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Abstract

Gallic acid and vanillin are medicines that have anticancer potency of synergism, if
both of them were reacted in order to get new compound and to have a better activity. Its
docking study expressed a better value than native ligand of receptor. The resultis expected to
have a positive correlation with biological activity. Synthesis of gallicderivatives had been
donefrom gallic acid and vanillin by reacting sodium vanillate with gallic acid at 40°C. The
product was tested by chromatographyanalyzes, melting point tester and its IR spectrum using
FTIR. The white powder yieldobtained was 26.88%. Its chromatogram showed the formation of
a new compound at Rf 0.5. The test results showed its IR spectrum of ester group at wavelength
number of 1280 to 1188cm™. It can be concluded that synthesis of gallic or 4-formyl-2-
methoxyphenyl-3,4,5-trihidroxybenzoichad apparently success by heating at40°C.
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1. PENDAHULUAN

Kanker merupakan salah  satu
penyakit yang menyebabkan angka kematian
utama diseluruh dunia. Laporan Badan

Kesehatan Dunia (WHO) pada tahun 2012
sekitar 8,2 juta kematian disebabkan oleh
kanker, sedangkan pada tahun 2014 di
Indonesia terdapat 48 ribu kasus kematian
yang disebabkan oleh kanker. Penyebabnya
salah satunya adalah karena belum
ditemukannya obat kanker yang dapat
menyembuhkannya secara tuntas dan bekerja
secara selektif terhadap sel kanker, sehingga
perlu dikembangkan obat antikanker yang
mempunyai efek terapetik baik. Asam galat
dan vanilin mempunyai gugus fungsional
berupa gugus hidroksil yang merupakan
golongan fenolik dan adanya gugus asam
karboksilat pada asam galat, dimana gugus
tersebut dapat menghasilkan suatu senyawa
atau turunan yang berpotensi  untuk
meningkatkan efek terapetik dan
menurunkan efek samping (Kaur etal., 2014).
Hasil  kajiandockingmenggunakan
PLANTSoleh Kuswandi (2015) dinyatakan
bahwaenergi ikatan antara ligan dengan

reseptor dari produk reaksi asam  galat
dengan vanilindidapatkan nilai-
89,717kkal/mol, dimana asam galat hanya -
72,571kkal/mol terhadap Human Estrogen
Receptor (Protein target yang  sangat
berperan dalam pertumbuhan kanker).Hasil
penelitian tersebut menunjukan bahwa asam
galat dan vanilin mempunyai gugus
fungsional yang dapat direaksikan untuk
mendapatkan senyawa baruyang berpotensi
sebagai anti-kanker.

Berdasarkan uraian di atas penelitian ini
bertujuan untuk mendapatkan 4-formil-2-
metoksifenil-3,4,5-trihidroksi-benzoat  dari
asam galat dan vanillatdengan rendemen

yang tinggi.
2. KAJIAN LITERATUR

Gugus hidroksil yang terdapat di
dalam asam galat dan karboksilat di dalam
vanilin dapat menghasilkan banyak ester
(Kaur etal., 2014). Asam galat merupakan
senyawa yang kurang reaktif karena
strukturnya yang cenderung stabil, oleh
karena itu perlu adanya modifikasi struktur
asam galat. Belinda (2011) telah melakukan
penelitian sintesis asam galat dengan gliserol
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melalui reaksi esterifikasi dan menggunakan
metode microwavedimana perannya untuk
mempercepat reaksi yang terjadi. Sintesis
dengan menggunakan pemanasan pada suhu
60°C telah dilakukan Kumar(2008).

Hasil modifikasi yang dikerjakan
Belinda (2011) diperoleh suatu senyawa
ester. Sama halnya seperti yang dilakukan
oleh Rastuti (2009) dengan bantuan
pemanasan pada suhu 60° selama 25 menit,
antara vanilin dengan verataldehid dalam
kondisi basa NaOH dengan rendemen87,7%

3. METODE PENELITIAN

Sintesis diawali dengan mereaksikan
vanilin(0,7940 g; 5mmol) dan natrium
bikarbonat (0,336 g; 4 mmol) pada suhu
40°C selama 25 menit. Larutan hasil tersebut
ditambahkan dengan asam galat (1,307 g;
7,6 mmol) dan dikondisikan pada suhu 30°C
dan 40°C selama 25 menit, setelah
mendapatkan endapan. Endapan disaring dan
dikeringkan didalamdesikator.

Uji kromatografi Lapis Tipis (KLT)
produk hasil sintesis dilakukan dengan
menggunakan silika gel 60 F254 dengan fase
gerak kloroform:n-heksan (9:1 v/v) dan
kloroform:n-heksan:etil asetat (7:2:1 v/viv). .
Senyawa hasil sintesis diuji titik lebur dan
Uji elusidasi struktur dilakukan dengan
menggunakan FTIR (Fourier Transform
InfraredSpectroscopy) dengan metode pelet
KBr.

4. HASIL DAN PEMBAHASAN

Reaksi pembentukan natrium vanilat

Reaksi dari vanilin dengan natrium
bikarbonat menghasilkan vanilat yang diduga
mengandung 76 mg dalam 40 mL pelarut.
Pembentukan natrium vanilat dimaksudkan
untuk mengubah gugus OH vanilin, hal ini
penting karena jika tidak dilakukan maka
keberadaan gugus OH yang bersifat asam
diduga dapat mengganggu tahap-tahap reaksi
selanjutnya, khususnya dalam hal reaksi yang
melibatkan basa atau nukleofil (Jumina et al.,
2001).
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Rendemen hasil sintesis (Tabel 1)
memperlihatkan bahwa rendemen tanpa
memperhatikan tingkat kemurniannya
diperoleh nilai pada suhu 40°C lebih tinggi
dibandingkan dengan suhu 30°C. Apabila
dilihat dari hasil Rastuti etal. (2001) maka
dapat diduga suhu 60°C benar akan diperoleh
rendemen yang tertinggi walaupun dalam
penelitian ini, sintesis produk pada kondisi
yang sama tidak dilakukan.

Tabel 1.0rganoleptis, rendemen hasil sintesis
asam galat dan Natrium vanilat.

Kondisi Organoleptis % Rendemen
Suhu 30°C Serbuk Putih dan 4,358%
berbau wangi
Suhu 40°C SerbukPutih 26,88%
Kecoklatan dan
berbau wangi

Kumar etal. (2012), mengungkapkan
bahwa organoleptis dari vanilin adalah
serbuk berwarna putih, namun dari hasil
pengamatan organoleptis pada suhu 40°C
terdapat perbedaan yaitu warna produk
berupa serbuk berwarna putih kecoklatan.
Hal ini menandai masih belum sempurna
reaksi yang berlangsung. Kondisi suhu reaksi
pada 30°C membuktikan bahwa reaksi ini
memerlukan bantuan energi eksternal (panas)
untuk membantu kecepatanreaksi.

Penetapan kemurnian senyawa target

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

(@) (b)

Gambar 1. Profil kromatogram KLT produk
sintesis (400C) menggunakan lempengKLT silika

GF®'dengan fase gerak  (a)kloroform:n-
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heksan(9:1);
(7:2:1)  dimana
dan3:asam galat.

(b) kloroform:n-heksan:etilasetat
1:baku  vanilin,2:produk

Gambar 1 menunjukan hasil pemeriksaan
KLT dalam fase diam silika gel 254 (KLT a
dan b) diketahui bahwa terdapat 2 spot pada
senyawa target. Salah satu spot memiliki Rf
sama dengan spot vanilin sebesar 0,5 (KLT
d dan 0,8 (KLT b), oleh karena itu dapat
disimpulkan bahwa senyawa tersebut adalah
senyawa vanilin sisareaksi.

Bercak asam galat dan yang sejenis pada
pemisahan produk berada tetap pada poin
awal penotolan. Hal ini membuktikan bahwa
asam galat terikat kuat dengan silika.

Uji titik lebur

Keberhasilan terbentuknya senyawa
baru dapat dilihat dari rentang antara titik
lebur produk dan dapat dibandingkan dengan
nilai titik lebur dari masing-masing starting
material ~ (Tabel 2). 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 jugameningkat

Tabel 2.Perbandingan titik lebur asam
galat, vanilin dan produk (40°C)

Senyawa Range (°C)
Asam Galat 250
Senyawa Target 171-191
Vanilin 80-81

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
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dilakukan proses pemurnian

Gambar.2. Perbandingan profil spektralR
produk (b) dan asam galat(a).

Uji IR Senyawa Target

Hasil uji spektrokopilR memperlihatkan
pola puncak yang sedikit berbeda jika
dibandingkan dengan spektra IR asam galat.
Gugus fungsi yang menjadi penanda
terbentuknya senyawa target adalah gugus
ester, yaitu adanya serapan yang muncul
pada 1280,15 dan 1188,15. 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 4 formil-2-metoksifenil
3,4,5-trihidroksibenzoat  dapat  disintesis
dengan rendemen terbesar pada suhu 40°C
dengan rendemen26,88 % dimana dapat
dikatakan reaksi tidak berlangsung baik
selama 25 menit pada suhu 30°C.
Pembuktian bahwa reaksi memiliki korelasi
antara suhu dan rendemen perlu dibuktikan
dengan penelitian pada suhu di atas 60°C.
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