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Keneur (Kaemp1eria galanga) adalah salah satu jenis tanaman 
yang banyak terdapat di Indonesia . Oalam ramu an obat tradi s ional 
(jamu) keneur dipakai sebagai obat luar (lokal, topikal ) maupun 
obat dalam (oral). Jamu yang mengandung keneur digunak a n untuk 
pengobatan an tara laln antiinflamasi, antimikroba, an a lgesik dan 
antipiret ik . Kandungan utama r impang keneur yang dapat diisolasi 
dengan jumlah relatif besar a dalah et i l p-metoksisoinamat. 

Etll p-metoksisinamat d iketahui memili ki efek analgesik dan 
aktivitas tab!,.. matahari. Berdasarkan pengamatan di lapang a n 
diketa hu1 bahwa &a lah s a tu zat akti1 yang diguna kan dalam sedi aan 
tabir mat ahari adalah oktil metoksisinama t. Berdasarkan struktur 
molekulnya, ke dua senyawa i ni merupakan derivat ester 
p-metoksoisinamat dengan rantai samping berupa gugus alkil rantai 
luru& jen uh . Berdasa r kan struktur molekulnya diduga derivat es te r 
p-metok.i&inamat y~nQ mengikat QUQu. ~lkil jenuh berilntai 1I..lru& 
y ang lain mempunyai aktivita. tabir rnatahari pul.~ Bertiti k toJa k 
dari ba n y&k nya kandungan .til p-metok.lsinamat dan kekerabatan 
.truktu r mol.kul maka p.rlu di_intRsi. turunan e.ter 
p-metok.i.inamat lain yang mempunyai aktivitas tabir matahari 
dengan m&ngQunakan bahan baku keneur . 

Penel i tian ini bQrtujuan untuk men6 in tR5is propil-, bl..ltiJ-, 
a mil p- metok.isinamat dengan bahan baku e til p-metokso i s inamat 
yang diisolasi dari ke neur. 

Etil p-metoksisinamat dii s olasi dari r impang keneur seeara 
perkola&i menggunakan pe larut etanol. I solat dimurn ikan dengan 
eara rekristalisasi mengguna kan pel a r ut eampuran etanoJ-alr. 
l s olat tersebu t kemudian dihidrolisis dal a m suasan a basa,da n a s a m 
p-metok &i ~inamat yang diperoleh diubah men j adi bentuk akt ~ 1nya 

dengan mereaksikannya dengan tion il k lorida. Se l anjutn ya 
p-metok&i s inamoil klorida ini direaksikan masing-masing deng a n 
propanol, butanol, dan amil alkohol . Hasil sintesis beru p a 
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propil-, butil-. amil 'R.-~etoksisinamat dillurnikan dengan 
rekristalisasi lIenaaunakan pelarut oallpuran metanol-air. Uji 
kellurnian isolat dan 8anya~a hasil sintaais dilakukan denaan 
Kromatoarati Lapis Tipis dan HPLe. Penentuan struktur senyawa 
hasil isolasi dan hasil sintesis dipakai spektrolleter IR, NMR dan 
HS . 

Dari anal isis data yang diperoleh diketahui bahwa senya~a 
hasil isolasi adalah trans etil p-metoksisinallat. Sedangkan 
senya~a hasil sintesis dipastikan propil p-Iletoksisinallat. butil 
p-Iletoksisinallat, dan amil p- Iletoksisinallat. 

Berdasarkan hasil pene1itian yang diper01eh dapat ditarik 
kesimpu1an bahwa: 
'1. Senya~a hasil 1s01asl adalah trans etil p-Iletoksisinanat . 
2. Bttl p-Iletoksiainanat yana diisolasi dart kenour dapat 

diQunakan untuk lIensintesis prop11-, butil-, aml1 
p-Iletoksisinallat. 

Disarankan aaar diteliti lebih lanjut lIengenai aktivitas 
Ilatahari dari propil-, buti1-, dan allil p-Iletoksisinallat 
sintesis . 

ii 

tabir 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

Kekayaan nagara Indonesia akan berbagai jenis 

tumbuhan merupakan salah satu faktor pendukung yang dapat 

digunakan bagi peningkatan kesejahteraan rakyat bila 

kekayaan alam tersebut dapat dimanfaatkan sec a ra 

maksimal. Masyarakat tradisional Indonesia telah lama 

memanfaatkan tumbuh-tumbuhan dalam kehidupannya, baik 

sebagai bahan pangan, bahan obat-cbatan atau sebo3gai 

kosmetika. WiIIl Au pun emikian penQgun aan 

tumbuh-tumbuhan tersebut masih menggunakan teknologi 

yang sederhana, seh~ngQa belum dapat memberikan nilai 

tambah. Oleh sebab i tu perlu dikembangkan metoda 

pemantaatan altern a tit sehingga dapat meninQkatkan nilai 

ekonomisnya. 

Kencur (Kaempferia galo3ngo3) adalah salah satu jenis 

tumbuhan y ung banya k tumbuh di Indonesia. Tanaman ini 

telah lama dipakai sebagai salah satu komponen dalam 

ramuan obat tradisional (jamu), baik sebagai obat luar 

(loka l, topikal) maupun obat dalam (oral). Jamu yang 

mengandung kencur digunakan untuk pengobatan an tara 

lain antiinflamasi, antimikroba, analgesik dan 

antipiretik (Suswini, 1994). Kandung an utama rim pang 

kencur y ang telah d i ketahui dan ditemukan dalarn rendemen 

yang relatif besar adalah etil - - metoksisinamat. Oleh --• 1.. J ~ • P 
ONIV! 'T 

rAS A 
SUR A 8 eeA-/ 

A Y A 
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2 

yang rwlatif be_ar adalah etl1-p-metoksisinamat. Oleh 

sebab itu senyawa produk bahan alam in1 berpotensi 

untuk dijadi kan bahan baku dalam sintesis senyawa 

organik (Sumatera, 1969). Hal in1 nantinya diharapkan 

dapat meningkatkan nila! ekonomis dari kencur. 

Senyawa-senyawa turunan sinamat dilaporkan memiliki 

berbilgai aktivitas biologis yang patens!al. 

Etil-p-metoksisinamat yanQ dapat diisolasi dari kencur 

diketajui mempunyai efek ana lgesik (Gupta, 1959) . Di 

samping itu juga dilaporkan bahwa etil-p-metoksisinamat 

mempunyai aktivitas tabir matahari (Triwindono, 

1994 ). Berdasarkan pengamatan dl lapangan, salah satu zat 

aktif yang digunakan dalam sed!aan tab!r matahar! adalah 

ok ti 1 mEOtoksisinamat. Etil-p-mEOtoksisinamat dan 

oktil-p-metoksisinamat merupakan deri vat 

e star-p-metoksisinmat dengan rantai samping berupa gugus 

alkil rantai lurus j enuh. 

BEOrd.Karkan struk tur mol.kulnya dapat diduga deri v at 

ester-p-metoksi.inamat yang mengikat gugus alkil j e nuh 

berantai lurus yang lain mempunyai aktivitas t a bir 

matahari pula . Bertitik tolak dari latar belakang 

tersebut maka perl u dicari alternatif untuk mensintesis 

senyawa 

mempunyai 

turunan ester-p-metoksisinamat 

aktivitas tabir matahari 

lain yang 

mengguna kan 

etil-p-metoksisinamat yang diisolasi dari kEOncur . Oal a m 
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penelitian in1 akan disintesis bebrapa deret homolog 

derivat ester-p-metok.isinmat 

propil-p-metoksisinamat, 

amil-p-metoksisinamat . 

butl1-p-metoksisinamat, 

yaitu 

dan 

1. 2 . Ma __ l . h Pen. l itian 

Serda.ark.n latar balakanQ parma_aI.han telah 

dijelaskan dapat dirumuskan masa l ah penelltian 5ebagai 

berikut. 

1 . Oapatkah etil-p-metoksisinamat yang diisolasi dar i 

rimpang kencur digunakan sebagai bahan baku dalam 

sintesis beberapa turunan deret homolog ester-p-metok

.isinamat ? 

2. Dapatkah propil -p-metoksisinamat, butiI-p-metoksisina

mat, dan amil-p-metoksisinamat disintesis dari reaksi 

an tara etl1-p-metoksisinamat dangan n-propanol, 

n-butanol, dan n-pantanol ? 

1.3. Tujuan Penel1t1An 

Penelitian 1n1 bertujuan untuk mensintesis propil-p

metoksisinamat, butil-p-metoksisinamat, dan amil - p-metok

sisinamat dengan bahan baku etl1 -p-metoksisinamat yang 

diisolas i dari kencur. 
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1. 4 . M.nf .... t Pen.litian 

Dengan dapat disintesis beberapa deret homolog 

turunan ester-p-metoksisinamat menggunakan bahan baku 

etil-p-metoksisinamat y ang diisolasi dari kenc ur 

diharapkan dapat ditemuk an senyawa mempunya i 

akti v itas tabir ma tahari, meningkatkan nilai ekonomis 

kencur serta bagi 

or-ganik . 

perkembangan ilmu sintesis s enyawa 
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BAS II 

TINJAUAN PUSTAKA 

2 . 1. Kencur (K.empferi. 9_1.n9A) 

Kencur ~d~lah tanaman yang telah lama diken.l oleh 

maayarakat Indonesi a . 01 berbaoai daerah di Indones ia 

tanaman ini dikenal dengan berbaga! macam nama seperti 

tekur (Gayo), cikur ( Sunda), kencur (Jawa, Madura), Ukap 

( Irian), dan cekuh (Bali). Sistematika tanaman ini adalah 

sebaoai berikut ( Heyne, 1987) 

Oevi.io SpermAtophyta 

Sub d.vi5io : Angiospermae 

Kelas Monocotyledoneae 

Ordo Zi ngiber.lea 

Familia : Zingiberaceae 

Genus : Kaempferia 

Species Kaempferia galanga 

Sebagai tanaman obat tradisional, rimpang kencur 

(Kaempferia galanga) digunakan sebagai rempah bumbu masak 

dan sebagai bahan ramuan obat. Ramuan obat 

mengandung kencur digunakan sebagai obat luar 

topikal) maupun obat dal am (oral) untuk berbagai 

yang 

( lo kaI , 

tujuan 

pengobatan, an t ara lain a ntiinfl amasi, antimikroba, 

analgesik dan antipiretik. Kencur juga diounakan dalam 

ramuan kOBmetika tradisional, khusu snya dalam ramuan jamu 

perawatan bag i wan ita (Suswini, 1994). 

5 
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Beberapa 9010ngan svnyawa bahan alam tvlah ber-hasil 

diketahui dari rimpang kencur, Anta,-a lain 9010n9an 1en11 

propanoida, golongan flavonoida, dan golongan minyak 

atsiri. Senyawa go1on9an fen11 propanoida yang ber-hasil 

diidentiflkasl yaitu etil-p-mvtokaisinamat, Rtil sinamat, 

dan sinamil aldehida. Senyawa golongan flavonoida yang 

terdapat dalam rimpang kencur yaitu kaemp1erol dan 

kaempferida . Sedangkan borneol, eukaliptol, kamfena, 

osimen, beta-cubeban d an caryofillen oksid a daJah 

komponen-komponen minyak atsi,-i yang telah diidentifikasi 

dalam kencur ( Guenz)vr, 1988J Hindarti, 1994; Su.wini, 

1994) • 

Etil-p-metok~isinamat adalah komponen utama rimpang 

kencur yang dapat diisolasi dengan mudah menggunakan 

pelarut petroleum eter dengan cara ekstraksi-p&rkolasi. 

Di laporkan pula bahwa etil-p-metoksisinamat murni hasil 

i601as! dar! rimpang kencur berk!&ar antara 8 - 10% dari 

barat sarbuk kencur kerinQ. Berdasarkan &pektrum Infra 

Merah etil-p-metoksisinamat y • .ng diisola'&i mempunyai 

• 
konfigurasi trans (Sumatera, 1969) 

. 
2.2 Senyawa Turunan Sinamat 

Di alam senyawa-senyawa turunan sinamat ditemukan 

secara luas dalam tumbuhan tinggi. Senyawa-senyawa 

tun .. lnan sinamat termasuk senyawa bahan alam go)ongan 

fenil prepaneida .. S t ruktur molekul senyawa go)ongan fanil 
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terd i r i dari cinein ben zena (CAl yang me ngikat ranta i 

karbon propana (Cs ) . Be rdasarkan bia.inte_i5ny a senyawa 

golongan fen i l propanoida ini terbentuk melalui jaJ u r 

a s am s hi k imat (Mann , 1992 ) . Bia_ intesis fen11 propanoida 

melalui jalur asam shikimat adalah s epertl reaksi di 

bawah in ! CHar-borne, 1987) . 

Gambar 1 . Jal u r a s am s h ikima t d a lam biasintRsis f en!l 

propano id 
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8. 

Senyawa turunan sinamat di alam terdapat dalam bentuk 

esternya atau glikosidanya. 

8eberapa senyawa turunan sinamat diketahui memili ki 

aktivitas biologis yang patensial . Etil-p-metoksisinamat, 

beberapa ester aril sinamat, sarta amid a turunan sinamat 

memperlihatkan aktivitas antipiretik dan 

Etil-p-metoksisinamat yang diisolasi dar! Curcuma 

zedoaria menunjukkan aktivitas anti fungi (Gupta, 1959 ) . 

Oi _amping itu etil-p-metoksisinamat yang berhasil 

diisolasi dari rimpan9 kencur menunjukkan aktivitas tabi,.. 

matahar! yang patensial (Triwindono, 1994). 

2.3 . TinjauAn Ten tang Asil Klo r i d a 

As!l klorida adalah turunan asam karboksilat, dengan 

gugus -OH pad a a sam karboksilat diganti oleh ion klorida 

Cl . Strutur molekul asil klorida adalah sebagai berikut 

a 
II 

R - C - Cl 

Dalam melakukan retrosintesis derivat asam karboksilat, 

diskoneksi pada umumnya dilakukan pada ikatan antara 

gugus karbonil dengan hetero atom (Warren, 1989) . 

Asil klorida d a pat disintesis dengan berbagai cara . 

Akan tetapi cara yang paling mudah adalah dengan 

melakukan klorinasi terhadap asam karbok s ilat. Untuk 
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melakukan hal ter~Ebut dapat diQunakan pereaksi 

9 

PCI J • 
PC1

3
, atau SOel z " 

asam karboksilat, 

terhadap 

PCI adal.h' yam~ • palinQ reaktiv, 

diikuti oleh PCI" baru Sael
z

" Persamaan reaksinya adalah 

sebaQai berikut 

o 
~ ? 

o 

R - C - OH + PCI • R - C - Cl + POCI + Hel • 

o 
II 

R - C - OH + PCI • 

a 
/I 

o 
i 

R - C - Cl + H PO • • 

o 
II 

R - C - OH + SOCI 
2 

---+. R C - Cl + SO + He} 
2 

Walaupun PCl~ VanQ paling reaktiv, akan tetapi 

metodv sintesis a .l 1 klorida yang paling baik adalah 

dengan mengQunakan SOCI , karena produk sampingnya 
2 

yaitu 

SO dan He} yang berupa gas mudah dihilangkan, 
2 

sehingga 

diperoleh produk raaksi y ang relatit murni . PCI atau 

PCl digunakan hanya bila asam karboksilat . yang • 
• 
dipakai 

sukar bereaksi dengan SOCI (Becker, 1988 
2 

Breitmaier, 

1986) 

~sil klorida adalah senyawa yang pentino dalam 

sintesis senyawa organik preparatif karena digunakan 

sebagai reak tan untu,k mens1ntesi& hamp1r semua tu runan 

a.am karboksilat (Breitmaier, 1986). Hal 1n1 di se babk.an 

asil klorida adalah deriva t asam karbok.silat yang 

- ---
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mempunyal kereaktivan paling tinOOi. Anhidrid.a asam, 

k.rvaktivannya berturut-turut •• makin bvrkurang . Dangan 

(Warren, 

1989) • 

Reaksi Rsterifikasi adalah reak5i pembentukan ester 

dar! aBam karbok5ilat dan alkehol dvngan menggunakan 

katalisator asam mineral atau asam Lewis fiRperti Hel, 

H SO , atau SF . Reaksi yang terjadl adalah • • • mer-upakan 

kRsvtimbangan dinami. an tara ,...ak51 esteriflkasi (reaksi 

pembentukan) dengan reaksi penyabunan (r •• k.i balik). 

Persamaan rea ksinya adalah •• baga! berikut 

R • 

o 
II 
C - OH + HO - Rz 

( 1 ) 
--+ --(2) 

R • 

(1) adalah reaksi e.terifikasi 

(2) adalah reak.i penyabunan 

Rsakai kesetimbangan in1 mengikutl hukum aks! massa. 

Untuk meningkatkan produk reaksi dapat dilakukan dangan 

menOOS5Rr ke5etimbangan reaksi ka kanan. Hal tsrsebut 

dapat dilakukan dengan dua cara . Cara yan g pertama adalah 

dengan menggunakan asam k.rboksilat .tau alkoho l 

berlebih . Cara yang ke dua a dalah dengan menghilangkan 
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eater .tau air yang terbentuk dar! campuran rek •• i SRcara 

kontinyu, misalnya eater yano 

terbentuk atau dengan manambahkan zat penoikat air 

(Breitmaier, 1986) . 

Kacapatan reaksi e.terifikasi targantung dar! 511.t 

positi f atom karbon pada QUQus karbon!l. Samakin besar 

mu a tan positifnya (.11at kaasamannya makin t1ngg1) 

.emakin basar kecepatannya. Halangan ruang j uga 

mempangaruhi kecepatan reaksi asteri1ikasi. Jika gugus 

alkil dari asam karkoksilat _tau alkohol makin besar, 

maka kecepatan reaksinya akan semakin rendah. Oleh sebab 

itu asam karboksilat tar-substitus! pada posisi ~ atau 

A.am karboksilat ter-sub.titus! pada posi.i or-to akan 

bereaksi sanoat· lambat. Hal in1 mengakibatkan produk 

reaksinya rendah . Alkohol primer bereak.i lebih cepat 

jika dibanding kan dengan alkohol s&kunder .tau tarsier 

(Becker, 1988). 

Metoda lain yang dapat digunakan untuk mensintesis 

R.ter adalah denQ~n mengubah asam karboksilat menjadi 

turunannya yanQ lebih reakt1v, mi.alnya menjadi asil 

kloridanya. Pembuatan ester dari reaksi an tara asil 

hal ida dangan alkohol pad a u mumnya membutuhkan SLlhLl 

reaksi yang rekati1 lebih rendah bila dibandingkan dengan 

rekas1 vateri1ikas i konvansional /bi a.a (Warren, 1989) . 

. 
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BAB I II 

METODE PENELITIAN 

Sampal pene11tian berupa rimpang kencur 

(Kaempferia ga1anga) sebanyak 6 kg dibeli di Pasar 

Sidoarjo pada bulan Jul! 1994, langsung diperQunakan 

tanpa dilakukan determinasi lebih lan jut . 

3.2. Bahan Pen.litian 

Bah.n-bahan pene11tian yano digunakan untuk mangisolasi 

etil-p-metokai.inamat berdera jad tehnis yang didestilasi 

ulang . Sedano bahan-bahan yang digunakan untuk proses 

.int •• i. dan anali.is mempunyai tingkat kemurnian p.a. 

(pro ana) isa). 

Bahan-bahan kimia yang dipergunakan 

bRrikut. 

a. Etanol b. KOH 

c. HCl d. Propanol 

e. Butanol f. Amil alkohol 

g. H SO h. Na SO anhidrat 
.z" .z" 

i . SOCl.zJ . CHC1
3 

k . Pelat Silika gel GF 1 . Aseton z"' 
m. Metanoln. CH Cl • z 

12 

adalah s&bagai 
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3.3. Al.t-al.t 

Alat.-.alat yang dipergunakan dalam penelit.i a n ini adalah 

sebagai berikut. 

a . Perkolator 

b. Labu Er lenmeyer 

c. Ge la s pi a la 

d. Rotary vacuum Evaporator 

e. 5eperangkat. alat. Refluks 

f . Pangadu k maonatik 

g. Carano pisa h 

h. John m~ltino point. a pparatus 

i. Carang Buchner 

j . Labu hisap 

k . Hit.chi FT NMR R-1900 

1. Jaseo FT/IR - 5300 

m. Jeol GC-MS DMX 303 

n. Hawlett Packard HPLC saria. 1050 

3.4. Ca,... Ke,-j. 

3.4.1. Isol •• 1 Et11-p-metoks1s1namat Oa,-1 •• rbuk Kencur 

S.b.lum dip.kai r1mpano kencur terlebih dahulu 

dic uci dengan air sampai ber5ih . Setelah itu 

dipotong-potong tipis dan dikeringkan di bawah sina,

mat.hari. Kemudi an di tumbuk sampai halus dan siap untu k 

digunakan. 
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Ke dalam perkolator v-no d __ aroy_ telah dilapisi 

kapa& dimas u kkan sRrbuk kencur, kemudian direndam dangan 

menogun akan et.nol tehni s berlebih (terdapat selapis 

.tanol di atas serbuk). Per-endaman dilakukan selama 24 

jam, setelah i tu kran per-kalator dibuk a dan ca!ran 

perkolasi ditampung dal am labu Erlenmeyer . Proses 

per ko lasi diul a ngi d ua kali lagi sehinooa cairan hasil 

per-koIasi berwarna kuni ng pucat . Cairan hasil perkol asi 

selanJutnya dipeka t kan deng a n rotary v acuum e va porator 

sampai diperoleh Iarutan pekat . Perkolat pekat tersebu t 

kemudian didinginkan dengan air &5 sambil diaduk s ehingga 

timbul kr ist.I . Kris ta l yang diperoleh disaring dengan 

coron g Buchner . F iltra t sisa dipekatkan sekali lagi, 

didingin kan ke dalam air es dan kristalny a disar i ng 

dengan carang Buchner . 

Krista} yang diperaleh kemudian direkristalisasi dengan 

menoounak&n s.is tem pelarut campuran atanol - ,air (Rizal, 

1987) • 

3 .4. 2. Hidroli.i. Etil-p-mRt oksisin a ma t 

Sebanyak 0 ,049 . mol (10 g) et! l-p-metoksisinamat 

dil arl.ltkan d a l am 20 ml etanol dan dimaaukkan kIP d alam 

labu alas bulat. 

d imasukkan 100 ml 

Ke dalam l a bu ter&ebut selanju tnya 

} an.ltan KOH etanol is 5% . Cam pu ran 

tersebut direfluks »eldma 2 jam di a tas penangas air . 
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Larutan didinoinkan , dan kristal kalium-p-metoksisinamat 

yang terbentuk selanjutnya di ... rinQ deng_n cor-cng 

Buchner. Garam yang terbentuk dilarutkan dalam 50 ml air 

dan diasamk an dangan 10 ml He} pekat. Endapan yang 

terbentuk disar i ng serta dicuci beberapa ka l i dang an air . 

Asam-p-meto ksi sinamat yang terbentuk direkristalisasi 

dangan menggunakan campuran pe larut &tano}-air = 70 : 30, 

sehingga diperoleh krista l putlh. 

3.4. 3 . Sintvsi& p-metok&i&inamoil klorida 

Ke dalam l abu alas bulat ber-Iahar t10a yang kering 

dan bebas air, pad a masing-masing mul ut tabungnya 

dipa&ang termometer , refluk& condensor, dan corcng pisah. 

K_ dal am labu ~) •• bulat tar •• but d i masukkan 0,0169 mol 

•• am-p-metoksisinamat d~n 10 ml CHCI • &&hingga 

terbentuk suspensi. ~91alui corono pisah dimasukkan 

secara perlahan-lahan 0 ,0679 mol ( 6, 0 ml) tionil 

yang liebelumnya telah direndam dalam Na 50 
2 • 

klorida 

anhidrat 

terlebih dahulu. Campuran dibiar kan pada suhu kamar 

selama kurang lebih 1 5 manit agar campuran bereaklii dan 

isi labu berwarna coklat serta menjadi c airo 5elanjutnya 

labu dipanaskan selama 3 jam sambi! 

pengadu k magnet pada SLI .hu 40 - 50 °C. 

diaduk dengan 

ke lebi han tion~l 

klor ida serta gas-gas yang terbentuk selama proses reaksi 

d1hilangkan dengan cara mengurangi tekan an dalam l abu dan 
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gas-gas yang kel uar dia11rkan k. dalam Iarutan KOH 

alkoholis ~y.. S.telah warna cokla t pada campuran hilang 

maka proses reaksi dihentlkan. Sisa gas yang terbentuk 

dihilangkan sekali lagi dengan cara menguapkan labu di 

atas penangas air. Selanjutnya senyawa in1 siap untuk 

diguna kan pada proses sintesis yang selanjutnya. 

3 . 4 . 4. Sintesis Propil-p-metoksisinamat 

Ke dalam labu Erlenmeyer 25 ml dimasukkan 0,0112 mol 

(0,84 mIl n-propanol dan 10 ml 

didinoinkan dalam penanoas es. 

CHCl , • s&lanJutnya 

ditambahkan O,OO~b mol p-metoksisinamoi) klorida dalam 
• 

kloroform tetes dami tetes dengan pipet tetes sambi) 

kamar. Setelah itu ke dalam campuran ditambahkan air es 

sehingga terbentuk kristal berwarna putih. Kemudian 

kristal ~isaring dengan corong Buchner. 

diperoleh direkristalisasi dengan pelarut campuran 

metanol - air. 

3.4.~. Sint.ai. Butil-p-metoksiainamat 

Ke da lam labu Erlenmeyer 25 ml dimasukkan 0,0112 mol 

(1,3104 g) n-butanol dan 10 

diding inkan dalam penangas es. 

ml CHC) • Campuran 

Selanjutnya ke dal am 

campuran tersebut dimasukkan 0,0056 mol p-metoksisinamoil 

IR-PERPUSTAKAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

LAPORAN PENELITIAN SINTESIS BEBERAPA DERET ... Hery Suwilo



17 

klorida dalam kloroform tete. demi tete. dltnoan 

C.mpuran 

dibiarkan selama ssmalam pada suhu kamar . Kemudian k6? 

dalam campur.n dimasukkan air es sehingga timbul endapan 

putih. Endapan disaring dengan corcng Buchner. Kristal 

yang diperolah dimurnikan dengan cara rekristalisasi 

dangan pelarut campuran metanol - air . 

3 .4 .6. Sint •• i. Aml1-p-metokaiain ••• t 
. 

Ke dalam labu Erlenmeyer 2~ ml dimasukkan 0,0112 mol 

(1,3888 g) n-pentanol dan 10 ml CHCl , • kemudian 

didinginkan dalam penangas es. Ke dalam campuran tersebut 

dima5ukkan 0,0056 mol p-mvtoksiainaol1 klorida dalam 

kloro1orm tetea dem! tetes dengan pipet tetes sambil 

diaduk-aduk. Campuran dibiarkan semalam pada suhu kamar. 

Selanjutny a ke dalam campuran dimasukkan air es sehinQga 

t&rbentuk endapan putih. ' Endapan disaring dengan corong 

Buchner. Kristal yang dlperoleh direkristalisasi dengan 

menggunakan pelarut campuran metanol - air. 

Sedikit kristal etil-p-m&toksisinamat hasil isolasi, 

Kristal asam p-metoKsis i namat hasil hidrolisis, kristal 

propil-p- metoksisinamat, krlstal butl1-p-metoksisinamat, 

dan kristal amil-p-metoksisinamat hasil sintesis 
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masing-fIla-sing dil .. rutkan dtiitngiln aedikit metanal . 

Masing-ma.ing I_rut.n ters.but selanjutnya ditotolkAn 

pada pelat silika gel GF dengan menQQunakan z •• 
pipa 

kapiler. Selanjutnya pelat kromatografi dielusi dengan 

menggunakan beberapa macam eluRn. Setelah eIus! salesai 

pelat dikeringkiln dan selanjutnya noda sampal dlperiksa 

dengan menggunakan penAmpak noda lampu ultra-violet. 

Sistem eluen yang digunakan adalah sebagai berikut : 

Eluen r 

Eluen II 

Eluen III 

: CHCl t Asaton • 
Asaton Metanal 

3 . 4.8 . Uji Kemurnian Dengan HPLC 

Sedikit Asam p-metoksisinamat has!l hidrolisis,. 

Prop!) p - metoksisinamat, But!l p-metoksisinamat, dan Ami! 

p-metoksisinamat hasil sintesis dilarutkan dalam metanal. 

Ma&ing - ma&ing larutan ter&ebut selanJutnya diinject ke 

alat HPLC aebanyak 20 ~1. Kondisi yang digunakan untuk 

anali 51 s a dalah sebaoai berikut. 
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Untuk Asam 

Kolom 

Eluen 

Kec:epatiln al ir 

Detektor 

Propil Buttl p-metoksisinamat a 

I LiChrosphe r 100 RP-IB 

I Metanol 1007. 

1 ml/menit 

: lampu UV 

Untuk Amil p-metoksisinamat : 

Kolom 

Eluen 

KlPcepa tan a 11 r 

O.t.ktor 

: Hyper-s1l ODS 

.: Air 80% 

Metanol 20,. 

I 1 ml/m.nit 

c lampu UV 
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3.4.9. PenRntapan Struktur Sanyawa Hasil Iao1as1 Oiln 

H •• iI 

Untuk menentukan .truktur molekul senyawa has!l 1501.5i 

dan senyawa-senyawa hasi) sintesis, 

dangan car-a spektrofotometri . Analis!s yang dl1akukan 

meliputll 

1. Uji dangan spektrofotemeter Infra Merah digunakan alat 

FT-IR meruk Jasco-~300. Sampal diukur dang an 

menggunakan pelet KBr. 

2 . Uji dang an spektrofotometer Nuclear Magnetic RRspnancR 

digunakan alat FT-NMR merak Hlt.chi R-1900. Sebagai 

zat pambandinQ digunak.n TMS, sedang sebaQai pe!arut 

digunakan CDC! • 
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3. Uji d engan spektrometer massa d igunakan alat GC-MS 

mer.k JEOL DMX 303 . Pengukuran d ilakukan deng~n meto d a 

direct inject . 
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BAB I V 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

Dari b kg sampe ) rimpang k&ncur 5agar diperoleh 

693 gr (11,6r.) &&r bu k kencur kering . Oar1 .erbuk kering 

i n1 dipero leh 30 gr (7,19%) kristal atil p-metoksisinamat 

murni. Kris ta) has!l isola5i yang diperoleh ber-upa 

kristal jarum berwarna putih. Hasil anal isis isolat murni 

memberikan data 5ebagai berikut. Titik lelah = 48-49 DC. 

Kromatogra1i Lapis Tipis : Rf ~ 0, 94 (Khloroform : Aseton 

= 2:1), R1 = 0, B9 (A.etcn Metanol. 112), Rf ... 0,91 

( Diklorometana Aseton = 4,1 ) . Anal isis dengan 

spektrometer infra mer-aM memberikan spektrum di bawah ini 

" • : 
• • • .. • •• " 

• • , 
• 

• " • 
i i i ~ i} 

Gamba,.. 2 . Spektrum IR atil p-metoksisinamat yang 

diisolasi dari rimpang kencur 
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::S007, 

2937, 1705 , 1630, 1604, 1~72, 1 ~14, 1475 , 1174, 976, dan 

831. 

Hasil a nal isis dengan menggunakan _pektrometer 

NMR ditunjukkan oleh gam bar berikut. 

, 

I 

II II , , 1 

'"IAIIII Ii'" II '"1 .," III 
I .... U • 1 ., 
!-!!! !i !l I !!! 

l 1 
I 

~ 

Gam bar 3 . Spektrum NMR etil p-metok&lsinamat 

dii&ola&i dar! rimpang kencur 

yano 

Pergeseran kimia yang dltunjukkan adalah pada (6 ppm) 

1,33 (t) J 3,83 (5) , 4,29 (q), 6,38 dan 6,21 (dd) J = 

15,84 Hz; 6,94 dan 6,85 

(d) J = 8,82 Hz ; 7,73 dan 7,55 (dd) J = 16,02 

HZJ 7,43 dan 7,52 Cd) J = 8,82 Hz. 
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Hidrolisis etil p-metok5isin~mat dang an KOH 

alkoholis mengha.ilkan Krista! putih berbentuk jarum 

sebanyak e,05 or atau dengan rendemen 94%. Kristal ini 

mempunyai titik leleh = 271 273 DC . Hasil anal isi s 

denQan Kroma too r afi Lapis Tipi. z R1 - 0,57 ( Khloroform I 

Aseton - 2 :1), Rf = 0, 3 1 (Asaton : Met anal = 1: 2) , Rf = 

0 ,82 (Dikhlorometana : Asetan = 4:1). 

Analisis dengan HPLC memberikan waktu retensi 

sebesar 2,052 menit dengan hanya menunju kkan 1 punc ak 

kromatogram . Kromatog r am hasil anal isis deng an HPLC 

ditunjukkan oleh gamba r 

berikut. 

.• ,. ... 2.052 

Gambar 4. Kromatog ram senyawa hasi) hid r oli sis etil p-metoksi-

s inamat 
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Analisis dengan s pektrometer infra merah memberikan 

gambar di bawah 1ni ~ 

• 

• 

Gambar- 5. S pektrum IR senyawa has!l hidr-olisis atil 

p- metoksisin a mat 

Pita-pita sera pan spesifik yang nampak dari 

spektrum ter$ebut adalah pad a bilanoan-bilangan gelombang 

-1 • 
( em ) : 2 9 37 , 1685, 1 6 24, 1599, 1512, 14~8, 1444, 1219, 

976. dan 827 . 

S pe k trum NMR s enyawa hasil hidrolisis eti! 

p - meto k &isinamat di t unj u kkan oleh spektrum ber-ikut 1 ~ 

IR-PERPUSTAKAN UNIVERSITAS AIRLANGGA

LAPORAN PENELITIAN SINTESIS BEBERAPA DERET ... Hery Suwilo



•• 

Gambar 6. 

.<1 L I 

•• •• •• 

Spekt~um NMR senyawa h.sil 

p-metoksisinamat 
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• • -
hidrolisis etil 

Psrgeseran kimia yang ditunjukkan adalah pada (6 ppm) 

3 ,83 (5), 6,2 dan 6,4 ( dd) J = 18 Hz, 6,83 dan 6,94 (d ) 

J - 9~9 Hz, 7,62 dan 7,82 (dd) J m 18 Hz, serta 7,43 dan 

7,54 (dd) J = 9,9 Hz. 

FraQmen-fraQmliiPn sopesifik yanQ terbentuk 

spektrometar 

ad.Jah pad a (m/e) 58bagai berikut : 178, 161, 

107, 89, 77, 69. 

147, 

Sedangkan hasi 1 analisis dengan spektrometer 

d~tunJukkan oleh spektrum di bawah in1. 

133, 

massa 
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Gamba~ 7 . Spektrum massa senyawa hasil hidrol isis eti 1 

p-metoksisinamat 

Sintesi~ antara p- metoksisinamoil klorida 

dengan propanol menghasilkan kri.tal jar-urn ber-warna putih 

seber-at 0,97 gr atau dengan rendemen 79'l.. Analisis 

dengan Kromatografi Lapis Tipis : Rf = 0,95 (Kh l oro1orm 

Aseton = 2:1), Rf - 0,91 (Aseton : MetanoI = 1:2 ) , Rf = 

0, 89 (Oiklorometana Aseton = 4 : 1) . An_Iisi s dangan HPLC 

memberikan 1 puncak kromatogram dang an wa k tu retensi 

1,914 manit. Kromatogram hasil anal isis dang an HPLC 

ditunJukkan olen gambar berikut : 

- - -------------
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I . 91 ~ 

Gambar 8. Kromatog r am senyawa ha5i l sintesis an tara 

p-metoksisinamoi 1 k lori d a dengan pr opanol 

SpektrLLm in fra mer-ah senyawa hasi l sintesis an tar a 

p-metoksisinamo il klor~~ a dang a n pro panol ditunjukka.n 

c l eM gambar d i ba wa h ini. 

- --------------'" 
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• ;~----T-----~------~" --~----~, .. 

Gambar 9 . Spektn.lm IR hasi l si ntesi~ a n tara 

p-me t oksis~namo i l klo r i da dQng a n p ropanol 

- - - - - - - ----------'-
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Pita-pita se~apan spesifik yang nampak dar! spektrum 

-1 
tersebut adalah pada bilanQan-bilangan g810mbang (em ) 

2920, 1687, 1624, 1601, 1~14, 1444, 1259, 976. dan 827 . 

Sintesis an tara p-metoksi5inamoil klorida 

dengan butanol menghasilkan kristal jarum berwarna putih 

seberat 0,96 gram .tau dengan rendemen 73'l. . Analisis 

dengan Kromatografi Lapis Tipis : Rf E 0,97 (Khloroform , 
Aseton = 2:1), Rf = 0 , 27 (Aseton : Metanol - 1:2), Rf = 

0,76 (Diklorometana Aseton == 4:1). 

Analisis dengan HPLC memberikan 1 puncak kromatogram 

denoan waktu r.tensi' 1,950 manit. 

anali.is dengan HPLC ditunjukkan oleh gambar barikut . 

Gamb.r 10. 5intRsiso antara 

butanol dengan p-metoksisinamoil klorida 

--- - -------------'" 
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Pita-pita ~erapan spesifi k yang nampa k dari hatiil 

Analisis dangan spektrometer infra merah adalah pada 

-1 bilangan-bilangan gelombang (em ) 

160 1, 1 51 4, 1444, 1257 , 976, dan 827. 

Spek trl.lm infra mer ah senyawa hasi 1 

2929, 1687, 1624, 

sintesi5 anta,-. 

butanol dengan p-metoksisinamoiJ klorida ditunjukkan oleh 

gambar di bawah 1n1 . 

" .. " . 
" . 

!: , 
~ , , , - • . .. .. • 

~ ~ }; ;. ;. ~ , ;~ 

sintesis antara 

dangan p-metoksisinamoiJ klorida 

1 
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Fragmen-fragmen yang terbentu k pada analisi~ 

denoan spekt rometer mass. bag! senyawa hasil 

antara p-metoksiainamo~l klorida dengan propanol dan 

ha3il 5intea!. antara p-metoksisinamoil klorida dengan 

butanol ada1ah sama. Fraomen-fragmen terse but nama pa l< 

pada m/e 178, 161, 147, 133, 107, 89, 77, 69. 

Sintesis an tara p-metoksisinamoil klo rida 

dangan amil alkohol menghasilkan Krista] jar-um barwarna 

putih seber-at 0,72 or .tau dangan rendemen 527. . 

Analisis dengan Kromatografi Lapis Tipis : 

Rf = 0,99 (Kh loroform ~ Aseton - 2:1), Rf = 0,27 CAlistan 

: Metano] - 1:2), Rf - 0,70 (Oikloroltletana 
• Aseton • 

4 : 1 ) • 

An",) isi. dengan HPLC member! kan 1 puncak kromatogram 

dengan waktu retensi 1,837 mani t. Kromatogr~m ha.il 

anaJ1sis dengan HPLC ditunjukan oleh oamb~r berlkut . 
---

1--=====-_ J .83 7 

. Gambar 12. Kromatogram s enyawa hasi] &intes~s antara am~ J 

alkohol den oan p-metoksis~namoil klorida 
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Pita-pita serapan spe.ifik yang nampak dar! 

iipektrum infra merah adalah pad a bilangan-bilangan 

-1 gelombang (em )~ 2920. 1699, 163~, 1558, 1541, 1~08, 

1473 , 1176, dan 1113. 

Spektrum infra merah senyawa hasil sintesis an tara amil 

alkohol dengan p-metoks isinamoil klorida ditunjukkan oleh 

gambar di bawah ini : 

. .. 

,. 

, 
; t-----~------~--------------~------~ 

Gambar 13 . Spektrum IR s enyawa has!l sintesi s a n tara amil 

alkohol dang a n p- metok.isinamoil k lorida. 

Haliil a n a li sJ. s denc~an spektro meter massa 

menunju kk an fragmen-fr agmen pad a m/e 248, 178, 161, 

134, 109, 91, 69. S pek trum hasi 1 anal isis deng an 

spektrometer ma.sa ditun j ukkan oleh gamba,.. di bawah in i . 

-
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", 

.'" 1 
la .. ... 

G.mb~r 14. Spektrum ma ••• aeny.wa ha.il .intesi. .ntara 

amil alkoho! dengan p-metoksi5inamoil klorida 

4.2. Pembahasan 

Analisis dengan Kromatografi Lapis Tipis 

memperlihatkan bahwa etil p-metoksisinamat hasil i501a51 

macam elLien yang mempunyai kepolaran berbeda. Titik lalah 

atil p-metoksisinamat yang diisolasi adalah 48 _ 49 DC. 

Titik leleh ini mendekati hasil yang diperoleh oleh 

peneliti sebelumnya. Rizal Fahmi melaporkan bahwa atil 

p-metoksisinamat meleleh pada 48 48,S sedang 
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Su ma t ra me lapor k an pad a 48,5 (RizaI, 1987; 

Suma t ra , 1969). Hal tersebut menunjukkan bahwa eti 1 

p- metoks l sinamat hasil i salasi 

sudah murn l.. Se lanjutny a untuk penentuan struk tur molek ul 

l.sola t d a n seny awa hasil sintesis digunakan metoda 

s pekt r ometri. 

Dengan menggunakan spek trometer infra merah, 

i solat mem berikan pita pad a 3007 
-1 

serapan em yang 

menun j uk kan vi bras i ul ll'" gugus C-H tak j enuh. Pita pada 

29~7 
-1 

adalah vibras i ulll"- C-H jenuh. GugLl s e m gugus 

karbo n!l e5 ter ditun j u kk an oleh pi ta pada 1705 
-1 

em 

gugus C:C terkonjugasi dengan inti aromatis pada 1630 

-1 
em , sedano gUQus C=C a roma tis ditunjukkan oleh vibras i 

-1 
ulur pa d a 1604 em . Ke beradaan inti aromatis didukung 

-1 
oleh dua buah pita serapa n pada 1572 em dan 1~14 

-1 
em 

Adanya g ugus C-O-C este r ditunjukkan oleh vibr-asi Lllur-

-1 
pa da 117 4 em J sedang k an gugus C=C dengan konfor-ma s i 

- 1 tr- a ns d i n yatak an oleh p i ta pad a 976 em . Pita pada 8 3 1 

- 1 e m me nunj ukkan ba hwa inti ar-omatis memilik i 2 

s u bGt i t uen dengan posi s i par-a (Guenzler, 1988 Hesse, 

1987) . 

Se 1anj utnya dar-i s pektr-um NMR dapat di je laskan 

sebag a l. be r-ikut. Pr-oton pada per-gaser-an kimia 1,33 p p m 

(HA) mengadakan penj odohan inti dengan pr-oton pad a 

------------------------------~ 
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pergeseran ki mia 4,29 ppm (He). Sinyal proton HA dibalah 

oleh proton Ha menjadi triplet, demikian pula sinyal 

proton HB dibelah oleh proton HA menjadi kuartet. Pol a 

pembel~han dan letak pergeseran kimianya sesuai untuk 

sisten -CO-O-C~-CH3. Sedang puncak serapan singlet 

dengan pergeseran kimia 3 ,83 ppm sesuai untuk gUQLls 

-OCH3 • 

Proton dangan pergeseran kimia 6,38 dan 6,21 ppm 

mengadakan penjodohan inti deng an proton pad a pergeseran 

kimia 7,73 dan 7,55 dabe! dublet, masing-masing kans tanta 

kopling sebesar JeD 

parge.eran kimia d on 

15,84 Hz dan 

besar ken.tanta 

16,02 Hz . Leta k 

kapling yang 

teramati sesua! denQan pergeseran pre ton pada I ingkungan 

aikena yang mempunyai kanformas i tra ns. 

Sedang proton pada pergeseran kimia 6,94 dan 6,85 ppm 

(dublet) serta pad a 7 ,43 dan 7 ,52 ppm (dubIet) adal ah 

karakteristik untuk proton-proton pad a inti aromatis. 

8esarnya konstanta kopi ing pad a penjodohan inti 

masing - mas i ng proton sebesar 8,82 Hz, menunjukkan bahwa 

masing-m.sing proton tersvbut terlatak pada posiai orto 

satu sarna lain, yang meng akibatkan inti 

tersubstitusi dengan posisi para 

F r iebolim, 1993 ) . 

(Breitmair; 

Berdasarkan data-data spektroskopi tersebut 

aroma tis 

1990 

dapat 
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disimpulkan bahwa senyawa hasi) 1501a&1 adalah trans etil 

p-metoksisinamat, yang ffiQmpunyai struktur sebagai berikut 

Analisis Kromatografi Lapis Tip!s terhadap 

senyawa hasil h i droli sis etil p-metoksisinamat dan semua 

senyawa hasi! sintesis selalu menunjukkan noda tunggal 

dang an herbaQai mac am elusn. Oemikian pula halny a pad a 

anal1515 mlil'nC;;jI~un.kan HPLC, m •• ino-masing aenyawa tersebu t ", 

hanya menunjukkan 1 puncak kromatoQram. Hal tersebut 

menunjukk an bahwa senyawa hasil hidrolisis dan sintesis 

murni. 

Analisis seny awa has!l hidrolisis menggunakan 

spektrometer I R memberikan pita pada 2937 
-1 

em yang 

merujuk llntLlk vibrasi ulur gugus C-H tak jenuh. Pita pada 

-1 
1685 em sesuai untu k v ibrasi ulur gugus ka~bonil a ril 

karboksila t. Pita pada 1624 em -1 menunjukkan adan y a gugus 

c=c y ang t erkonj ugasi dengan a romatis, sedang p i ta 'pada 

- 1 
1599 em menun jukkan gugus C~C aroma tis, yang didukung 

oleh 
- 1 . -1 

pita pad a 1 51 2 em dan 1458 em . Vibrasi ulur bagi 

gugU& C-O-C ditLlnj ~tkk an oleh pita pad a 1219 
-1 

em 
. - 1 

sedangkan pita pada 976 e m menunjukkan gu gus C=C dengan 
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kanfor-masi trans. Inti .rom.tis tersubstitU5i 

dinyatakan oleh vibrasi ulur pada 827 
-1 

e m Pi t a lebar 

-1 
antara 3200 em sampai 2700 -1 em menunjukkan vibrasi 

uiur untuk gUgU5 -OH (Guenzler, 1988 ; Hesse, 1987) . 

Proton singlet dengan parga_eran kimia 3,83 ppm 

sesLLai bag1 g UgU6 - OCH • Proton pad a pe r galteran kimia 6,2 • 
dan 6,4 ppm mengadakan penjodohan inti d e ngan proton yang 

mempunyal per-geseran kimia 7,62 dan 7,82 ppm ber-upa dabel 

dublet. Bssa ... konstanta koplingnya sarna yaitu 18 Hz. Data 

in1 sesuai untuk proton pada lingkungan aikena dengan 

proton yang terletak pad a posisi trans satu sarna lain . 

Adanya inti aroma tis ditunjukkan oleh proton dublet pada 

6,83 dan 6,94 ppm sarta 7,43 dan 7,54 ppm. Masing-masing 

proton te~sebut mengadakan penjodohan inti dengan 

kenstanta kepling sarna sebesa~ 9,9 Hz. Konstanta kopling 

ini menunjukkan bahwa masing-masing proton terletak pada 

p05isi orto, sehin~ga inti aromati& yan~ dimaksud 

mempunyai 2 6ubstituen dangan posisi para. Proton pad a 

lingkungan k.rbokailat tidak n~mp .. k pada 5pekt'rum kanma 

letaknya antara 10 dan 1 3 ppm (Breitmaier, 1990 

Friebelin, 1993). 

Punc ak d a s i\r pad a mIg = 178 pada spektrum ma ssa 

menunj u kkan ion mol e ku l + M . 

10n-ion fragmen pada m/e = 161, 

Selanjutnya 

147, 133, 

berdasarkan 

77, dan 69 

dapat dijelaskan reak s i fragmentasi sebagai ber i kl.l t 

(Budzikiewicz, 1980) . 
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T OH • 
- O~ • C~O~O 

mle .178 m/e. 1'1 . 

1-co 

T ~ ~+ O:JJ -eli 0 H--.~ ( 1 ~lil°'; 
ffl/Q , 10:5 

Tn/(J. n:) 

1 Cz ~2 

@ - C,Hz 
B • 

role, 11 -rrI/e. 51 . 
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8.rd ••• r~.n data-data spektroskop1. tersebut d1 atas 

dapat disBrankan bahwa 5Rnyawa ha~il hidrolisis Rtil 

p-metoksi£oinama t ad.lah, trans .sam p-metok&isin.a.mat. 

Analisis dengan infra merah 

terhadap sen yawa has!l sintesis an tara p-metoksi sinamoi l 

k lorida denoan propanol menunjukkan hasil seperti 

-1 
berikut . Vibrasi wlu,- pada 2 920 em ad a lah sesuai untu k 

gugus C-H ta k jenuh . Pita pada 1685 cm- 1 
adalah vi b rasi 

wlu,- bagi QUQus kar bon i l ester . 

cKe aromatis nampa k p ada 1601 

-1 
pita pada 1 514 em • Pita pada 

Sedang kan v ibrasi ulLir 

-1 em yang didu k uno oleh 

1259 
-1 

em sesuai bagi 

vi brasi ulur C-O- C, sedanO vi br-asi ulur "out of plane" 

pada 976 
-1 em menunjukkan adanya gugus c=c yang 

ber-kanfor-mas! trans. Inti aromat is disubst i t usi par a 

di t u n j u kkan oleh pita pad a 827 

Hesse, 1987) . 

-1 
em ( Guenzler, 

Data-data ini . &5 u.i dengan s truk tur molekul 

1988 

propil 

p-metoksisinamat. Struktur propil p-metok5isinamat adalah 

s~bagai berikut. 

- --- -----------
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Analisis Gpektrum IR dar! lienyawa hasil 

sintesis antara butano l deng.n p-metokliisinamoil klorida 

j.nuh . Pita v1bra5i ulur 1687 

bag! vibrasi ulur C-H tal'. 

-1 em 5.5ua1 untuk Qugus 

karbon!l ester. Adanya gLtgUS C=C terl-.onjugasi dongan inti 

arom.tis ditunjukkan oleh pita pada 1624 
-1 

em sedang 

vibrasi ulu,.. pad a 1601 
-1 

em sesuai untuk 

aromatis, yang didukung oleh pita pada 1514 

gugus C=C 

-1 
Pita em 

pada 1254 
-1 

em sesuai bagi vibrasi ulu,.. C-O-C . sedangkan 

pita pada 976 
-1 

em menunjukkan 

kanfor-masi trans . Inti aromatis 

ditun jukkan oleh pita pada 827 

Hesse , 1987). 

- 1 
em 

gugus alkena 

disubstitusi 

(Guenzler, 

Data - data in1 50suaj dang",n .truk tur mol ekul 

p-metok&is inamat yang mempuny.i iE>t ruktLlr molekul 

berikut: 

dang an 

para 

1987 . , 

butil 

i>ebagai 

Sedang pad~ pemeriks"an propi) p-metoksisinamat 

dan buti 1 p-metoksi~inamat hasil sintesis dengan 

spe k trometE'r ma~sa menunj uk kan pola fragmentasi sarna 

den~an pola fragmentasi untuk asam p-metoKsisinamat. 

y ajtu pada m/e : 178, 161, 147, 133 , 107, 89, 77, 69. Hal 
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dijelaskan berikut. O .. lam 

spektrom&ter malilia, mol ekul akan diub.h terlebih dahulu 

menjadi bentuk uapnya, setelah itu akan ditembak oleh 

elektron menjadi ion molekularny a untuk kemudian 

mengalami fragmentasi . Nampaknya propil p-metoksisinamat 

dan bu t! 1 p - metoksisinamat adalah janis s enyawa yang 

termasuk tidal'.. stabil terhadap suhu, sehingga beg! tu 

bar-ada dalam bentuk uapny a akan segera terpecah men jadi 

asam p-metoksisinamat. Hal ini menyebabkan spektrum massa 

ke dua senyawa in1 sarna deng a n s pektrum mass a dari asam 

p-metoksisinamat, dan tidal'.. ada 10n molekular p a d a mle 

220 ba~i prop!l p-metoksisinamat dan m/ e 234 untuk buti 1 

p-metoksisinamat (Budzikiewicz, 1980) . 

Pemeriksaan spektrum IR dari senyawa hasi! 

sintesis an tara amil alkchol denQan p-meto ksiKi namoil 

kl crida memberikan pita C-H jenuh pad a 2920 
-1 

em 

Vibrasi ulur bagi gugus karbonil Ester nampak pada 1699 

- 1 
em Gugus c-e terkonjugasi dengan 

terdeteksi pada 1635 
-1 

em Adany a 

inti 

i nti 

di t un j ukKan oleh pita-pi t a sera pan pad a 1~58 

-1 -1 
em ,dan 1508 em . Pita pada 

vibrasi ulur gug us e-o-c. Sedang 

1176 

pita 

-1 
em 

pada 

menunjukkan inti aroma tis tersubstitusi para. 

p i t a-pi ta sera pan di s e ki tar 1200 em- 1 hingga 

ar-omatis 

aroma t is 

- 1 
em 1~41 

menunjukkan 

111 3 
-1 

em 

Ban y aknya 

-1 
em 1400 
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menuju kkan bahwa senyawa yang dianaIi.is mempunyai rantai 

karbon jenuh yang cukup panjang (Guenzler, 1988; Hesse , 

1987) . 

Ion fragman pada m/ e 248 menunjukkan ion 

molekular M"". Selanjutny a bardas arkan ion-io,; fragmen 

pad a m/e 178, 161, 1 3 4, 109, 91, dan 69 dapat d ije laskan 

reak.i fragmentasi .ebagai berikut (Budzikiewicz, 1989). 

role. 

AH110 5 

-m/e. 118 . . 
~ 

1 

ell 0,0111 ., 
role, 13~ 
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Data tersebut 5esuai dengan 5truktur molekul amil 

p-metoksisinamat, yano mempunyai struktur molekul 5ab.gai 

Ukuran gugus alk11 dar! alkohol atau asam 

karboksilat mempengaruhi kecepatan reaksi esterifikas i. 

Hal tersebut mempengaruhi jumlah produk yang dihasilkan. 

Semakin besa,- ukuran gugus alkil yang bereaksi semakin 

rendah k&cepatan reaksinya (Becker, 1988) . Hal tersebut 

n a mpa I'. pada rendemen yang diperoleh dar! sintesis pada 

penelitian Inl. Amil p-metoksisinamat diperoleh dang an 

rendemen yang paling keeil yaitu hanya 52% 0 Sedangkan 

butil p-metoksisinamat diperoleh dangan rendemen 737., 

sedang propil p-metoksisinamat diperoleh dang an rendemen 

paling tinggi yai tu 797. . Hal tarsebut diperoleh karena 

ukuran gugus alkil terbesar pad a amil alkohol ., sehingga 

gugus ini sukar masuk pad a p-metoksi s inamoil klorida. 

Akibatnya hanya diperoleh rendemen yang keeil . 
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~.1. K .. simpulan 

BAB V 

KES!MPULAN DAN SARAN 

BerdasArk.n hasil pRnelitian yang diperoleh, 

maka dap.at dit,arik k.simpulan &&baQai b~rikltt. 

1. Senyawa yang berhas1l diiaolasi dar! kencur adalah 

trans et!l p-metoksisinamat. 

2. Etil p-metok.i&inamat dapat digunakan sebagai bahan 

baku dalam men.intesis propil p-metoksi&inamat, 

p-m.toksiainamat, dan amil p-mlltokslsinamat. 

buti 1 

3 . Sebelum digunakan untuk mensintesis der-llt homolog 

ester p-metoksisinamat. ittil p - 'metoksisinam,at har-us 

diubah kg bentuk aktifnya yaitu p-metoksisinamoil 

klorida. 

5.2. Saran 

Serda.arkan hoiS!l peneliti.m y~ng telah 

diperoleh, maka dapat diajukan saran yaitu agar diteliti 

akti v ita& tabir matahar! dar! prop!l p-metoksisinamat, 

butil p-metoksisinamat, dan amil 

telah di&intesis. 

.44 

p-metoksisinamat yang 

---- - --------
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