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KARAKTERISASI KRISTAL TUNGGAL 7-METIL-2H-KROMEN-2-ON
DENGAN FTIR, NMR, UV-VIS DAN SINGLE CRYSTAL X-RAY
DIFFRACTION (SC-XRD)

Deani Dwi Rahma Doni

ABSTRAK

Penelitian ini bertujuan untuk menentukan struktur kristal tunggal senyawa 7-metil-
2H-kromen-2-on serta menganalisis data spektroskopinya sebagai dasar konfirmasi
struktur. Kristal tunggal diperoleh melalui proses rekristalisasi bertahap
menggunakan etanol hangat hingga terbentuk kristal berbentuk jarum yang
memenuhi syarat untuk analisis Single Crystal X-Ray Diffraction (SC-XRD).
Karakterisasi pendukung dilakukan menggunakan FTIR, 'H-NMR, *C-NMR, dan
UV-Vis. Spektrum FTIR menunjukkan pita serapan khas pada 1701,8 cm™ yang
menandakan adanya gugus karbonil (C=0) lakton, serta pada 1605,2 cm™ untuk
ikatan rangkap C=C aromatik. Data "TH-NMR memperlihatkan pola proton aromatik
yang sesuai dengan kerangka kumarin tersubstitusi metil, sedangkan *C-NMR
mengonfirmasi keberadaan karbonil dan karbon aromatik pada posisi yang sesuai.
Spektrum UV-Vis menunjukkan dua puncak utama pada 248 nm dan 331 nm.
Pergeseran serapan dari 248 nm ke 331 nm menandakan adanya sistem ikatan
rangkap terkonjugasi yang lebih luas, di mana elektron « saling berinteraksi secara
delokalisasi. Hasil SC-XRD menunjukkan bahwa 7-metil-2H-kromen-2-on
membentuk kristal dengan susunan tiga dimensi yang simetris, termasuk dalam
sistem kristal ortorombik dengan kelompok ruang Pbca (No. 61). Sistem ini
menggambarkan bentuk kisi yang tersusun rapi dengan tiga sumbu berbeda panjang
tetapi saling tegak lurus satu sama lain. Struktur molekulnya tersusun hampir datar
(sebidang) dan distabilkan oleh interaksi lemah intramolekul C-H---O (2,619 A)
yang membantu menjaga bentuk serta mendukung delokalisasi elektron .
Kombinasi hasil dari keempat teknik karakterisasi menunjukkan kesesuaian antara
data spektroskopi dan hasil SC-XRD. Penelitian ini merupakan laporan pertama
yang menyajikan data kristalografi 7-metil-2H-kromen-2-on, sekaligus melengkapi
informasi spektroskopi yang telah tersedia sebelumnya.

Kata kunci : 7-metil-2H-kromen-2-on, kumarin, FTIR, NMR, UV-Vis, Single
Crystal X-Ray Diffraction SC-XRD, struktur kristal.
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CHARACTERIZATION OF SINGLE CRYSTAL 7-METHYL-2H-
CHROMEN-2-ONE USING FTIR, NMR, UV-VIS AND SINGLE CRYSTAL
X-RAY DIFFRACTION (SC-XRD)

Deani Dwi Rahma Doni

ABSTRACT

This study aims to determine the single-crystal structure of 7-methyl-2H-chromen-
2-one and to analyze its spectroscopic data as a basis for structural confirmation.
The single crystal was obtained through a stepwise recrystallization process using
warm ethanol, producing needle-shaped crystals suitable for Single Crystal X-Ray
Diffraction (SC-XRD) analysis. Supporting characterizations were carried out
using FTIR, '"H-NMR, C-NMR, and UV-Vis spectroscopy. The FTIR spectrum
showed characteristic absorption bands at 1701.8 cm™, corresponding to the lactone
carbonyl (C=0), and at 1605.2 cm™ for the aromatic C=C bond. The 'H-NMR
spectrum displayed aromatic proton signals consistent with a methyl-substituted
coumarin framework, while the *C-NMR spectrum confirmed the presence of
carbonyl and aromatic carbon atoms at the expected positions. The UV-Vis
spectrum exhibited two main absorption peaks at 248 nm and 331 nm. The shift
from 248 nm to 331 nm indicates an extended conjugated m—system, suggesting
delocalized electron interactions within the molecule. SC-XRD analysis revealed
that 7-methyl-2H-chromen-2-one crystallizes in an orthorhombic system with a
Pbca (No. 61) space group. This system represents a three-dimensional lattice with
three mutually perpendicular axes of unequal lengths. The molecular structure is
nearly flat (coplanar) and stabilized by weak intramolecular C—H:--O interactions
(2.619 A), which help maintain the geometry and support n-electron delocalization.
The combined results from all four characterization techniques show strong
consistency between the spectroscopic data and the SC-XRD findings. This study
presents the first crystallographic report of 7-methyl-2H-chromen-2-one,
complementing the previously available spectroscopic information.

Keyword: 7-metil-2H-kromen-2-on, coumarin, FTIR, NMR, UV-Vis, Single
Crystal X-Ray Diffraction; SC-XRD, crystal structure.
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BABI
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Kumarin adalah senyawa cincin aromatik yang mengandung gugus
lakton dan banyak ditemukan di berbagai tumbuhan. Senyawa ini dikenal
memiliki banyak manfaat biologis, seperti antimikroba, antioksidan,
antikoagulan, antiinflamasi, antivirus, dan bahkan berpotensi sebagai
antikanker (Coruh & Ozdogan, 2014). Selain aktivitas biologisnya, kumarin
juga menarik perhatian karena kemampuannya memancarkan cahaya
(fluoresensi) ketika terkena sinar ultraviolet. Sifat ini muncul karena adanya
ikatan rangkap yang saling berhubungan di dalam strukturnya, sehingga
elektron di dalamnya bisa berpindah dan kembali sambil memancarkan
cahaya. Hal ini membuat kumarin sering digunakan sebagai bahan dasar
sensor fluoresen untuk mendeteksi zat tertentu, karena perubahan
lingkungan kimia dapat mengubah warna atau intensitas cahaya yang
dipancarkan.

Kemampuan kumarin memancarkan dan merespons cahaya juga
menjadikannya penting dalam bidang optoelektronik, yaitu teknologi yang
menggabungkan cahaya dan listrik, seperti pada lampu LED, laser, dan sel
surya organik. Kumarin sederhana ini memiliki potensi besar sebagai bahan
dasar untuk sensor dan perangkat optik modern. Meskipun strukturnya
sederhana, kumarin dimodifikasi dengan menambahkan gugus lain pada
posisi tertentu di cincin aromatiknya. Perubahan kecil ini bisa memengaruhi

warna, intensitas cahaya, atau kestabilannya, sehingga sangat berguna
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dalam pengembangan bahan sensor maupun material yang peka terhadap
cahaya.

Turunan kumarin dapat diperoleh melalui substitusi pada posisi
tertentu pada cincin aromatik maupun pada gugus lakton. Perubahan
substituen, misalnya penambahan gugus metil pada posisi C-7, dapat
memengaruhi sifat elektronik, kestabilan kristal, serta perilaku spektroskopi
senyawa tersebut (Stefanou et al., 2018). Salah satu turunan sederhana yang
menarik adalah 7-metilkumarin dengan nama IUPAC 7-metil-2H-kromen-
2-on, yang diketahui relatif stabil, memiliki sistem konjugasi © yang luas,
serta berpotensi digunakan sebagai prekursor dalam sintesis senyawa
turunan kumarin yang lebih kompleks. Beberapa penelitian juga
menunjukkan bahwa kumarin ini memiliki aktivitas biologis, seperti efek
melindungi hati (hepatoprotektif) dan kemampuan sebagai antioksidan (Lim
et al., 2003). Selain itu, kumarin ini juga memiliki sifat optik yang baik,
yaitu mampu memancarkan cahaya dengan intensitas tinggi (fluoresensi
kuat), memiliki pergeseran stokes yang besar yaitu selisih antara cahaya
yang diserap dan yang dipancarkan cukup jauh serta dapat memancarkan
cahaya pada wilayah spektrum tampak (Chethan Prathap & Lokanath,
2018).

Senyawa7-metil-2H-kromen-2-on ~ sudah  pernah  dianalisis
menggunakan berbagai metode. Analisis FTIR menunjukkan adanya pita
serapan khas gugus karbonil lakton (C=0), ikatan rangkap aromatik (C=C),
yang menjadi ciri penting senyawa kumarin dan turunannya (Alam et al.,

2018). Data spektroskopi 'H-NMR dan "*C-NMR juga telah digunakan
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untuk mengonfirmasi keberadaan substituen metil, serta untuk mempelajari
lingkungan kimia proton dan karbon dalam kerangka aromatiknya
(Moghanian et al., 2013). Selain itu, sifat optik 7-metil-2H-kromen-2-on ini
telah dianalisis menggunakan UV-Vis spektroskopi, yang menampilkan
transisi elektron (m—m) pada sistem aromatik terkonjugasi serta mendukung
penjelasan mengenai fluoresensinya (Chethan Prathap & Lokanath, 2018).

Dalam penelitian senyawa organik, termasuk turunan kumarin,
analisis kristal tunggal sangat penting karena perubahan kecil pada struktur
molekul dapat memengaruhi bentuk molekul, susunan dalam kristal
(packing), serta sifat optiknya (Chethan Prathap & Lokanath, 2018). Melalui
teknik Single Crystal X-Ray Diffraction (SC-XRD), peneliti dapat
memperoleh informasi lengkap mengenai parameter kisi, yaitu ukuran dan
bentuk dasar dari sel satuan yang menyusun kristal. Parameter ini mencakup
panjang sisi dan sudut antar sumbu dalam satu unit kristal yang
menggambarkan bagaimana atom atau molekul tersusun di dalamnya.
Selain itu, data SC-XRD juga mengungkap adanya interaksi antarmolekul,
seperti ikatan hidrogen (tarikan lemah antara atom hidrogen dan atom
elektronegatif seperti oksigen) serta interaksi tumpukan cincin aromatik (—
T stacking), yaitu gaya tarik lemah antar cincin aromatik yang tersusun
sejajar. Interaksi-interaksi ini tidak bersifat kovalen, tetapi sangat berperan
dalam menjaga kestabilan dan bentuk kristal organik (Lauher et al., 2008
and Stefanou et al., 2018).

Teknik SC-XRD dikenal sebagai metode paling akurat atau gold

standard untuk menentukan struktur molekul secara tiga dimensi karena
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mampu memberikan gambaran posisi atom secara rinci. Melalui kajian
kristalografi ini, peneliti dapat memahami hubungan antara susunan struktur
padat (kristal) (Ghouili et al., 2014). Namun demikian, meskipun FTIR,
NMR, dan UV-Vis telah banyak digunakan untuk mempelajari 7-metil-2H-
kromen-2-on hingga saat ini belum ada laporan mengenai data kristalografi
SC-XRD senyawa 7-metil-2H-kromen-2-on tersebut. Dengan demikian,
penelitian ini menjadi menarik dan penting dilakukan untuk melengkapi
data spektroskopi yang sudah ada sekaligus memberikan pemahaman yang
lebih mendalam mengenai struktur tiga dimensi 7-metil-2H-kromen-2-on.
Identifikasi Masalah

Dari beberapa uraian yang dikemukakan pada latar belakang, maka
dapat diidentifikasi masalah yaitu, belum pernah ada laporan mengenai data
pengujian struktur kristal tunggal single crystal X-Ray Diffraction (SC-
XRD) pada senyawa 7-metil-2H-kromen-2-on.
Pembatasan Masalah

Batasan masalaah pada penelitian ini yaitu:

1. Penelitian ini hanya berfokus pada penentuan struktur kristal tunggal
Crystal X-Ray Diffraction (SC-XRD) senyawa 7-metil-2H-kromen-2-
on.

2. Data Penunjang berupa data spektroskopi FTIR, NMR, dan UV-Vis

sebagai teknik pendukung penentuan struktur.
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D. Rumusan Masalah
Bedasarkan latar belakang penelitian ini, maka rumusan masalah dari
penelitian ini adalah:
1. Bagaimana struktur kristal tunggal Single Crystal X-Ray Diffraction
(SC-XRD) dari 7-metill-2H-kromen-2-on?
2. Bagaimana data spektroskopi FTIR, NMR, dan UV-Vis mendukung
penentuan struktur senyawa 7-metil-2H-kromen-2-on?
E. Tujuan Penelitian
Berdasarkan rumusan masalah tersebut, dapat diketahui tujuan penelitian :
1. Untuk dapat mengetauhi struktur kristal tunggal (Single Crystal X-Ray
Diffraction ( SC-XRD) dari senyawa 7-metil-2H-kromen-2-on.
2. Untuk dapat menganalisis data spektroskopi FTIR, NMR, dan UV-Vis
sebagai teknik pendukung dalam mengonfirmasi struktur senyawa 7-

metil-2H-kromen-2-on.

F. Manfaat Penelitian
Melalui penelitian ini diharapkan memperoleh manfaat sebagai berikut:
1. Meningkatkan pemahaman tentang struktur kristal tunggal Single
Crystal X-Ray Diffraction (SC-XRD) senyawa 7-metil-2H-kromen-2-
on.

2. Dapat menjadi referensi bagi peneliti berikutnya.



BABYV
PENUTUP

A. Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka dapat disimpulkan bahwa:

1. Struktur kristal tunggal 7-metil-2H-kromen-2-on berhasil ditentukan
menggunakan SC-XRD. Senyawa ini mengkristal dalam sistem ortorombik
dengan ruang Pbca (No. 61), memiliki parameter kisi a = 6,5900 A, b =
13,1326 A, ¢ = 18,5818 A, dan volume sel 1608,14 A3. Struktur molekul
menunjukkan kerangka aromatik yang planar dengan adanya interaksi non-
kovalen intramolekul C-H---O (2,619 A) yang berperan dalam menstabilkan
geometri molekul.

2. Data spektroskopi mendukung hasil kristalografi. Spektrum FTIR
menampilkan pita khas regangan C=0 pada 1701,8 cm™' dan C=C aromatik
pada 1605,2 cm™. Spektrum 'H-NMR menunjukkan pola proton aromatik
yang sesuai dengan kerangka kumarin tersubstitusi metil, sementara *C-
NMR memperlihatkan sinyal karbon aromatik dan karbonil pada sekitar 6
160 ppm. Spektrum UV-Vis menunjukkan dua serapan utama pada 248 nm
dan 331 nm, dengan puncak 331 nm dikaitkan dengan transisi (t=—n*) pada
sistem terkonjugasi yang planar. Data ini konsisten dengan hasil SC-XRD
yang menunjukkan adanya delokalisasi m yang diperkuat oleh interaksi

intramolekul.

52
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A. Saran

Penelitian ini dapat dikembangkan lebih lanjut dengan melakukan analisis
kristalografi yang lebih mendalam untuk mengkaji pengaruh kondisi eksternal
terhadap struktur dan kemasan kristal 7-metil-2H-kromen-2-on. Studi lanjutan dapat
mencakup variasi pelarut, temperatur, atau tekanan kristalisasi untuk melihat
perubahan pada parameter kisi, orientasi molekul, serta jenis interaksi non-kovalen
yang terbentuk. Analisis ini diharapkan dapat memberikan pemahaman yang lebih
mendalam mengenai faktor-faktor yang memengaruhi kestabilan struktur dan sifat

fisik senyawa dalam fase padat.
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