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Abstract

A drug compounds can be obtained through synthesis by modifying the structure of potential.
Gallic acid and cinnamaldehyde alleged to have potent antioxidant activity. If two compounds
are combined is expected to form a compound that increase the activity by synergy rule. The
synthesis involves reacting 5 mmol of gallic acid with 22 mmolcinnamaldehyde using
concentrated sulfuric acid as catalyst. The mixtureof reactant was inserted to the microwave for
2 minutes. The product was stored in a temperature 8 € for 24 hours to obtain a precipitate.
The precipitate was dried and tested its melting point value, TLC and IR.The result of the
melting point of the target molecule ranges from 124.7-183,2°C showed that the product
obtained is not pure. Results of thin layer chromatography and IR indicating the presence of a
new compound that forms marked by the value of Rf 0.68 in the mobile phase of methanol:water
(3: 1) in the reverse phase system and Rf 0.76 in the mobile phase n-hexane: ethyl acetate:
methanol (4: 6: 20uL) in the normal phase system. The target compound had a specific marker
peak ester group (C-O) at a frequency of 1249.87 and 1195.87 that were not represented by
starting material. The results formed the yield of 76.35%. The results demonstrated that the
(2E) -3- phenylprop-2-enoyl-3,4,5-trihydroxybenzoatecould be synthesized using microwave
method.

Keywords: Heating, Gallic acid, Cinnamaldehyde, Microwave, (2E) -3- fenilprop-2-enoil 3,4,5-
trihidroksibenzoat.

1. PENDAHULUAN farmakologi serta menurunkan efek samping

Penyakit kanker merupakan salah satu
penyebab kematian utama di dunia. Pada
tahun 2012, sekitar 8,2 juta kematian
disebabkan oleh kanker. Penyebab tingginya
resiko kematian ini dikarenakan masih belum
ditemukannya obat kanker yang dapat
membunuh sel kanker tanpa merusak sel
sehat. Pengembangan terhadap obat kanker
sudah banyak dilakukan seperti modifikasi
terhadap beberapa molekul obat. Salah satu
cara modifikasi yang sering digunakan
adalahsintesis.

Sintesis merupakan salah satu cara
modifikasi senyawa atau penggabungan dua
atau lebih molekul obat menjadi satu molekul
obat baru. Modifikasi senyawa ini
dimaksudkan untuk meningkatkan efek

obat (Siddhartet al.,2005). Salah satu metode
sintesis yang digunakan adalah dengan
menggunakan gelombang mikro. Gelombang
mikro adalah suatu gelombang
elektromagnetik dengan kemampuan
memanaskan suatu senyawa ionik atau
senyawa yang memiliki momen  dipol.
Sintesis senyawa organik dengan gelombang
mikro dapat memperbaiki atau meningkatkan
efisiensi reaksi dengan cara mempercepat
waktu reaksi dan meningkatkan jumlah
rendemen produk yang dihasilkan
(Fitriani,2008). Peneliti ingin meneliti lebih
lanjut mengenai modifikasi penggabungan
asam galat dengan sinamaldehid dan
diharapkan  hasil  sintesis ini dapat
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diaplikasikan sebagai pengembangan obat
kanker.

Asam  galat merupakan  senyawa
fenolikyang ditandai dengan adanya 3 gugus
hidroksil. Struktur asam galat cenderung
stabil menyebabkan asam galat bersifat
kurang reaktif. Oleh karena itu senyawa asam
galat memerlukan  reaksi esterifikasi,
metilasi, atau dilakukan pemanasan pada
suhu tinggi agar lebih reaktif sehingga bisa
direaksikan dengan senyawa lain (Belinda,
2011). Asam galat dan turunannya memiliki
aktivitas sebagai anti bakteri, anti jamur, dan
anti kanker (Kaur, 2014). Sinamaldehid yang
termasuk  golongan  fenilpropanoidyang
berperan penting dalam aktivitas antioksidan
(Prasetyaningrumetal.,2012).

Penelitian ini dilakukan dengan reaksi
esterifikasi asam galat dengan sinamaldehid
menggunakan gelombang mikro sebagai
kondisi pemanasan dan asam sulfat sebagai
pereaksi. Adanya gelombang  mikro
diharapkan mempersingkat waktu
berjalannya reaksi, karena jika esterifikasi
dilakukan dengan metode pemanasan secara
konvensional maka memerlukan waktu yang
cukup lama dan kecepatan reaksi yang
rendah karenaberkesetimbangan.

2. KAJIAN LITERATUR

Pengembangan senyawa bahan alam yang
mempunya efek farmakologis mulai menjadi
fokus para peneliti untuk terapi obat di masa
depan. Salah satu isolat bahan alam yang
memiliki aktivitas biologis adalah asam
galat. Asam galat terdiri dari trifenol dan
satu gugus asam karboksilat. Turunan asam
galat berpotensi dalam biodegrabilitas dan
biokompatibilitas yang dapat meningkatkan
efek terapetik dan menurunkan efek
sampingnya (Hamid etal, 2010). Asam galat
merupakan senyawa yang bersifat kurang
reaktif karena strukturnya yang cenderung
stabil, maka diperlukan adanya modifikasi
struktur asam galat bila akan mereaksikannya
dengan senyawa lain. Cara mengubah asam
galat menjadi lebih reaktif yaitu dengan
esterifikasi atau dengan pemanasan pada
suhu tinggi. Berdasarkan Belinda (2011)
hasil sintesis asam galat dengan gliserol
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melalui reaksi esterifikasi menggunakan
metode microwave menghasilkan senyawa
ester.

Sintesis dengan metode microwave yang
sama telah dilakukan oleh Kumar (2008)
dibantu dengan katalis asam sulfat. Waktu
sintesis yang dibutuhkan 90 detik dengan

hasil rendemen sebesar 50%. Metode
pemanasan  lainnya  dilakukan  untuk
mensintesis asam galat dengan lemak

membentuk turunan napthophenone dengan
metode esterifikasi pada rantai samping asam
galat. Hasil sintesis memperoleh rendemen
sebanyak 83% (Negiet. al., 2005).

3. METODE PENELITIAN

Sintesis dilakukan dengan cara 5 mmol
asam galat ditambah 22 mmolsinamaldehide.
Campuran ditambahkan 1 tetes H2SO4
masukkan ke dalam microwave dipanaskan
pada posisiwarming selama 2 menit.
Campuran dibiarkan dingin dan simpan pada
suhu 8°C selama 24 jam hingga terbentuk
endapan. Endapan disaring dan dikeringkan
dalam desikator.

Uji kromatografi Lapis Tipis (KLT)
produk hasil sintesis dilakukan dengan
menggunakan silika gel 60 F254 dengan fase
gerak n-heksan : etil asetat : metanol (2:3:
0,01 v/v). Uji KLT juga dilakukan dengan
menggunakan fase diam silika C18 dan fase
gerak metanol : air (3:1 v/v). Senyawa hasil
sintesis diuji titik lebur dan kelarutannya
dalam pelarut heksane, etil asetat, etanol
absolut dan akuades. Uji elusidasi struktur
dilakukan dengan menggunakan FTIR
(FourierTransformInfraredSpectroscopy)
dengan metode pelet KBr.

4. HASIL DAN PEMBAHASAN
a. Sintesis asam galat dansinamaldehid

Sintesis dilakukan dengan menggunakan
reaksi esterifikasifischer dengan bantuan
microwave. Prinsip dasar penggunaan
microwave  adalah  efisiensi  dalam
memanaskan campuran reaksi dengan
menggunakan efek panas gelombang
mikro.
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Tabel 1. Hasil pemeriksaan organoleptis
molekul target

Pemeriksaan Hasil
Berat 1,1033 gram
Bentuk Gumpalan serbuk
Warna Coklat muda
Bau Bau lemah
Rendemen 76,35 %

Sintesis asam galat dengan sinamaldehid
dilakukan dengan ditambah asam sulfat
dimaksudkan agar reaksi berlangsung
secara maksimal. Kemudian dipanaskan
menggunakan microwave. Hasil
organoleptis senyawa hasil sintesis dapat
dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1 menunjukkan bahwa
rendemen yang diperoleh dari hasil sintesis
cukup banyak. Hal ini menunjukkan bahwa
asam galat dan sinamaldehide mudah untuk
direaksikan.

b. Uji titik lebur senyawa (2E)-3-
fenilprop-2-enoil-trihidroksibenzoat

Titik  lebur  digunakan  untuk
mengidentifikasi senyawa organik dan
memastikan kemurniannya. Jika senyawa
mengandung banyak pengotor didalamnya
maka semakin rendah nilai titik leburnya.
Titik lebur suatu senyawa akan meningkat
apabila berat molekulnya meningkat, dan
titik didih suatu senyawa akan meningkat
jika ukuran molekulnya juga meningkat
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(Sarker. Satyajitand Nahar, 2009).
Tabel 2. Data hasil MeltingPoint molekul

target
Senyawa Range(°C)
Asam galat* 250
Sinamaldehid** -7.5
Produk sintesis 124,7-183,2
Asam sinamat*** 133

Keterangan : *Sawantand Chavan,2013
** Lide, 1990
*** Amalia etal., 2013

Tabel 2 menunjukkan bahwa hasil uji titik
lebur produk sintesis belum  murni.
Senyawa dikatakan murni apabila memiliki
rentang titik lebur < 2°C (Ritmaleni&
Nurcahyani, 2006). Sedangkan senyawa
produk sintesis memiliki rentang yang lebar
yaitu > 2°C. Hal ini terjadi karena produk
sintesis belum dilakukan proses pemurnian.

c¢. Hasil Kromatografi Lapis Tipis(KLT)

Uji KLT secara kualitatif yaitu dengan
cara membandingkan nilai Rf masing-masing
spot yang terbentuk pada plat KLT.

Keterangan !

1. Sinamaldehid
2. Asam galat

3. Senyawa produk

a. Spot Sinamaldehid

b. Spot Asam galat

¢. Spot Senyaws Produk

Gambar 1. Profil KLT hasil sintesis dan starting material.
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Gambar 1 menunjukan hasil pemeriksaan
KLT dalam fase diam silika C18 (KLT A)
diperolen spot pada senyawa target
dengan nilai Rf sebesar 0,76. Nilai ini
hampir sama dengan nilai
Rfspotsinamaldehid yaitu sebesar 0,68
dan 0,72. Spot asam galat berada jauh
diatas dengan nilai Rf sebesar0,94.

Hasil pemeriksaan KLT dalam fase
diam silika gel 254 (KLT B , KLT C)
diketahui bahwa terdapat 2 spot pada
senyawa target. Salah satu spot memiliki
Rf sama dengan spotsinamaldehid sebesar
0,96. Oleh karena itu dapatdisimpulkan
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bahwa senyawa tersebut adalah senyawa
sinamaldehid sisa reaksi.

Spot lain yang berada dibawa
spotsinamaldehid merupakan spot dari
senyawa baru yang terbentuk. Spot asam
galat pada fase diam silika gel
254memiliki nilai Rf cukup kecil yaitu
0,14 (KLT B) dan 02 (KLTC).

Spotsinamal-dehid pada fase normal
terdapat 2spot menunjukkan bahwa
sinamaldehid yang digunakan
telahmengalami  oksidsi.  Sinamaldehid

dapatteroksidasi padagu-
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Gambar 2. Hasil FTIR A. Sinamaldehid, B. Produk sintesis, C. Asam galat.

gus aldehidnya sehingga pada ikatan rangkap
akan terbentuk asam sinamat yang pada
akhirnya akan membentuk asam benzoat dan
benzaldehid (Amalia etal.,2013).

d. Hasil UjiFTIR

Uji FTIR dilakukan untuk
mengidentifikasi gugus fungsi yang terdapat
pada senyawa hasil sintesis. Identifikasi ini
dilakukan dengan menggunakan metode
pelet KBr.Masing-masing spektra produk
sintesis yang ada pada gambar 7 memiliki
pola yang berbeda dari starting material
yang  digunakan  (asam galat dan
sinamaldehid) yang menunjukkan adanya
senyawa baru.

Terdapat ciri khas dari hasil FTIR produk
sintesis dari suatu ester, yaitu adanya serapan
yang muncul pada 1249,87 dan 1195,87.
Menurut Paviaetal. (2008) adanya serapan C-
O ditandai dengan adanya dua serapan atau
lebih dimana salah satunya lebih kuat dan
lebih besar bila dibandingkan dengan yang
lainnya. Serapan muncul dalam bilangan
gelombang 1300 sampai 1000 cm™.
Berdasarkan identifikasi tersebut, maka
diketahui bahwa senyawa produk yang
terbentuk merupakan senyawa ester.

5. SIMPULAN

Sintesis senyawa (2E) -3- fenilprop -2-
enoil 3,45 —trihidroksibenzoat  dapat
dilakukan dengan mereaksikan asam galat
dengan sinamaldehid. Hasil sintesis yang
diperoleh berupan gumpalan serbuk, berbau
khas, dan berat yang diperoleh 1.1033 gram.

Senyawa ini memiliki kelarutan dalam etanol
absolut sebesar 1:20 sehingga termasuk
kategori larut dalam etanol absolut.
Berdasarkan hasil Uji FTIR, senyawa hasil
sintesis terbentuk merupakan senyawa ester
dengan serapan spektra yang ditunjukkan
yaitu sebesar 1249,87 dan 1195,87. Sintesis
senyawa (2E) -3- fenilprop -2- enoil 3,4,5 —
trihidroksibenzoatmengahsilkan ~ rendemen
76,35 %.
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