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RINGKASAN

PENGARUH SUBTITUEN PADA BENZOIL KLORIDA
TERHADAP PERSENTASE HASIL SINTESIS ANALOG 4-
FORMIL-2-METOKSIFENIL BENZOAT DENGAN IRADIASI

GELOMBANG MIKRO

Solomon Seah Putra

Berbagai penelitian menunjukkan bahwa turunan asam ferulat
berpotensi dikembangkan menjadi senyawa obat. Penelitian terbaru yang
telah dilakukan oleh Melania, (2021) meneliti tentang sintesis senyawa 4-
formil-2-metoksifenil-4-klorobenzoat sebagai senyawa antara dari turunan
asam ferulat yaitu asam 4-(4-kloro) benzoiloksi-3-metoksisinamat. Sintesis
4-formil-2-metoksifenil 4-klorobenzoat pada penelitian tersebut dilakukan
dengan mereaksikan vanilin dengan p-klorobenzoil klorida menggunakan
katalis piridin dengan iradiasi gelombang mikro. Pada penelitian ini akan
dilakukan sintesis 4-formil-2-metoksifenil benzoat tersubtitusi. Subtituen
metoksi dan metil pada benzoil klorida memiliki sifat pendorong elektron
sedangkan subtituen kloro pada benzoil klorida memiliki sifat penarik
elektron. Sehingga pada penelitian ini, diharapkan mendapat informasi
mengenai pengaruh subtituen pada benzoil klorida terhadap persentase hasil
sintesis.

Pada penelitian ini telah dilakukan sintesis 4-formil-2-metoksifenil
benzoat tersubtitusi. Reaksi ini dilakukan dengan mereaksikan vanilin dan
benzoil klorida tersubtitusi dengan katalis TEA menggunakan iradiasi
gelombang mikro dengan daya 200 watt. Campuran reaksi disampling setiap
30 detik untuk melihat kesempurnaan hasil reaksi. Uji kesempurnaan hasil
reaksi dilakukan menggunakan kromatografi lapis tipis. Sedikit campuran
senyawa yang diambil tiap sampling dilarutkan dalam kloroform, lalu
larutan ditotolkan pada lempeng KLT dan dieluasi menggunakan fase gerak
kloroform : etil asetat = 2 : 1. Pemisahan dilakukan dengan menambahkan
Na,COs 5% pada campuran reaksi dan diaduk lalu disaring menggunakan
corong buchner. Residu yang didapat dilakukan proses KLT hingga
mendapatkan satu noda yaitu noda 4-formil-2-metoksifenil metilbenzoat
tersubtitusi. Setelah mendapat satu noda, residu dikeringkan kemudian
ditimbang dan didapat rata-rata persentase hasil reaksi 4-formil-2-
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metoksifenil benzoat tanpa substituen sebesar 63,33%; tersubtitusi metoksi
sebesar 55,59%; tersubtitusi metil 72,59% dan tersubtitusi kloro 11,06%.
Selanjutnya dilakukan identifikasi struktur untuk dengan spektrofotometer
UV-Vis, IR, H-NMR serta diuji jarak lebur.

Pada spektrum UV-Vis panjang gelombang dari 4-formil-2-
metoksifenil benzoat tanpa substituen sebesar 222 nm, tersubtitusi metoksi
sebesar 268 nm, tersubtitusi metil 254 nm dan tersubtitusi kloro 254 nm.
Panjang gelombang maksimum senyawa senyawa tersebut dibandingkan
dengan vanilin yaitu 230 nm. Adanya pergeseran lamda maksimum ini
menunjukkan adanya perubahan struktur dan terbentuknya senyawa yang
berbeda dari senyawa awal vanilin. Berdasarkan hasil dari spektrofotometri
IR, vanilin telah mengalami modifikasi menjadi senyawa 4-formil-2-
metoksifenil benzoat tersubtitusi, ditunjukkan oleh hilangnya spektrum OH
fenolik yang dimiliki oleh vanilin pada bilangan gelombang 3140,21 ¢cm!
pada semua turunan 4-formil-2-metoksifenil benzoat, dan munculnya ikatan
C=0 ester yang menunjukkan telah terbentuknya ikatan ester, yang
ditunjukkan oleh peak pada bilangan gelombang 1729,91 pada 4-formil-2-
metoksifenil benzoat tanpa substituen, 1786,17 pada 4-formil-2-metoksifenil
benzoat tersubtitusi metoksi, 1729,06 pada 4-formil-2-metoksifenil benzoat
tersubtitusi metil dan 1739,33 pada 4-formil-2-metoksifenil benzoat
tersubtitusi kloro. Pada pengujian H-NMR didapat senyawa 4-formil-2-
metoksifenil benzoat memiliki 12 proton, yaitu 1 proton pada gugus aldehid,
3 proton pada metoksi yang terikat pada cincin aromatis vanilin, 3 proton
pada cincin aromatis vanilin, dan 5 proton pada cincin aromatis ester. Pada
spektrum H-NMR dapat dilihat bahwa terdapat 12 proton pada senyawa yang
diuji. 1 proton pada gugus aldehid ditunjukkan dengan chemical shift 9,962
ppm, 8 proton pada cincin aromatis pada chemical shift 7,328-8,212. Proton
dari gugus metoksi ditunjukkan pada chemical shift 3,872 ppm. Lalu untuk
senyawa 4-formil-2-metoksifenil 4-metoksibenzoat secara teoritis memiliki
14 proton, namun pada spektrum H-NMR dapat dilihat bahwa terdapat 15
proton pada senyawa yang diuji. 1 proton pada gugus aldehid ditunjukkan
dengan chemical shift 9,968 ppm. 7 proton pada cincin aromatis pada
chemical shift 6,977-8,166. Proton dari gugus metoksi ditunjukkan pada
chemical shift 3,890 ppm. Adanya integrasi sebesar 7H menunjukkan bahwa
terdapat 1 proton berlebih pada gugus metoksi, yang seharusnya hanya
berjumlah 6 proton yang dapat diartikan bahwa terdapat lebih dari 2 gugus
metoksi pada senyawa hasil, sehingga dapat disimpulkan bahwa senyawa
hasil adalah benar 4-formil-2-metoksifenil 4-metoksibenzoat, namun tidak
dalam keadaan murni, melainkan terdapat pengotor yang berbanding 1:3
dengan senyawa yang diinginkan. Selanjutnya spektrum H-NMR 4-formil-
2-metoksifenil 4-metilbenzoat terdapat 14 proton pada senyawa yang diuji.
1 proton pada gugus aldehid ditunjukkan dengan chemical shift 9,969 ppm.
7 proton pada cincin aromatis dari chemical shift 7,304-8,101. Proton dari
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gugus metoksi ditunjukkan pada chemical shift 3,878 ppm. Dari hasil uji
kemurnian dan uji identifikasi struktur telah membuktikan bahwa senyawa
yang terbentuk adalah 4-formil-2-metoksifenil 4-metilbenzoat dan dalam
keadaan murni. Hal ini mendukung hipotesis bahwa 4-formil-2-metoksifenil
4-metilbenzoat dapat disintesis dengan reaksi asilasi vanilin dengan p-
metilbenzoil klorida menggunakan iradiasi gelombang mikro. Senyawa 4-
formil-2-metoksifenil 4-klorobenzoat pada spektrum H-NMR ditunjukkan
bahwa terdapat 11 proton pada senyawa yang diuji. 1 proton pada gugus
aldehid ditunjukkan dengan chemical shift 9,985 ppm. 7 proton pada cincin
aromatis dari chemical shift 6,725-8,158. Proton dari gugus metoksi
ditunjukkan pada chemical shift 3,892 ppm. Dari hasil uji kemurnian dan uji
identifikasi struktur telah membuktikan bahwa senyawa yang terbentuk
adalah 4-formil-2-metoksifenil 4-klorobenzoat dan dalam keadaan murni.
Hal ini mendukung hipotesis bahwa 4-formil-2-metoksifenil 4-klorobenzoat
dapat disintesis dengan reaksi asilasi vanilin dengan p-klorobenzoil klorida
menggunakan iradiasi gelombang mikro. Analisis statistik One Way ANOVA
menunjukkan nilai signifikansi 0,000 yang lebih kecil dari 0,05. Artinya
terdapat pengaruh perbedaan subtituen metoksi, metil, kloro, dan tanpa
subtituen pada benzoil klorida terhadap persentase hasil sintesis 4-formil-2-
metoksifenil benzoat tersubtitusi.

Data-data pengujian tersebut mendukung hipotesis penelitian bahwa
senyawa 4-formil-2-metoksi fenil benzoat tersubtitusi dapat disintesis dari
reaksi esterifikasi vanilin dengan benzoil klorida tersubtitusi menggunakan
katalis TEA dengan iradiasi gelombang mikro, dan terdapat pengaruh
subsitituen terhadap persentase hasil reaksi senyawa hasil sintesis.
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ABSTRACT

The Effect of Subtituents at Benzoyl Chloride on the Yield Percentage of
the Synthesis of 4-Formyl-2-Methoxyphenyl Benzoate Analogue with
Microwave Iradiation

Solomon Seah Putra

In this study, a substituted 4-formyl-2-methoxyphenyl benzoate was
synthesized. This reaction is carried out by reacting vanillin and substituted
benzoyl chloride with a TEA catalyst using microwave irradiation with a
power of 200 watts. The average yield percentage of the reaction product 4-
formyl-2-methoxyphenyl benzoate without substituent was 63.33%,
substituted by methoxy was 55.59%, substituted by methyl was 72.59% and
11.06% for chloro substituted. Furthermore, the synthesis product identified
with UV-Vis, IR, H-NMR spectrophotometers and tested for melting point
test. The purity test was carried out by TLC and it was found that the
resulting compound of substituted 4-formyl-2-methoxyphenyl benzoate was
pure. The average yield percentage of reaction product of 4-formyl-2-
methoxyphenyl benzoate without substituent was 63.33%; substituted by
methoxy was 55.59%; substituted by methyl was 72.59% and substituted by
chloro was 11.06%. One Way ANOVA statistical analysis showed a
significance value of 0.000 which is smaller than 0.05. This means that there
are differences in the effect of methoxy, methyl, chloro, and no substituents
on benzoyl chloride on the yield percentage of substituted 4-formyl-2-
methoxyphenyl benzoate. These test data support the research hypothesis
that substituted 4-formyl-2-methoxy phenyl benzoate can be synthesized
from the esterification reaction of vanillin with substituted benzoyl chloride
using a TEA catalyst with microwave irradiation, and that there is an effect
of the substituent on the percentage of the reaction product of the synthesized
compound.

Keywords : COVID-19, ferulic acid, good health and well being, microwave
irradiation, vanillin analogue
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