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RINGKASAN 

 

PENGARUH HALANGAN STERIK PADA REAKSI 

SINTESIS ASAM o-ASETOKSISINAMAT DAN ASAM o-

BUTIRILOKSISINAMAT MENGGUNAKAN IRADIASI 

GELOMBANG MIKRO 

 

Kholidah Febriani 

 

 

Hasil riset menunjukkan bahwa asam hidroksisinamat berkembang 

menjadi kelas senyawa yang sangat prospektif untuk dikembangkan sebagai 

senyawa obat. Oleh karena itu, pengembangan metode sintesis untuk 

derivatisasi asam kumarat menjadi hal yang penting dan perlu dilakukan. 

Tak dapat dipungkiri bahwa halang ruang atau steric hindrance merupakan 

salah satu faktor penentu dalam keberhasilan sintesis senyawa. Pada 

penelitian ini telah dilakukan sintesis asam o-asetoksisinamat dan asam o-

butiriloksisinamat melalui reaksi Esterifikasi asam o-kumarat dengan asil 

halida asetil klorida dan butiril klorida. Tujuan dari penelitian ini adalah 

untuk mengetahui pengaruh halangan sterik pada modifikasi gugus –OH 

fenolik asam o-kumarat melalui mekanisme substitusi asil nukleofilik 

menggunakan iradiasi gelombang mikro.  

Optimasi reaksi dilakukan dengan menggunakan asetil klorida 

sebanyak 7 mmol dan 14 mmol. Reaksi dilakukan dalam suhu ruang, daya 

120 dan 200-Watt. Reaksi ini terbukti bahwa senyawa target telah terbentuk 

ditandai dengan munculnya noda baru pada plat KLT.  Melalui perhitungan 

persen rendemen, persentase hasil sintesis asam o-asetoksisinamat 

menggunakan asetil klorida sebanyak 7 mmol pada suhu ruang dan dengan 
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daya 120-Watt adalah 33,86% dan 57,24% dengan masih terdapatnya 

senyawa awal asam o-kumarat walaupun reaksi telah berjalan hingga 24 jam 

pada suhu ruang atau 7x30 detik pada daya 120-Watt. Pada jumlah 14 mmol 

dengan daya 120 dan 200-Watt diperoleh persen hasil sebesar 81,67% dan 

77,92%. Pada daya 120-Watt, reaksi telah berjalan dengan sempurna pada 

waktu ke 1x30 detik ditandai dengan sudah tidak ditemukannya noda yang 

sejajar dengan noda senyawa awal. Sedangkan reaksi yang dilakukan pada 

daya 200-Watt mengalami degradasi pada waktu ke 2x30 detik ditunjukkan 

dengan munculnya kembali noda yang sejajar dengan senyawa awal 

meskipun sebelumnya noda tersebut sudah hilang.  Berdasarkan persen hasil 

ini, kondisi untuk reaksi selanjutnya dipilih dengan jumlah asil halida 

sebanyak 14 mmol dan reaksi dilakukan pada daya 120-Watt hingga reaksi 

sempurna.  

Sintesis asam o-asetoksisinamat selanjutnya dilakukan pada kondisi 

terpilih dan menghasilkan persen rendemen sebesar 97,52% ± 0,79. Sintesis 

asam o-butiriloksisinamat dilakukan dengan jumlah butiril klorida sebanyak 

14 mmol dan reaksi dilakukan pada daya 120-Watt. Reaksi membutuhkan 

waktu 2x30 detik untuk menghasilkan reaksi yang sempurna. Hal ini 

menunjukkan bahwa reaksi yang menggunakan asil halida dengan C lebih 

panjang membutuhkan waktu lebih lama untuk mencapai reaksi yang 

sempurna. Persen rendemen asam o-butiriloksisinamat yang diperoleh 

sebesar 94,36% ± 0.44. Pada hasil KLT yang dilakukan dalam tiga Eluen, 

ditemukan noda selain senyawa target yang dimungkinkan noda dari 

anhidrida asetilat-asetiloksifenil-akrilat atau anhidrida butirilat-

butirililoksifenil-akrilat. 

Berdasarkan analisis statistika yang dilakukan, terbukti bahwa terdapat 

perbedaan yang bermakna dalam pemilihan asli halida untuk Esterifikasi 

asam o-kumarat terhadap persentase hasil yang diperoleh dengan asetil 

klorida memiliki persen hasil yang lebih besar dibandingkan dengan butiril 
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klorida, ditunjukkan dengan nilai signifikansi sebesar 0.008, lebih kecil dari 

0.05. Artinya, halangan sterik berpengaruh secara bermakna terhadap persen 

hasil reaksi Esterifikasi asam o-kumarat. Semakin panjang rantai C asil 

halida semakin besar halangan sterik sehingga persen hasil yang diperoleh 

semakin kecil. 

Analisis struktur dilakukan melalui spektrofotometri FT-IR dan 

sepktrometri 1H-NMR. Berdasarkan hasil dari spektrofotometri FT-IR 

ditemukan bahwa peak -OH fenolik yang dimiliki oleh asam o-kumarat pada 

bilangan gelombang 3360,41cm-1 sudah tidak ditemukan lagi pada asam o-

asetoksisinamat dan asam o-butiriloksisinamat melainkan ditemukan peak 

C=O ester pada kedua senyawa target dengan bilangan gelombang cm-1 

untuk Ester dari asam o-asetoksisinamat dan cm-1 untuk asam o-

butiriloksisinamat. Hal ini menunjukkan bahwa gugus fenol dari asam o-

kumarat telah mengalami modifikasi struktur menjadi gugus Ester. 

Berdasarkan spektrum 1H-NMR, modifikasi struktur menjadi asam o-

asetoksisinamat terbukti sukses melalui munculnya peak baru dari 3 proton 

H yang dimiliki oleh metil dari asam o-asetoksisinamat pada pergeseran 

kimia 2,36 ppm. Sedangkan untuk asam o-butiriloksisinamat, ditemukan 

munculnya peak 2H (Multiplet) pada pergeseran 1,79-1,88 ppm dan 2H 

(Triplet) pada pergeseran kimia 2,26-2,66 ppm yang menunjukkan -CH2 dari 

ester; serta 3H pada pergeseran kimia 1,06-1,09 (Tirplet) yang menunjukkan 

adanya 3 proton yang dimiliki oleh -CH3 pada ujung rantai dari asam o-

butiriloksisinamat membuktikan menunjukkan bahwa asam o-kumarat telah 

mengalami reaksi seperti yang diharapkan. 

Dengan demikian senyawa asam o-asetoksisinamat dan asam o-

butiriloksisinamat dapat dihasilkan dari reaksi Esterifikasi antara asam o-

kumarat dengan asetil klorida maupun butiril klorida dengan gelombang 

mikro. 
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