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STUDI REAKSI METILASI PADA SENYAWA n-OKTANOL 

MENGGUNAKAN DIMETIL KARBONAT 
 

INTISARI 

 

Hermawan Nurwijayanto 

NIM 16612036 

 

Oktanol merupakan bahan dalam banyak produk minyak esensial dan 

biasa dibuat dengan sintesis. Oktanol biasa digunakan dalam pembuatan ester 

sebagai pembuat aroma dalam industri parfum untuk membuat berbagai tipe 

aroma buatan. Metil oktil eter merupakan suatu zat kimia yang dihasilkan dari 

sintesis metilasi n-oktanol. Metil oktil eter disintesis dengan mereaksikan n-

oktanol dan dimetil karbonat (DMC) menggunakan metode refluks dengan katalis 

transfer fasa (TBAB) dan basa. Produk yang dihasilkan kemudian diekstraksi 

dengan menggunakan metil tert-butil eter (MTBE). Dalam penelitian ini 

dilakukan 4 jenis variasi, yaitu variasi jumlah katalis TBAB, jumlah DMC, jenis 

basa, dan lama waktu refluks. Berdasarkan hasil analisis diketahui bahwa kondisi 

optimal diperoleh dari reaksi menggunakan katalis TBAB 4 mmol, DMC 160 

mmol, K2CO3, dengan waktu refluks 3 jam yang menghasilkan rendemen 38% 

dengan kemurnian sebesar 97,71%. 

Kata kunci : n-oktanol, dimetil karbonat, metil oktil eter. 
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STUDY OF METHYLATION REACTION IN n-OCTANOL 

COMPOUNDS USING DIMETHYL CARBONATE 

 

ABSTRACT 

 

Hermawan Nurwijayanto 

NIM 16612036 

 

 Octanol is an ingredient in many essential oil products and is commonly 

made by synthesis. Octanol is commonly used in the manufacture of esters as a 

fragrance maker in the perfume industry to create various types of artificial 

aromas. Methyl octyl ether is a chemical substance produced from the synthesis of 

methylation of n-octanol. Methyl octyl ether was synthesized by reacting n-

octanol and dimethyl carbonate (DMC) using reflux method with phase transfer 

catalyst (TBAB) and base. The resulting product is then extracted using methyl 

tert-butyl ether (MTBE). In the study, 4 types of variations were carried out, 

namely variations in the amount of TBAB catalyst, the amount of DMC, the type 

of base, and the length of time for reflux. Based on the results of the analysis, it is 

known that the optimal conditions are obtained from the reaction using a catalyst 

TBAB 4 mmol, DMC 160 mmol, K2CO3, with a reflux time of 3 hours which 

produces a yield of 38% with a purity of 97,71%. 

 

Keyword : n-octanol, dimethyl carbonate, methyl octyl ether .  
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

 

1.1  Latar Belakang 

Isu tentang polusi, limbah, pemanasan global sering diberitakan dalam 

media masa. Di era modern ini, isu-isu tersebut menjadi isu yang sensitif. 

Peningkatan kadar polutan yang relatif besar, membuat pembuat kebijakan, 

aktivis lingkungan dan juga masyarakat umum mulai memikirkan masa depan 

bumi ini. Hal ini melahirkan istilah ramah lingkungan. Dewasa ini, hampir setiap 

kegiatan, baik kegiatan sosial maupun industri, dituntut untuk memenuhi kriteria 

ramah lingkungan. Usaha tesebut lebih dikenal dengan istilah green chemistry, 

yaitu sejumlah prinsip kimia dalam merancang, menggunakan atau memproduksi 

bahan kimia untuk mengurangi pemakaian atau produksi zat berbahaya (Nurbaity, 

2011). 

Green chemistry adalah suatu falsafah atau konsep yang mendorong 

desain dari sebuah produk ataupun proses yang mengurangi penggunaan dan 

produksi zat-zat (substansi) toksik dan atau berbahaya. Prinsip green chemistry 

merupakan konsep yang dibuat untuk mencegah polusi karena dapat diterapkan 

secara langsung oleh peneliti saat ini. Konsep ini difokuskan untuk menempatkan 

aspek lingkungan sebagai prioritas utama oleh peneliti (Sharma, 2008). Prinsip 

green chemistry diusulkan oleh Anastas dan Werner (1998) yang sebagian besar 

berisi konsep pencegahan polusi lingkungan akibat proses sintesis dengan judul 

“The Twelve Principle of Green Chemistry”.  

Prinsip green chemistry pernah diterapkan oleh Ouk, et al. (2002) dalam 

penelitiannya sintesis O-metilasi p-kresol menggunakan reagen dimetil karbonat 

dan K2CO3 sebagai katalis transfer fasa. Prinsip green chemistry juga diterapkan 

oleh Zhao, et al. (2012) yang menggunakan DMC sebagi reagen N-metilasi pada 

senyawa NH-heterosiklik. Prinsip green chemistry yang dilakukan pada penelitian 

ini yaitu mendesain proses sintesis yang aman yang dapat dilakukan dengan 

meminimalkan paparan atau meminimalkan bahaya terhadap orang yang 

menggunakan bahan kimia tersebut, serta penggunaan katalis yang berperan pada 
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peningkatan selektifitas, mampu mengurangi penggunaan reagen, dan mampu 

meminimalkan penggunaan energi dalam suatu reaksi. 

Reaksi metilasi adalah reaksi pengganti suatu atom atau molekul dengan 

gugus metil. Sumber elektrofil metil yang biasa digunakan berasal dari reagen 

metil halida (CH3X, X= I, Br, Cl), dimetil sulfat (DMS) dan phosgene (COCl2). 

Tetapi reagen tersebut menghasilkan produk samping yang bersifat toksik dan 

tidak ramah lingkungan. Selain itu, reagen-reagen tersebut memiliki toksisitas 

tinggi dan bersifat karsinogenik. Dimetilsulfat (LD50 0,44 g/kg) dan metil halida 

(LD50 0,076 g/kg) memiliki nilai letal dosis lebih rendah daripada dimetil 

karbonat (LD50 13,8 g/kg) sehingga dimetil karbonat tergolong lebih ramah 

lingkungan daripada kedua senyawa tersebut. Hal ini terlihat dari produk samping 

yang dihasilkan berupa karbondioksida dan methanol (Tundo, 2002). 

Dimetil karbonat (DMC) adalah senyawa ramah lingkungan pada proses 

metilasi dan karbonilasi sebagai pengganti DMS, metil halida, dan fosgen. 

Dimetil karbonat (DMC) bersifat tidak beracun dan memiliki biodegradibilitas 

yang tinggi sehingga banyak digunakan sebagai reagen sintesis yang ramah 

lingkungan dan pencegah polusi pada sumbernya (Tundo, 2002). Dimetil karbonat 

(DMC) pernah digunakan oleh Yulinda et al. (2013) sebagai reagen untuk reaksi 

metilasi pada asam galat menggunakan katalis basa K2CO3 dan katalis transfer 

fasa Tetra-n-buthylammonium Bromide (TBAB) dan sintesis metil eugenol 

menggunakan katalis basa dan transfer fasa dengan rendemen 95-95% oleh 

Prakoso, et al. (2016) serta reaksi metil esterifikasi beberapa senyawa asam 

karbosilat dengan katalis K2CO3-TBACl oleh Chau, et al. (2013). Dimetil 

karbonat (DMC) pernah juga digunakan oleh Saeful (2019) sebagai reagen dalam 

sintesis O-Metilasi pada senyawa mentol, serta digunakan oleh Wafiya (2019) 

dalam sintesis senyawa 1-metoksi naftalen. 

Berdasarkan latar belakang yang telah dibahas maka dalam penelitian ini 

dilakukan studi terhadap selektifitas reaksi pada Sintesis O-Metilasi dari n-oktanol 

berbasis green chemistry menggunakan dimetil karbonat (DMC) dengan variasi 

jumlah katalis Tetra-n-buthylammonium Bromide (TBAB), jumlah dimetil 

karbonat (DMC), jenis basa, dan lama waktu refluks. 
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1.2  Rumusan Masalah 

 Permasalahan yang diajukan dalam penelitian ini dapat dirumuskan 

sebagai berikut : 

1. Bagaimana pengaruh rasio mol katalis Tetra-n-buthylammonium Bromide 

(TBAB) yang digunakan terhadap reaksi O-Metilasi pada n-oktanol? 

2. Bagaimana pengaruh jumlah mol dimetil karbonat (DMC) yang digunakan 

terhadap reaksi O-Metliasi pada n-oktanol? 

3. Bagaimana pengaruh jenis basa yang digunakan terhadap terhadap reaksi O-

Metilasi pada n-oktanol? 

4. Bagaimana pengaruh lama waktu refluks yang dilakukan terhadap reaksi  O-

Metilasi pada n-oktanol? 

5. Berapa rendemen yang dihasilkan dari reaksi optimal? 

1.3  Tujuan Penelitian 

Adapun tujuan dari penelitian ini adalah: 

1. Mengetahui pengaruh rasio mol katalis Tetra-n-buthylammonium Bromide 

(TBAB) yang digunakan terhadap reaksi O-Metilasi pada n-oktanol. 

2. Mengetahui pengaruh jumlah mol dimetil karbonat (DMC) yang digunakan 

terhadap reaksi O-Metilasi pada n-oktanol. 

3. Mengetahui pengaruh jenis basa yang digunakan terhadap reaksi O-Metilasi 

pada n-oktanol. 

4. Mengetahui pengaruh lama waktu refluks yang dilakukan terhadap reaksi O-

Metilasi pada n-oktanol. 

5. Mengetahui besar rendemen hasil sintesis dari reaksi optimal. 

1.4 Manfaat Penelitian 

 Penelitian ini diharapkan dapat memberikan kontribusi sebagai solusi 

alternatif dalam sintesis organik berbasis green chemistry. Selain itu juga 

diharapkan dapat memberikan informasi dan sumber edukasi dalam bidang 

sintesis kimia organik bagi masyarakat maupun peneliti selanjutnya mengenai 

penggunaan reagen yang aman serta jumlah katalis, jumlah DMC, jenis basa, dan 
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waktu refluks yang berbeda untuk mendapatkan rendemen hasil yang paling 

optimal pada O-Metilasi n-oktanol. 
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BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1 Tinjauan Pustaka 

Prinsip green chemistry atau kimia hijau menjadi rujukan dalam sintesis 

senyawa organik. Salah satu prinsip dari green chemistry adalah penggunaan 

pelarut yang aman atau ramah lingkungan. Menurut Tundo (2002), dimetil 

karbonat (DMC) merupakan senyawa yang memenuhi prinsip tersebut karena 

menjadi reagen alternatif pengganti metil halida atau dimetil sulfat yang bersifat 

korosif dalam proses metilasi. Tundo (2002) menyebutkan bahwa pada 

temperature refluks (T= 90 
o
C), DMC berfungsi sebagai agen metoksi karbonil 

pada kondisi basa dan adanya gugus nukleofil. Sedangkan pada temperatur yang 

lebih tinggi (T= 160 
o
C), DMC dapat berfungsi sebagai agen metilasi pada kondisi 

yang sama. Dimetil karbonat mempunyai sifat kemoselektifitas serta tingkat 

efisien yang tinggi pada proses karbometoksilasi pada rantai alkohol dari fenol 

menggunakan katalis H2SO4 atau DBU (1,8-diazabicyclo-[5.4.0)undec-&-ene) 

dengan randemen lebih dari 98% pada kondisi temperature refluks (Bernini, et al., 

2007). 

Beberapa peneliti telah melakukan sintesis berbasis green chemistry 

seperti yang telah dilakukan oleh Asnawati, et al., (2015) melakukan penelitian 

yaitu metilasi eugenol menggunakan dimetil karbonat (DMC) dan bentonite 

sebagai katalis. Hasil reaksi berupa larutan berwarna kuning bening dengan 

rendemen sebesar 25.71%. 

Ouk, et al. (2002), melaporkan bahwa dimetil karbonat dapat digunakan 

sebagai agen metilasi pada senyawa fenolik. Reaksi dilakukan pada temperatur 

90-100 
o
C dibawah tekanan atmosfer pada reaktor dengan pendingin refluks 

menggunakan katalis basa K2CO3 dan katalis transfer fasa. Katalis K2CO3 

dihilangkan dengan penyaringan sedangkan katalis transfer fasa dipisahkan 

dengan ekstraksi cair-cair dengan HCl (pH=1) dan tert-butil metil eter (MTBE). 

Berdasarkan reaksi tersebut diketahui bahwa reaksi menggunakan katalis basa 

K2CO3 dan katalis transfer fasa (Bu)4NBr atau tetra-n-buthylammonium bromide 
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(TBAB) menghasilkan rendemen lebih tinggi daripada katalis yang lain. Proses 

refluks selama 5 jam pada temperatur sistem 93 
o
C dengan perbandingan fenol: 

KTF: DMC: K2CO3 (1:0,6:30:0,75 mol) menghasilkan rendemen sebesar 99%. 

Sedangkan pada metilasi p-kresol selama 5 jam pada kondisi refluks dengan 

perbandingan p-cresol:KTF:DMC:K2CO3= 1:0,5:16:1,5 mol menghasilkan 

rendemen sebesar 99%. Penurunan perbandingan mol DMC dan K2CO3 menjadi 

10 mol dan 0,75 mol dengan proses refluks selama 5 jam juga menghasilkan 

rendemen sebesar 99%.  

Prakoso, et al. (2016) melaporkan bahwa penggunaan DMC dan katalis 

TBAB-K2CO3 untuk metilasi eugenol dan vanillin mampu menghasilkan 

rendemen sebesar 95-96%. Metilasi eugenol dengan proses refluks dilakukan 

selama 3 jam menggunakan perbandingan eugenol: TBAB: DMC (1:0,6:16 

mmol) menghasilkan randemen sebesar 96,16%, sedangkan penurunan 

perbandingan DMC menjadi 0,4 mmol tidak mengalami perubahan signifikan 

pada hasil rendemen yaitu sebesar 96,12%. Sintesis viratraldehid dari vanillin 

juga dilakukan dengan proses refluks selama 10 jam dengan perbandingan 

vanilin:TBAB:DMC= 1:0,6:24 mmol menghasilkan rendemen sebesar 95,23%. 

Perbedaan waktu pada proses refluks terjadi karena struktur senyawa yang 

berbeda dimana pada eugenol terdapat gugus alil yang merupakan gugus 

penyumbang elektron, sedangkan pada struktur senyawa vanilin terdapat gugus 

aldehid yang merupakan gugus penarik elektron. Gugus penarik elektron pada 

vanilin menyebabkan kemampuan nukleofil berkurang sehingga reaksi 

berlangsung lama, sedangkan gugus penyumbang elektron akan meningkatkan 

kepadatan elektron gugus –OH yang menyebabkan kemampuan nukelofil 

meninngkat seingga reaksi berlangsung lebih cepat (Prakoso, et al., 2016). 

Zheng, et al. (2005) telah melakukan esterifikasi senyawa asam salisilat 

menggunakan dimetil karbonat (DMC) dan katalis SBA-15 silica dengan gugus 

propilsulfonik. Proses esterifikasi selama 6 jam pada suhu 473 K menghasilkan 

randemen 98,09% dengan selektifitas 96,21%. Katalis yang digunakan adalah SB-

15-SO3H-20 seberat 0,13 gram sedangkan asam salisilat dan DMC yang 

digunakan masing-masing 10 mmol dan 60 mmol. 
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  Saeful (2019) melaporkan bahwa penggunaan katalis TBAB dalam reaksi 

O-Metilasi pada senyawa mentol menggunakan DMC dapat menghasilkan produk 

yang lebih optimal dibandingkan dengan menggunakan tween 80, dengan 

perbandingan mentol:DMC:TBAB (10:160:2) mmol diperoleh rendemen sebesar 

98,65% dengan kemurnian 100%. Sementara itu Wafiya (2019) juga melaporkan 

bahwa reaksi metilasi dengan DMC terhadap naftol menggunakan katalis TBAB 

lebih baik dibandingkan dengan tween 80, diperoleh senyawa 1-metoksi naftalen 

dengan rendemen sebesar 21,854%. Penggunaan katalis TBAB dengan 

konsentrasi semakin besar maka akan menghasilkan rendemen yang semakin 

besar juga. 

 

2.2 Hipotesis 

1. Sintesis O-metilasi pada n-oktanol dapat dilakukan dengan metode refluks 

menggunakan katalis Tetra-n-buthylammmonium Bromide (TBAB). 

2. Oktanol dapat dimetilasi karena mengandung gugus Hidroksi (OH). 

3. Jika rasio katalis Tetra-n-buthylammmonium Bromide (TBAB) dan dimetil 

karbonat (DMC) yang digunakan bertambah maka akan meningkatkan persen 

rendemen dari hasil sintesis. 

4. Penggunaan 3 jenis basa yang berbeda akan memberikan hasil rendemen yang 

berbeda. 

5. Semakin lama waktu reaksi akan meningkatkan rendemen hasil sintesis. 
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BAB III 

DASAR TEORI 

 

3.1 n-oktanol 

  Oktanol adalah senyawa kimia yang biasa dikenal dengan lemak alkohol 

(oktil alkohol), merupakan bahan dalam banyak produk minyak esensial dan biasa 

dibuat dengan sintesis. Wujud senyawa berupa cairan bening tak berwarna, tidak 

campur dengan air, memiliki aroma yang kuat dan menusuk. Oktanol biasa 

digunakan sebagai agen pengontrol busa dan biasa digunakan dalam pembuatan 

ester sebagai pembuat aroma dalam industri parfum untuk membuat berbagai tipe 

aroma buatan. (Haskins, 2013). 

 

 

Gambar 1. Struktur n-oktanol 

 

Oktanol sebaiknya tidak masuk dalam tubuh dalam jumlah yang besar 

karena dapat menyebabkan efek merugikan. Oktanol dapat menyebabkan iritasi 

pada kulit dan mata, menimbulkan rasa panas dan kemerahan, dan disarankan 

untuk memakai sarung tangan beserta kaca mata keselamatan dalam aktivitas 

menggunakan oktanol. Penghirupan berlebih dari oktanol akan menyebabkan 

iritasi pada jalur pernafasan dan dapat mempengaruhi sistem syaraf pusat, 

menyebabkan rasa pusing hingga kehilangan kesadaran. Penanganan bagi yang 

terkena kontak dengan oktanol adalah dicuci dengan banyak air dan sabun, serta 

dibawa pada ruangan terbuka bagi yang menghirupnya (Haskins, 2013).  

 

3.2 Metilasi 

Metilasi merupakan reaksi pergantian suatu atom atau molekul dengan 

gugus metil. Sumber-sumber elektrofil metil yang umum digunakan berasal dari 

reagen dimetil sulfat (DMS) atau metil halida (CH3X) serta Dimetil karbonat 

(DMC) (Tundo. P, 2001).  Ada dua jenis reaksi metilasi yaitu O-Metilasi dan C-
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metilasi. Reaksi O-Metilasi merupakan penambahan gugus metil yang terjadi 

pada atom O pada gugus hidroksi dan dapat terjadi dengan adanya katalis basa 

(Asnawati. D dkk, 2015), sedangkan reaksi C-metilasi merupakan reaksi 

penambahan gugus metil pada ikatan rangkap C=C yang dapat terjadi dengan 

katalis asam (Lidyawati, 2012).   

 

3.3 Dimetil Karbonat 

Dimetil karbonat (DMC) merupakan reagen dan pelarut yang non polusi 

dalam sintesis kimia organik. Molekul dimetil karbonat memiliki dua pusat aktif 

yaitu alkil dan karbonil karbon yang reaktivitasnya dapat diatur menggunakan 

suhu tanpa menghasilkan produk samping berupa garam anorganik. Dimetil 

karbonat bisa digunakan sebagai pengganti bahan kimia berbahaya seperti 

Dimetilsulfat (DMS) atau metil klorida untuk reaksi metilasi (Tundo. P, 2001). 

 

 

Gambar 2. Struktur Dimetil Karbonat 

Dimetil karbonat (DMC) (CH3O-CO-OCH3) adalah senyawa serbaguna 

sebagai alternatif ramah lingkungan yang menarik untuk mengganti dua methyling 

agent (dimetil sulfat dan fosgen) untuk proses metilasi dan karbonilasi. DMC 

tidak hanya sebagai tempat pereaksi metilasi seperti Dimetil sulfat dan fosgen, 

DMC memiliki tingkat penguapan yang cepat, kompatibilitas pelarut dengan 

karakterisktik yang baik (Zidong, 1997). 

Dimetil karbonat (DMC) berupa cairan tak berbau, tak berwarna, cairan 

sedikit manis, tidak larut dalam air, larut dalam alkohol, eter, keton dan hampir 

larut disemua pelarut bahan organik. Reaktivitas DMC akan lebih maksimal pada 

suhu 90°C dimana metoksikarbonil terjadi, sedangkan pada suhu reaksi yang lebih 

tinggi reaksi metilasi akan terganggu oleh berbagai nukleofil. Saat dihasilkan oleh 

proses yang bersih DMC memiliki beberapa kelebihan dibanding reagen yang lain 
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yaitu bersifat non toksik dan biodegradable yang menjadikan DMC sebagai 

reagen hijau untuk digunakan dalam sintesis yang mencegah polusi pada 

sumbernya. Metilasi menggunakan DMC merupakan reaksi katalitik yang 

menggunakan padatan (karbonat basa atau zeolit), sehingga menghindari 

pembentukan garam anorganik yang tidak diinginkan sebagai produk samping 

(Tundo dan Selva, 2000). 

 

3.4 Tetra-n-Buthylammonium Bromide (TBAB) 

Katalis transfer fasa (KTF) adalah katalisator yang memfasilitasi 

perpindahan reaktan dari satu fasa ke fase lain pada saat reaksi terjadi. KTF 

sendiri merupakan bentuk khusus dari katalisis heterogen. Reaktan ionik sering 

larut dalam fasa berair tapi tidak larut dalam fase organik tanpa katalis fase 

transfer, KTF berfungsi seperti deterjen untuk melarutkan garam ke dalam fase 

organik, katalisis ini mengacu pada percepatan reaksi pada penambahan katalis 

fase-transfer (Makosza, 2000).  

Tetrabutilammonium bromide (TBAB) adalah garam ammonium 

kuartener dengan penyeimbang yaitu bromide sehingga dapat digunakan sebagai 

katalis transfer fasa. TBAB digunakan untuk reaksi kimia yang berlangsung pada 

dua fasa yang berbeda polaritasnya, sehingga dibutuhkan TBAB sebagai katalis 

transfer fasa untuk membantu perpindahan reaktan yang larut daam air melintasi 

antarmuka pelarut menuju fasa organic sehingga reaksi homogen dapat terjadi 

(Ledon, 1979). 

 

 

Gambar 3. Struktur Tetra-n-Buthylammonium Bromide 
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3.5 Refluks 

Refluks merupakan ekstraksi dengan pelarut pada temperatur titik 

didihnya, selama waktu tertentu dan jumlah pelarut yang relatif konstan dengan 

adanya pendingin balik. Ekstraksi refluks digunakan untuk mengekstaksi bahan-

bahan yang tahan terhadap pemanasan (Sudjadi, 1986). 

 Prinsip dari metode refluks adalah pelarut volatil yang digunakan akan 

menguap pada suhu tinggi, namun akan didinginkan dengan kondensor sehingga 

pelarut yang tadinya dalam bentuk uap akan mengembun pada kondensor dan 

turun lagi ke dalam wadah reaksi sehingga pelarut akan tetap ada selama reaksi 

berlangsung. Penarikan komponen kimia yang dilakukan dengan cara sampel 

dimasukkan kedalam labu alas bulat bersama-sama dengan cairan penyari lalu 

dipanaskan, uap cairan penyari terkondensasi pada kondensor bola menjadi 

molekul-molekul cairan penyari yang akan turun kembali menuju labu alas bulat, 

akan menyari kembali sampel yang berada pada labu alas bulat. Demikian 

setererusnya berlangsung secara berkesinambungan sampai penyarian sempurna 

(Sudjadi, 1986). 

 

3.6 Gas Chromathography-Mass Spectrometry (GC-MS) 

 Kromatografi Gas-Spektrometri Massa adalah metode kombinasi antara 

kromatografi gas dan spektrometri massa yang bertujuan untuk menganalisis 

berbagai senyawa dalam suatu sampel. Kromatografi ini memiliki prinsip kerja 

masing-masing, namun keduanya dapat digabungkan untuk mengidentifikasi 

suatu senyawa baik secara kualitatif maupun secara kuantitatif (Sumarno, 2001). 

Prinsip kerja dari alat GC-MS yaitu dengan memisahkan komponen-

komponen dari suatu cuplikan kolom yang selanjutnya masuk ke dalam Mass 

Spectrometry. Cara kerja dari GC adalah suatu fase gerak yang berbentuk gas 

mengalir di bawah tekanan melewati pipa yang dipanaskan dan disalut dengan 

fase diam cair atau dikemas dengan fase diam cair yang disalut pada suatu 

penyangga padat. Analit tersebut dimuatkan ke bagian atas kolom melalui suatu 

portal injeksi yang dipanaskan. Suhu oven dijaga atau diprogram agar meningkat 

secara bertahap. Ketika sudah berada dalam kolom, terjadi proses pemisahan antar 
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komponen. Pemisahan ini akan bergantung pada lamanya waktu relatif yang 

dibutuhkan oleh komponen-komponen tersebut di fase diam (Sparkman et al., 

2011). Di dalam Mass Spectrometry cuplikan ditembak dengan berkas elektron 

dan diubah menjadi ion-ion muatan positif yang bertenaga tinggi dan pecah 

menjadi ion-ion yang lebih kecil, lepasnya elektron dari molekul atau komponen-

komponen menghasilkan radikal kation. Ion-ion molekul, ion-ion pecahan, dan 

ion-ion radikal pecahan dipisahkan oleh ion pembelokan dalam medan magnet 

yng berubah sesuai dengan massa muatannya. Perubahan tersebut menimbulkan 

arus (arus ion) pada kolektor yang sebanding dengan limpahan relatifnya. 

Kemudian dicatat sebagai spektra massa yang merupakan gambaran antara 

limpahan relatif dengan rasio massa/muatan (m/z) (Sastrohamidjojo, 2005). 

 

3.7 Spektroskopi FTIR 

Analisis yang sering digunakan dalam identifikasi karakteristik gugus 

fungsi adalah dengan spektroskopi FTIR (Fourier Transform Infra Red). 

Spektroskopi FTIR merupakan teknik analisis yang sangat berguna dan banyak 

dimanfaatkan dalam analisa berbagai produk pangan dikarenakan analisanya 

relatif cepat, hasil pengukuran yang akurat, preparasinya yang tidak terlalu rumit 

dan mudah dikerjakan oleh siapa saja tanpa perlu keahlian khusus (Hashim et al., 

2010). 

Frekuensi inframerah biasanya dinyatakan dalam satuan bilangan 

gelombang (wavenumber), yang didefinisikan sebagai banyaknya gelombang per 

sentimeter. Spektrosokopi secara otomatis membaca sejumlah radiasi yang 

menembus sampel dengan kisaran frekuensi tertentu dan merekam pada kertas 

berapa persen radiasi yang ditransmisikan. Radiasi yang diserap oleh molekul 

muncul sebagai pita pada spektrum (Fannyda. R, 2014). 

Dalam spektroskopi FTIR sinar inframerah dilewatkan pada sampel lalu 

diukur fraksi radiasi yang terabsorbsi pada panjang gelombang menghasilkan 

spektrum yang menunjukan informasi kualitatif. Struktur kimia dan bentuk ikatan 

molekul serta gugus fungsional tertentu suatu sampel yang diuji menjadi dasar 

bentuk spektrum yang akan diperoleh dari hasil analisis (Sari. M, 2011). 
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3.8 Spektroskopi NMR 

 Spektroskopi resonansi magnetic inti (NMR) merupakan metode analisis 

struktur molekul menggunakan perputaran inti muatan yang menghasilkan medan 

magnetic. Inti suatu unsur tertentu yang mempunyai spin akan menghasilkan 

medan magnet. Metode ini memberikan gambaran mengenai jenis atom, jumlah, 

maupun lingkungan atom hidrogen (¹H NMR) maupun karbon (¹³C NMR). 

Spektroskopi NMR proton mengukur momen magnet atom hidrogennya. Sinyal 

spectrum yang diperoleh menunjukkan banyaknya proton di bagian-bagian 

molekul. Spektroskopi ¹³C NMR menunjukkan sejumlah karbon yang terdapat 

dalam molekul dengan semua pergeseran kimia (Hart, 1983). 

NMR (Nuclear Magnetic Resonance) merupakan salah satu instrument yang 

digunakan untuk menentukan struktur dari senyawa organik maupun anorganik. 

Spektrofotometer NMR pada dasarnya merupakan spektrofotometri absorbsi. Prinsip 

dari NMR yaitu absorpsi radiasi elektromagnetik daerah frekuensi radio oleh suatu 

sampel, pada frekuensi yang tergantung dari sifat-sifat sampel. Suatu plot dari 

frekuensi puncak-puncak absorbsi versus intensitas puncak memberikan spektrum 

NMR. Spektroskopi ini didasarkan pada medan magnet yang berasal dari spin inti 

atom yang bermiatan listrik (Sudjadi, 1985). 

Spektroskopi resonansi magnetik inti (nuclear magnetic resonance, NMR) 

merupakan teknik pengukuran yang dapat digunakan untuk menentukan struktur 

senyawa organik berdasrkan medan magnet yang berasal dari spin inti senyawa 

(Rouessac, 2007). Spektroskopi NMR bekerja berdasarkan serapan gelombang 

radio oleh inti-inti senyawa dalam sebuah medan magnet yang kuat sehingga 

menyebabkan terjadinya fenomena resonansi. Hasil pengukuran spektroskopi 

NMR berupa nilai geseran kimia (chemical shift) (Hart et al., 1997). Pergeseran 

kimia adalah perbedaan frekuensi absorpsi yang disebabkan oleh perbedaan letak 

proton (Solomon, 2010). Pergeseran kimia dapat digunakan untuk 

mengidentifikasi dan menentukan letak gugus fungsi dalam struktur senyawa 

organik. Nilai pergeseran kimia dapat dinyatakan dalam besaran medan atau 

frekuensi dengan simbol δ dalam satuan ppm dan bergantung pada lingkungan 

kimia suatu proton (Sastrohamidjojo, 2001). 
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 Dalam spektroskopi NMR, karakteristik absorpsi energy oleh perputaran 

inti dalam medan magnet yang kuat, ketika diradiasi oleh medan yang lebih lemah 

dan singkat, memungkinkan identifikasi atom dalam molekul. Absorpsi terjadi 

ketika inti tersebut bertransisi dari satu garis sejajar dalam medan ke dalam garis 

sejajar lain (Willard et al., 1988). 

 Prinsip dasar spektroskopi NMR yakni inti dari setiap isotope tertentu  

memiliki gerakan berputar di sekeliling sumbunya. Perputaran partikel berenergi 

atau sirkulasinya, menimbulkan kejadian magnetis sepanjang sumbu perputaran. 

Jika inti diletakkan diluar medan magnet maka momen magnetisnya dapat sejajar 

atau melawan medan magnet (Willard et al., 1988). 
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BAB IV 

METODOLOGI PENELITIAN 

 

4.1    Bahan dan Peralatan 

4.1.1 Bahan 

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah asam n-Oktanol, 

Dimetil karbonat (DMC), Tetra-n-butilammonium bromide (TBAB), Kalium 

karbonat (K2CO3), Natrium karbonat (Na2CO3), Natrium hidroksida (NaOH), 

Asam sulfat (H2SO4) 1%, aquades, Natrium sulfat anhidrat (Na2SO4.5H2O), 

MTBE (Metil tert-butil eter), kertas saring, dan kertas pH.  

4.1.2 Peralatan 

          Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini  adalah labu leher tiga 100 

mL Pyrex, kondensor, hot plate, magnetic stirrer, corong pisah 250 mL, corong 

gelas, neraca analitik, gelas beker 50 mL,  pipet volume 10 mL, pipet volume 1 

mL, pipet tetes, propipet, gelas beker 100 mL Pyrex, sendok sungu, instrumen 

GC-MS, instrumen NMR, spektrofotometer FTIR dan pompa air. 

4.2    Prosedur Penelitian 

 Pada penelitian ini dilakukan 4 variasi , diantaranya yaitu variasi jumlah 

katalis, jumlah DMC, jenis basa, dan waktu refluks. Lalu dari variasi tersebut 

ditentukan mana yang paling optimal untuk sintesis O-Metilasi pada n-oktanol. 

Katalis yang digunakan dalam penelitian ini adalah Tetra-n-buthylammonium 

bromide (TBAB). Proses sintesis dilakukan dengan metode refluks. Komposisi 

bahan dan reagen yang ditambahkan seperti pada tabel berikut ini : 
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Tabel 1. Komposisi Bahan dan Reagen 

Running Variasi 
Reaktan Katalis Basa Waktu 

(Jam) n-oktanol DMC TBAB K2CO3 Na2CO3 NaOH 

1 
Jumlah 

Katalis 
10 80 

0 

7,5 0 0 5 2 

4 

2 
Jumlah 

DMC 
10 

20 

Optimal 7,5 0 0 5 
40 

120 

160 

3 
Jenis 

Basa 
10 Optimal Optimal 

7,5 - - 5 

- 7,5 - 5 

- - 7,5 5 

4 
Waktu 

Refluks 
10 Optimal Optimal Optimal 

3 

5 

7,5 

10 

 

(Satuan dalam mmol) 

 Hasil refluks kemudian didinginkan sambil distirer selama 1-1,5 jam. Lalu 

ditambahkan MTBE dan distirer kembali selama 45-60 menit. Kemudian 

dimasukkan kedalam corong pisah dan diasamkan dengan penambahan H2SO4 1% 

sampai pH < 3 dan diekstraksi menggunakan aquades sebanyak 3x20 mL. 

Kemudian ambil lapisan organiknya dan ditambahkan Na2SO4 anhidrat. Setelah 

itu dipisahkan dan ditampung lalu dikeringkan. Selanjutnya dianalisis dengan GC-

MS, NMR, dan Spektrofotometer FTIR. Selanjutnya dipilih jumlah katalis, 

jumlah DMC, jenis basa, dan waktu refluks yang paling optimal. 
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BAB V 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

Penelitian ini mengenai “Studi Reaksi Metilasi Pada Senyawa n-Oktanol 

Menggunakan Dimetil Karbonat”. Pada penelitian ini digunakan senyawa n-

oktanol sebagai starting material dalam proses metilasi n-oktanol menjadi 

senyawa metil oktil eter dengan menggunakan reagen dimetil karbonat (DMC). 

Proses sintesis metil oktil eter ini dilakukan dengan metode refluks. Refluks 

merupakan ekstraksi dengan pelarut pada temperatur titik didihnya, selama waktu 

tertentu dan jumlah pelarut yang relatif konstan dengan adanya pendingin balik 

(Sudjadi, 1986). Dalam penelitian ini, dilakukan 4 jenis  variasi untuk mencari 

hasil yang optimal pada proses metilasi n-oktanol. Variasi yang dilakukan yaitu 

variasi jumlah katalis, jumlah DMC, jenis basa, dan waktu refluks. Sedangkan 

untuk n-oktanol yang digunakan pada setiap variasi jumlahnya tetap, yaitu 

sebanyak 10 mmol. 

 

5.1 Variasi Jumlah Katalis 

 Pada tahap ini proses sintesis metil oktil eter dilakukan dengan variasi 

jumlah katalis. Katalis yang digunakan yaitu Tetra-n-Buthylammonium Bromide 

(TBAB). Untuk variasi jumlah katalis TBAB yang digunakan yaitu ada 3, yaitu 0, 

2, dan 4 mmol. Dalam tahap ini jumlah DMC yang digunakan yaitu sebanyak 80 

mmol, jenis basa yang digunakan yaitu K2CO3 sebanyak 7,5 mmol, dan proses 

refluks dilakukan selama 5 jam. Hasil refluks setelah itu diekstrak dengan metil 

tersier butyl eter (MTBE). Kemudian disaring dalam corong pisah dan 

ditambahkan H2SO4 1% sampai pH < 3. Lalu diekstraksi dengan aquades, diambil 

lapisan atasnya, dan ditambahkan dengan Na2SO4 anhidrat untuk menghilangkan 

sisa aquades atau pelarut. 

Sintesis metil oktil eter dengan katalis TBAB 4 mmol menghasilkan 

produk berupa cairan dengan berat 1,2904 gram. Produk yang dihasilkan 

berwarna kuning bening. Selanjutnya larutan yang didapat diidentifikasi 

menggunakan GC-MS untuk mengetahui jumlah senyawa dan jenis senyawa yang 
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terdapat pada produk yang diperoleh tersebut. Dari hasil identifikasi 

menggunakan GC-MS menghasilkan kromatogram pada Gambar 4 yang 

menunjukkan 1 puncak dominan pada waktu retensi 19,772 menit dengan luas 

area sebesar 95,11% yang diperkirakan merupakan senyawa metil oktil eter. Hal 

ini diperkuat dengan spektrum massa dari puncak 1 pada kromatogram yang 

disajikan pada Gambar 5. 

 

 

Gambar 4. Kromatogram Hasil Sintesis Metil Oktil Eter Pada Variasi TBAB 4 

mmol 

 

Gambar 5. Spektra Massa Hasil Sintesis Metil Oktil Eter Pada Variasi TBAB 4 

mmol 
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Gambar 6. Pola Fragmentasi Metil Oktil Eter 

 

Spektra massa pada Gambar yang memiliki waktu retensi 19,772 menit 

dipredikisi merupakan senyawa metil oktil eter. Hal ini diperlihatkan dari pola 

fragmentasi yang dihasilkan yang disajikan pada Gambar 6. Fragmen ion 

molekuler melepas molekul radikal metanol (-CH3OH) menghasilkan fragmen 

dengan m/z = 112. Puncak ion molekuler lemah dan hampir tidak terdeteksi 

sehingga tidak muncul dalam hasil fragmentasi spektra tersebut. Kemudian 

fragmen m/z = 112 mengalami fragmentasi melepaskan molekul radikal –C5H11 

menghasilkan fragmen dengan m/z = 41 yang merupakan base peak. Selain itu, 
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metil oktil eter juga mengalami fragmentasi melepaskan molekul radikal metanol 

(-CH3OH) dan –C2H4 yang menghasilkan fragmen dengan m/z = 84. 

Reaksi metilasi n-oktanol menggunakan DMC didasarkan pada reaksi 

sintesis eter Williamson yang merupakan reaksi substitusi nukleofilik bimolekuler 

(SN2). DMC memiliki 2 sisi aktif dimana masing-masing sisi aktif tersebut 

selektif terhadap nukleofil yang berbeda. Gugus karbonil merupakan elektrofil 

yang kuat karena terpolarisasi oleh muatan positif dan hibridisasi sp
2
, sedangkan 

gugus metil bersifat elektrofil lemah dengan hibridisasi sp
3
. Pada prinsipnya, 

suatu nukleofil yang kuat akan bereaksi dengan elektrofil yang kuat. DMC 

bersifat sebagai elektrofil yang memiliki tiga pusat reaktif yaitu satu gugus 

karbonil dan dua gugus metil yang akan bereaksi dengan nukleofil (Prakoso et al., 

2016). Pada reaksi metilasi n-oktanol menggunakan dimetil karbonat, gugus metil 

diharapkan dapat bereaksi dengan gugus nukleofil dari ion oktanoat dan 

membentuk produk turunan eter. Sehingga nukleofilisitas ion oktanoat dikurangi 

dengan cara menggunakan basa lemah K2CO3. 

Proses reaksi metilasi n-oktanol dimulai dengan adanya kesetimbangan 

antara n-oktanol dan ion oktanoksida dalam fasa air. Kemudian dilanjutkan proses 

pertukaran ion oktanoksida dengan kation ammonium kuartener sehingga terjadi 

substitusi nukleofilik dalam fasa organik dimana produk eter yaitu metil oktil eter 

dan katalis transfer fasa akan didapatkan kembali pada proses akhir reaksi. Produk 

samping dari proses metilasi n-oktanol dengan menggunakan DMC ini berupa 

metanol dan karbon dioksida. 

Katalis TBAB meupakan katalis garam ammonium kuartener yang 

berfungsi sebagai katalis transfer fasa. Proses substitusi nukleofilik dengan katalis 

transfer fasa ini berlangsung terus menerus sampai semua nukleofil habis 

bereaksi. Mekanisme reaksi sintesis metil oktil eter dengan DMC dimungkinkan 

terjadi seperti yang disajikan pada Gambar 7. 
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Gambar 7. Mekanisme Reaksi Metil Oktil Eter 
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Gambar 8. Kromatogram Hasil Sintesis Metil Oktil Eter Pada Variasi TBAB 2 

mmol (a) dan 0 mmol (b) 

 

Hasil sintesis metil oktil eter dengan menggunakan katalis TBAB 2 mmol 

menghasilkan produk berupa cairan berwarna bening dengan berat sebesar 0,9435 

gram. Pada kromatogram yang ditunjukkan pada Gambar 8 menunjukkan sintesis 

metil oktil eter menggunakan katalis TBAB 2 mmol menghasilkan 1 puncak 

dominan pada waktu retensi 19,803 menit dengan luas area sebesar 91,48%. 

 Sedangkan hasil sintesis metil oktil eter menggunakan katalis TBAB 0 

mmol atau tanpa katalis TBAB menghasilkan produk berupa cairan berwarna 

bening dengan berat 1,0582 gram. Pada kromatogram yang ditunjukkan pada 

Gambar 8 menunjukkan sintesis metil oktil eter dengan katalis TBAB 0 mmol 
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atau tanpa menggunakan katalis TBAB menghasilkan 1 puncak dominan pada 

waktu retensi 19,776 menit dengan luas area sebesar 93,61%. 

 Hasil sintesis metil oktil eter pada variasi jumlah katalis TBAB 

menghasilkan produk dengan tingkat kemurnian dan rendemen seperti yang 

disajikan pada Tabel 2. 

 

Tabel 2. Hasil Sintesis Metil Oktil Eter Pada Variasi Jumlah Katalis TBAB 

 

 Dari Tabel yang diperoleh dari hasil sintesis metil oktil eter pada variasi 

jumlah katalis TBAB menunjukkan bahwa pada variasi katalis TBAB 4 mmol 

memiliki tingkat kemurnian 95,11% dengan rendemen sebesar 85%. Kemudian 

pada variasi katalis TBAB 2 mmol memiliki tingkat kemurnian 60% dengan 

rendemen sebesar 60%. Sedangkan pada variasi katalis TBAB 0 mmol, produk 

memiliki tingkat kemurnian 93,61% dengan rendemen sebesar 69%. Dari ketiga 

variasi tersebut maka kondisi optimum dari sintesis metil oktil eter pada variasi 

jumlah katalis TBAB yaitu pada katalis TBAB 4 mmol. 

 

5.2 Variasi Jumlah Dimetil Karbonat (DMC) 

 Pada tahap ini proses sintesis metil oktil eter dilakukan dengan variasi 

jumlah DMC. Terdapat 4 variasi jumlah DMC, yaitu 20, 40, 120, dan 160 mmol. 

Dalam penelitian ini n-oktanol berperan sebagai pereaksi pembatas. Semakin 

besar jumlah DMC yang digunakan diharapkan dapat memperbesar probabilitas 

gugus metil yang masuk menjadi produk. Pada tahap ini katalis TBAB yang 

digunakan yaitu sebanyak 4 mmol sedangkan jenis basa yang digunakan yaitu 

K2CO3 7,5 mmol dengan proses refluks selama 5 jam. Perlakuan selanjutnya tetap 

sama dengan tahap sebelumnya. 

 

n-Oktanol 

(mmol) 

Katalis 

TBAB 

(mmol) 

DMC 

(mmol) 
Basa 

Waktu 

Refluks 

(Jam) 

Kadar Metil 

Oktil Eter 

(%) 

Rendemen 

(%) 

10 4 80 K2CO3 5 95,11 85 

10 2 80 K2CO3 5 91,48 60 

10 0 80 K2CO3 5 93,61 69 
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Gambar 9. Kromatogram Hasil Sintesis Metil Oktil Eter Pada Variasi DMC 20 

mmol (a) dan 40 mmol (b) 

  

Sintesis metil oktil eter pada variasi jumlah DMC 20 mmol menghasilkan 

produk berupa cairan berwarna kuning bening dengan berat 0,4085 g. Sedangkan 

sintesis metil oktil eter menggunakan DMC 40 mmol menghasilkan produk 

berupa cairan berwarna kuning bening seberat 0,6794 g. Pada variasi DMC 20 

mmol produk memiliki kemurnian sebesar 33,46% dengan besar rendemen 

sebesar 9%. Sedangkan pada variasi DMC 40 mmol memiliki kemurnian sebesar 

42,36% dengan besar rendemen yaitu 20%. Kromatogram sintesis metil oktil eter 

variasi jumlah DMC 20 dan 40 mmol disajikan pada Gambar 9. 
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Gambar 10. Kromatogram Hasil Sintesis Metil Oktil Eter Pada Variasi DMC 120 

mmol (a) dan 160 mmol (b) 

 

Pada sintesis metil oktil eter variasi jumlah DMC 120 mmol menghasilkan 

produk berupa cairan berwarna bening dengan berat 1,057 g. Sedangkan sintesis 

metil oktil eter menggunakan DMC 160 mmol menghasilkan produk berupa 

cairan berwarna bening dengan berat 0,81 g. Pada variasi DMC 120 mmol produk 

memiliki kemurnian sebesar 88,01% dengan rendemen sebesar 65%. Sedangkan 

pada varisai DMC 160 mmol diperoleh produk dengan kemurnian 96,33% dengan 

rendemen sebesar 54%. Kromatogram sintesis metil oktil eter variasi jumlah 

DMC 120 dan 160 mmol disajikan pada Gambar 10. 
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Gambar 11. Spektra FTIR Sintesis Metil Oktil Eter Pada Variasi DMC 120 mmol 

 

Tabel 3. Hasil Analisis Spektra FTIR Sintesis Metil Oktil Eter Pada Variasi DMC 

120 mmol 

Bilangan Gelombang (cm
-1

) Gugus Fungsi 

2956, 2925, dan 2856 C-H alifatik 

1747 C=O 

1442 -CH3 

1257 C-O eter 

 

Sampel dengan variasi DMC 120 mmol dilakukan pengujian dengan 

menggunakan spektroskopi FTIR. Spektra yang dihasilkan disajikan pada Gambar 

11. Hal ini digunakan untuk mengetahui gugus-gugus yang terbentuk dari sampel. 

Hasil analisis dari spektra yang diperoleh ditampilkan pada Tabel 3. Pada 

bilangan gelombang 2956, 2952, dan 2856 cm
-1

 menunjukkan serapan dari gugus 

C-H alifatik. Pada 1442 cm
-1

 merupakan serapan dari gugus –CH3. Lalu pada 

1257 cm
-1

 merupakan serapan dari gugus C-O eter. Terdapat serapan pada 
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bilangan gelombang 1747 cm
-1

 yang merupakan serapan dari gugus C=O yang 

diindikasikan merupakan kontaminan dari dimetil karbonat. 

 

Gambar 12. Spektra H-NMR Sintesis Metil Oktil Eter Pada Variasi DMC 160 

mmol 

  

Tabel 4. Hasil Analisis Spektra H-NMR Sintesis Metil Oktil Eter Pada Variasi 

DMC 160 mmol 

δ (ppm) Lingkungan Integrasi Splitting 

0,794-0,8267 -CH3 3H Triplet 

1,2121-1,2329 -CH2- 10H Multiplet 

1,5682-1,6248 -CH2- 2H Multiplet 

3,7012 CH3-O- 3H Singlet 

4,0490-4,0758 -CH2-O- 2H Triplet 
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Gambar 13. Struktur Metil Oktil Eter 

 

 

Sampel dengan variasi DMC 160 mmol dilakukan pengujian dengan 

menggunakan spektroskopi ¹H NMR. Hasil yang diperoleh berupa spektra yang 

ditunjukkan pada Gambar 12. Spektra tersebut menandakan kenampakan sinyal-

sinyal proton yang terdapat pada metil oktil eter. Kemudian spektra yang 

diperoleh di analisis yang hasilnya disajikan pada Tabel 4.  Spektra ¹H NMR pada 

pergeseran kimia 0,794-0,8267 ppm memiliki splitting triplet dengan jumlah 

proton atau integrasi 3H yang merupakan serapan dari proton –CH3. Pergeseran 

kimia pada  1,2121-1,2329 ppm, memiliki splitting multiplet dengan integrasi 10H 

yang merupakan serapan dari –CH2-. Pergeseran kimia pada 1,5682-1,6248 ppm 

memiliki splitting multiplet dengan integrasi 3H yang merupakan serapan dari –

CH2. Kemudian pada pergeseran kimia 3,7012 ppm memiliki splitting singlet 

dengan integrasi 3H yang merupakan serapan dari CH3-O. Sedangkan pada 

pergeseran kimia 4,0490-4,0758 ppm memiliki splitting triplet dengan integrasi 

2H, yang merupakan serapan dari –CH2-O. Dari hasil tersebut maka menunjukkan 

bahwa produk yang diperoleh merupakan senyawa target atau senyawa metil oktil 

eter. 

Hasil sintesis metil oktil eter pada variasi jumlah DMC menghasilkan 

produk dengan tingkat kemurnian dan rendemen seperti yang disajikan pada Tabel 

5. 

Tabel 5. Hasil Sintesis Metil Oktil Eter Pada Variasi Jumlah DMC 

n-Oktanol 

(mmol) 

Katalis 

TBAB 

(mmol) 

DMC 

(mmol) 
Basa 

Waktu 

Refluks 

(Jam) 

Kadar Metil 

Oktil Eter 

(%) 

Rendemen 

(%) 

10 4 20 K2CO3 5 33,46 9 
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Dari Tabel yang diperoleh dari hasil sintesis metil oktil eter variasi jumlah 

DMC menunjukkan bahwa pada variasi DMC 20 mmol produk memiliki tingkat 

kemurnian 33,46% dengan rendemen sebesar 9%. Kemudian pada variasi DMC 

40 mmol memiliki tingkat kemurnian 42,36% dengan rendemen 20%. Lalu pada 

variasi 120 mmol memiliki tingkat kemurnian 88,01% dengan rendemen 65%. 

Sedangkan pada variasi DMC 160 mmol memiliki tingkat kemurnian 96,33% 

dengan rendemen sebesar 54%.  

 

5.3 Variasi Jenis Basa 

Pada tahap ini proses sintesis dilakukan dengan variasi jenis basa. Basa 

yang digunakan yaitu NaOH dan Na2CO3. Sedangkan variasi K2CO3 tidak 

dilakukan karena sudah didapatkan datanya dari tahap sebelumnya. Dalam proses 

ini, banyaknya basa yang digunakan tetap sama dengan tahap sebelumnya yaitu 

7,5 mmol. Sedangkan jumlah katalis TBAB  yang digunakan yaitu 4 mmol dan 

jumlah DMC yang digunakan 160 mmol. Proses refluks dilakukan selama 5 jam. 

 

10 4 40 K2CO3 5 42,36 20 

10 4 80 K2CO3 5 95,11 85 

10 4 120 K2CO3 5 88,01 65 

10 4 160 K2CO3 5 96,33 54 
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Gambar 14. Kromatogram Hasil Sintesis Metil Oktil Eter Pada Variasi Basa 

NaOH dan Na2CO3 

Sintesis metil oktil eter pada variasi NaOH dan menghasilkan produk 

berupa cairan berwarna bening dengan berat 0,496 g. Sedangkan pada sintesis 

metil oktil eter  menggunakan Na2CO3 menghasilkan produk berupa cairan 

berwarna bening dengan berat 0,684 g. Pada variasi NaOH produk memiliki 

kemurnian sebesar 87,18% dengan rendemen sebesar 30%. Sedangkan pada 

variasi Na2CO3 produk yang diperoleh memiliki kemurnian sebesar 94,92% 

dengan besar rendemennya yaitu 45%. Kromatogram sintesis metil oktil eter 

variasi jenis basa NaOH dan Na2CO3 disajikan pada Gambar 13. 

Hasil sintesis metil oktil eter pada variasi jenis basa menghasilkan produk 

dengan tingkat kemurnian dan rendemen seperti yang disajikan pada Tabel 6. 
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Tabel 6. Hasil Sintesis Metil Oktil Eter Pada Variasi Jenis Basa 

n-Oktanol 

(mmol) 

Katalis 

TBAB 

(mmol) 

DMC 

(mmol) 
Basa 

Waktu 

Refluks 

(Jam) 

Kadar Metil 

Oktil Eter 

(%) 

Rendemen 

(%) 

10 4 160 K2CO3 5 96,33 54 

10 4 160 NaOH 5 87,18 30 

10 4 160 Na2CO3 5 94,92 45 

 

 Dari Tabel hasil sintesis metil oktil eter variasi jenis basa menunjukkan 

bahwa pada sintesis metil oktil eter menggunakan NaOH produk memiliki tingkat 

kemurnian 87,18% dengan rendemen 30%. Sedangkan pada sintesis metil oktil 

eter menggunakan Na2CO3 memiliki tingkat kemurnian sebesar 94,92% dengan 

rendemen sebesar 45%. Berdasarkan hasil ini maka sintesis metil oktil eter yang 

hasilnya paling optimum yaitu dengan menggunakan basa K2CO3 karna memiliki 

tingkat kemurnian dan rendemen yang dihasilkan lebih besar daripada 

menggunakan NaOH dan Na2CO3. 

 

5.4 Variasi Waktu Refluks 

 Pada tahap ini proses sintesis dilakukan dengan variasi lama waktu pada 

proses refluks. Variasi waktu refluks yang dilakukan yaitu 7,5 dan 10 jam. Dalam 

proses ini digunakan katalis TBAB 4 mmol, DMC 160 mmol, dan basa K2CO3 7,5 

mmol. 
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Gambar 15. Kromatogram Hasil Sintesis Metil Oktil Eter Pada Variasi Waktu 

Refluks 3, 7,5 dan 10 Jam 

 

Pada sintesis metil oktil eter dengan variasi waktu refluks 3 jam, diperoleh 

produk berupa cairan berwarna bening dengan berat 0,5641 g. Lalu pada variasi 

waktu refluks 7,5 jam, didapatkan produk berupa cairan berwarna bening dengan 
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berat 0,671 g. Sedangkan pada variasi waktu refluks 10 jam diperoleh produk 

berupa cairan yang berwarna bening dengan berat 0,814 g. Pada variasi waktu 

refluks 3 jam produk yang diperoleh memiliki kemurnian sebesar 97,71 % dengan 

rendemen sebesar 38%. Kemudian pada variasi waktu refluks 7,5 jam, produk 

yang diperoleh memiliki kemurnian sebesar 82,67% dengan besar rendemennya 

yaitu 39%. Sedangkan pada variasi waktu refluks 10 jam, produk memiliki tingkat 

kemurnian sebesar 77,46% dengan besar rendemennya yaitu 44%. Kromatogram 

sintesis metil oktil eter variasi waktu refluks disajikan pada Gambar 14. 

Hasil sintesis metil oktil eter pada variasi waktu refluks menghasilkan 

produk dengan tingkat kemurnian dan rendemen seperti yang disajikan pada Tabel 

7. 

Tabel 7. Hasil Sintesis Metil Oktil Eter Pada Variasi Waktu Refluks 

 

n-Oktanol 

(mmol) 

Katalis 

TBAB 

(mmol) 

DMC 

(mmol) 
Basa 

Waktu 

Refluks 

(Jam) 

Kadar Metil 

Oktil Eter 

(%) 

Rendemen 

(%) 

10 4 160 K2CO3 3 97,71 38 

10 4 160 K2CO3 5 96,33 54 

10 4 160 K2CO3 7,5 82,67 39 

10 4 160 K2CO3 10 77,46 44 

 

 Dari Tabel hasil sintesis metil oktil eter pada variasi waktu refluks, 

menunjukkan bahwa pada sintesis metil oktil eter dengan waktu refluks 3 jam 

memiliki tingkat kemurnian yang tinggi sebesar 97,71% dengan rendemen sebesar 

38%. Kemudian pada sintesis metil oktil eter variasi waktu refluks 7,5 jam 

memiliki tingkat kemurnian sebesar 82,67% dengan rendemen sebesar 39%. 

Sedangkan pada sintesis metil oktil eter dengan waktu refluks 10 jam produk 

memiliki tingkat kemurnian 77,46% dengan rendemen sebesar 44%. Dari hasil 

tersebut maka waktu refluks yang optimal pada sintesis metil oktil eter yaitu pada 

waktu 3 jam. 

. 

5.5 Sintesis Metil Oktil Eter Optimum 

Berdasarkan hasil penelitian yang dilakukan, maka kondisi optimum 

sintesis metil oktil eter yaitu pada penggunaan katalis TBAB 4 mmol, DMC 160 
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mmol, basa K2CO3, dengan waktu refluks selama 3 jam. Dari kondisi tersebut 

diperoleh  rendemen sebesar 38% dengan kemurnian sebesar 97,71%. Hasil 

kumulatif penelitian ini disajikan pada Gambar 16 dan 17. 

 

Gambar 16. Diagram Hasil Kumulatif Variasi Vs Kemurnian 

 

 

Gambar 17. Diagram Hasil Kumulatif Variasi Vs Rendemen 
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BAB VI 

KESIMPULAN DAN SARAN 

 

6.1 Kesimpulan 

 Berdasarkan hasil penelitian sintesis metilasi pada n-oktanol menggunakan 

DMC, maka dapat diambil kesimpulan bahwa : 

1. Penggunaan katalis TBAB 4 mmol menghasilkan produk dengan 

rendemen yang lebih besar daripada menggunakan katalis TBAB sebanyak 

2 mmol dan 0 mmol. 

2. Penggunaan DMC 80 mmol menghasilkan produk dengan rendemen yang 

lebih besar daripada menggunakan DMC dengan konsentrasi 20, 40, 120, 

dan 160 mmol. 

3. Penggunaan jenis basa yang berbeda akan menghasilkan produk dengan 

rendemen yang berbeda, penggunaan K2CO3 menghasilkan rendemen 

yang lebih besar daripada menggunakan NaOH dan Na2CO3. 

4. Waktu refluks selama 5 jam menghasilkan rendemen yang lebih besar 

daripada 3, 7,5 dan 10 jam. 

5. Reaksi metilasi n-oktanol dapat menghasilkan produk yang optimal pada 

perbandingan n-oktanol:DMC:TBAB (10:160:4) mmol dengan waktu 

refluks 3 jam yang menghasilkan rendemen sebesar 38% dengan tingkat 

kemurnian 97,71%. 

 

6.2 Saran 

 Berdasarkan pengamatan selama penelitian, terdapat beberapa saran yang 

dapat dipertimbangkan, yaitu : 

1. Adanya penelitian lebih lanjut terkait variasi jumlah katalis transfer fasa, 

jumlah reagen metilasi DMC, jenis basa lainnya, serta waktu reaksi. 

2. Adanya penelitian lebih lanjut terkait metode yang mengacu pada prinsip 

kimia hijau, khususnya pada bidang metilasi. 
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LAMPIRAN 

 

Lampiran 1. Perhitungan Rendemen Produk Hasil Sintesis 

 

1. Variasi Jumlah Katalis TBAB 

a. TBAB 4 mmol 

Berat metil oktil eter = 
                  

    
  x berat produk 

    = 
       

    
  x 1,2904 g 

    = 1,2273 g 

 

Mol metil oktil eter = 
                      

                   
 

    = 
        

         
 

    = 0,0085 mol 

    = 8,5 mmol 

 

Rendemen   = 
                    

           
 x 100% 

    = 
        

       
 x 100% 

    = 85% 

 

b. TBAB 2 mmol 

Berat metil oktil eter = 
                  

    
  x berat produk 

    = 
       

    
  x 0,9435 g 

    = 0,8631 g 

 

Mol metil oktil eter = 
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    = 
        

         
 

    = 0,006 mol 

    = 6 mmol 

 

Rendemen   = 
                    

           
 x 100% 

    = 
      

       
 x 100% 

    = 60% 

 

c. TBAB 0 mmol 

Berat metil oktil eter = 
                  

    
  x berat produk 

    = 
       

    
  x 1,0582 g 

    = 0,9906 g 

 

Mol metil oktil eter = 
                      

                   
 

    = 
        

         
 

    = 0,0069 mol 

    = 6,9 mmol 

 

Rendemen   = 
                    

           
 x 100% 

    = 
    

       
 x 100% 

    = 69% 

 

2. Variasi Jumlah DMC 

a. DMC 20 mmol 

Berat metil oktil eter = 
                  

    
 x berat produk 
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    = 
       

    
  x 0,4085 g 

    = 0,1367 g 

 

Mol metil oktil eter = 
                      

                   
 

    = 
        

         
 

    = 0,0009 mol 

    = 0,9 mmol 

 

Rendemen   = 
                    

           
 x 100% 

    = 
        

       
 x 100% 

    = 9% 

 

b. DMC 40 mmol 

Berat metil oktil eter = 
                  

    
  x berat produk 

    = 
       

    
  x 0,6794 g 

    = 0,2878 g 

 

Mol metil oktil eter = 
                      

                   
 

    = 
        

         
 

    = 0,002 mol 

    = 2 mmol 

 

Rendemen   = 
                    

           
 x 100% 

    = 
      

       
 x 100% 
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    = 20% 

 

c. DMC 120 mmol 

Berat metil oktil eter = 
                  

    
  x berat produk 

    = 
       

    
  x 1,057 g 

    = 0,9303 g 

 

Mol metil oktil eter = 
                      

                   
 

    = 
        

         
 

    = 0,0065 mol 

    = 6,5 mmol 

 

Rendemen   = 
                    

           
 x 100% 

    = 
        

       
 x 100% 

    = 65% 

 

d. TBAB 160 mmol 

Berat metil oktil eter = 
                  

    
  x berat produk 

    = 
       

    
  x 0,81 g 

    = 0,7803 g 

 

Mol metil oktil eter = 
                      

                   
 

    = 
        

         
 

    = 0,0054 mol 

    = 5,4 mmol 



43 

 

 

 

 

Rendemen   = 
                    

           
 x 100% 

    = 
        

       
 x 100% 

    = 54% 

 

3. Variasi Jenis Basa 

a. Na2CO3 7,5 mmol 

Berat metil oktil eter = 
                  

    
  x berat produk 

    = 
       

    
  x 0,684 g 

    = 0,6493 g 

 

Mol metil oktil eter = 
                      

                   
 

    = 
        

         
 

    = 0,0045 mol 

    = 4,5 mmol 

 

Rendemen   = 
                    

           
 x 100% 

    = 
        

       
 x 100% 

    = 45% 

b. NaOH 7,5 mmol 

Berat metil oktil eter = 
                  

    
  x berat produk 

    = 
       

    
  x 0,496 g 

    = 0,4324 g 
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Mol metil oktil eter = 
                      

                   
 

    = 
        

         
 

    = 0,003 mol 

    = 3 mmol 

 

Rendemen   = 
                    

           
 x 100% 

    = 
      

       
 x 100% 

    = 30% 

 

4. Variasi Waktu Refluks 

a.  Refluks 3 Jam 

Berat metil oktil eter = 
                  

    
  x berat produk 

    = 
       

    
  x 0,5641 g 

    = 0,5512 g 

 

Mol metil oktil eter = 
                      

                   
 

    = 
        

         
 

    = 0,0038 mol 

    = 3,8 mmol 

 

Rendemen   = 
                    

           
 x 100% 

    = 
        

       
 x 100% 

    = 38% 

 

b. Refluks 7,5 Jam 
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Berat metil oktil eter = 
                  

    
  x berat produk 

    = 
       

    
  x 0,671 g 

    = 0,5547 g 

 

Mol metil oktil eter = 
                      

                   
 

    = 
        

         
 

    = 0,0039 mol 

    = 3,9 mmol 

 

Rendemen   = 
                    

           
 x 100% 

    = 
        

       
 x 100% 

    = 39% 

 

c. Waktu Refluks 10 Jam 

Berat metil oktil eter = 
                  

    
  x berat produk 

    = 
       

    
  x 0,814 g 

    = 0,6305 g 

 

Mol metil oktil eter = 
                      

                   
 

    = 
        

         
 

    = 0,0044 mol 

    = 4,4 mmol 

 

Rendemen   = 
                    

           
 x 100% 
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    = 
        

       
 x 100% 

    = 44% 
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Lampiran 2. Hasil GCMS Variasi Jumlah Katalis TBAB 

1. TBAB 4 mmol 
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2. TBAB 2 mmol 
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3. TBAB 0 mmol 
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Lampiran 3. Hasil GCMS Variasi Jumlah DMC 

1. DMC 20 mmol 
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2. DMC 40 mmol 
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3. DMC 120 mmol 
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4. DMC 160 mmol 
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Lampiran 4. Hasil GCMS Variasi Jenis Basa 

1. NaOH 
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2. Na2CO3 
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Lampiran 5. Hasil GCMS Variasi Waktu Refluks 

1. Refluks 3 Jam 
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2. Refluks 7,5 Jam 
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3. Refluks 10 Jam 
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Lampiran 6. Hasil FTIR (Variasi DMC 120 mmol) 
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Lampiran 7. Hasil 1H-NMR (Variasi DMC 160 mmol) 
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