
Melting Point: -112°C {-169.6°F)
Critical Temperature: Not available.
Specific Gravity: 1.11 (Water = 1)
Vapor Pressure: 32 kPa (@ 20°C)
Vapor Density: 2.7 [Air=1)
Volatility: Mot available.

Odor Thresheld: Not available.

Water/Oil Dist, Coeff.: Not available.

lonicity (in Water): Not available.

Disperzion Properties: See solubility in water, diethyl ether.

Solubility: Soluble in diethyl ether.
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