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Artikel Penelitian

Sintesis Senyawa Propan-2-il-tetradekanoat melalui Metode
Refluks dan Kombinasi dengan Iradiasi Gelombang Mikro

Harry Santosa
Departeman Kimia Farmasi, Fakuftas Farmas Uneversitas Surabaya, Indanesia

Korespondens. Morry Senteso
i by s sEn i rbayo ol

Srbmiteed | 14-1 |-2018, Reveredf @ 04-03- 2009, Accepeed | 29-001-2010

ABSTRAK: Twjuan penelitian inl adalah melakukan sintesis senyawa propan-2-=i-tetradekanoat dan
asam miristat dan 2-prepanol dengan kstalts asan sulfar pekat. Ada dua metede vang digunakan v
it metade konvensional dan kombirasi melalud isadiag gelombang mikro, Hasil penelitian msenanjul
kan babwa metsde irodissl gelombang mikeo membesihan persentase produk yang lebih haik (85%)
dibandunghan dengan netoede konvensional (64%). Ujl kemurnian hasil sintesis menggunakan KLT de
ngan berbagoi fase perak menunjulhan keberhasiban balk metode konvensional maupun iradiasi pe
lomsbang mikre dalam meaghasilkan senyawa produk. Senyawa propan-2-il tetradekanoat yang dipar
oleh hemudizn dikarskterisasi sifar fisikanya dan dipereleh dara antaea lain otk didih = 237-240°C (210
mmHgl: indeks blas [al) = 14353 (20°C) densitag = OHSLE gfem® (25%C) Data Rarakterisasi struktur
mengeunalan B dan NME juga berhasil mengkonbirmasi terisenmuknya senwa propan-2-il revradelarns-
At vang ditunjokkan dengain sdanya egas bungss ester serbi Botal proten eserts liglungan Bimidia

Hata kunc: propan-L-il-tetradekanpat sintesis; reflulks; irmdiasi gelombang mikro

ABSTRALT: This reseerch wos aimed to suntesize proper- 2 tetrodeceroa e from myristic oeid grd prapos
2ol with the helg af concentrated splfieric acid, Two methody af swathesis were coappared in this study (cimvimn-
rignail rzjrw: remdf combinadion with rmcrosrse srracliotion ] The reselts sl thoe tee Toter Rad pielded higsher
amant ﬂfpr:ldu.:'l! FA5%) cormpared fo Ehe fornier (4% ) Nevereieilesy, both mekiadys ferve soeoessfudly proidiced
pm,h:m-.'-."-y] tetradecanmate wihich wirs proven by TLE in severnd differert eluent Furthermore, phyesical choro
terizatinn of the devignated compowrd bas vielned severnl data, namely: bailing peine = 237240 (210 mmiig):
refractive index (nld] = 14353 [20°C); dengity = RESIE gfom! (25°0) Dlrmpeely, chemical sbructure chorae-
rerization uolng InfFored ard NMR fpectrotoony have confirmed the formoetion of progan-2-0 etradecanoate.

.PL"E_FH"DI‘EFE‘: propan-2-¢ etrodeconmnte; sprtfens; n-,ﬂ:rx et e roweree e o
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Sintesls Senyaws Propan-2=l-etradekanear melalu Metode Felluks dan Bombinash dengas kadies Gelmbang Mo

1. Pendahuluan

Fada negara dengan alam tropis seperti Indo-
nesig. kelembaban udara yang tinggl dan tidak
stabil dapat menjadi penyebab penuaan din, jika
kulit tidak dilindungi dengan baik. Salah sato cara
untuk melindungl kelembaban Rulit adalah ghe-
ngan mengghnakan pelembab yvang dapat mem-
pertahankan kadar air dalam kolit (1], Propan-
2-il-tevradekanoat atau yang lebih umum dikenal
dengan isopropil miristat, merupakan salah satu
cuntoh senyawa yang termasubk ke dalam golo-
ngan tersebut Senyawa inl merupakan cslel vang
bersifat lipofil dengan sifat sebaran yang cukup
baik pada kulit [2). Salah satu keunggulan dari se-
nyawa ini yaitu tidak mudah menjadi tengik serta
dapat digunakan juga schagai pelarut vang baik
bagi minyak nabati dan hewani, vitamin yamg
larut dalam lemak, hormon, dan lain-Liin. [sopro-
pil miiriztat umumnya digunakan dalam kosmetik
dan sediaan obat topikal (3).

Senyawa  propan-2-il-tetradekanoat  dapat
disintesis melalui reaksi esterifikasi Fischer dar
azm o mwiristat dan Z-propancl dengan kataliy
asam sulfat {4.5). Faktor-faktor yang mempe-
ngaruhi reaksi ini adalah halangan sterik, jum-
fah pereaksi, lama pemanasan, dan katalis vang
digunakan [6). Dalam suatu reaksi esterifikass,
dengan bertambahnya halangan sterik, laju pem-
bentukan ester akan menurun, mengakibatkan
persentase haszil sintesis makin turun, Reaks es-
teritikasi Fischer merupakan reaksi vang bersifat
reverstbel, sehingga dengan adanya baham swal
vang bermolekol besan kesetimbangan reakss
akan cenderung bergeser ke kiri, Akitsitnya ba
sil yang diperoieh akan berkurang Salah st
card untuk memperoleh produk yang lehih tinggi
vaitu dengan mepambabkan pereaksi yang lebih
murih secara berlebih (7).

Untuk mempercepat reakst kimia, dapar di-
lakukan melalul pemanasan dan dengan penam-
bahan katalis. Pemanasan dapat meningkatkan
laju reaksi dengan cara memberi energl bag
molekul reaktan untuk melewati penghalang
energi aktivasi. Aspek int dapat ditinjau dari dua

segi yaitu suhu pemanasan dan [ama pemanasan
[B) Sementara itu, katalis juga dapat ditambah-
kan untuk menghindart penggunaan subu tinggi
dalam suatu reaksi yvang dapat memicu terjadi-
nya degradasi substrat mavpun produle [900],
Katalis vang umum dipaksi pada reakss esterifi-
kiasi Fischer adalah azam sullat pekat atau asam
kborida pekat. Dilaporkan bahwa pada sintesis es-
ter metil asetat, pemakatan katalis asam klorida
pekat mempunyal tingkat hidrolisis ester sam-
pari ¥00%. sedangkan dengan asam sulfat pekat
tirgghat Bidieslisis mencapal 54, 7% (11

Selama ini sintesis kimia vang digenakan pada
reaksi esterifikasi dilakukan secara konvensional
yaitu dengan pemanasan secara konduksi meng-
gunakan sumber panas eksternal [gambar 3}
Prises pemanazan berpindab melalul dinding
wadah dan sampai pada bahan dengan subu yvang
makin réendah, karena suhu pada dinding wadah
lebih tinggi daripada bahan yang akan direaksi-
kan, Untuk mencapai keseimbangan subu di luar
dan di dalam wadah dibutehban wakity yang cu-
kup, Fleh karena [tu, untuk mengatas: hal teese-
but, maka lama pemanasan dapat diatasi dengan
mengegunakan iradiasi gebombang mikro, sehing-
ga peninghkatan temperatur yang cepat tidak ter-
gantung pada konduktivitas termal dari wadah
yang menampung bahan, pemanasan dapat ter-
jachi pada semus Bagian bahan secara bersamaan
dan merata seperti yang ditunjukkan pada gam-
bar 1 {12}

Pada pepelitan  ini dilakukan  kompara-
st metode  sintesis sekaligus  membandong-
kan persentase produk ester  propan-2-ik-ne-
tradekanal demgan kondisi refluks dan dikom-
binasi dengan iradiasi gelembang mikro, dengan
tujuan untuk melihat apakah terjadi perbedaan
wang signifikan pada jumlsh produk akhir vang
dibasilkan,

2, Bahan dan metode
2.1. Bahan

Asam miristal, 2-propanol, asam sulkat pekat,
dietil eter, natrium hikarbonat, magnesicm sulfag,
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Gambar 1. Perbedaan mekanisme pemanasan konvensional dan pemanasan dengan gelombang

mikro [12]

silica gel 60 GF 254, benzena, etil asetat, asam
asetat plasial, n-heksapa, metanol, semuanys
dengan derajat kemurnian pa dari Merck, KBr
pro spectra IR, TME dan CDCL pro spectra NMA

2.2 Alee

Seperangkat alat refluks, alat destilasi seder-
hana, alat destifasi ekanan cendah, bejana KUT
{Camap), lampu UY, microwave aven [Frigidaire
RCMY 51085 Z8 L), refrakiometer (Abbe Card
Zeiss Jena), piknometer, spektrofotometer infra
merah {Jasco FT/IR-5300), spektrometer BEMI
{Hitachi FT-NMR-R-1900].

2.3, Metode sintesis
2.3.1, Metode konvensional

Senyawa asam miristat sebanyak 1142 g
[(.05 mol}] dan Z-propanel 385 mL [05 mol}
dimasukkan ke dalam labu alaz bulat 250 ml.,
lafu ditambabkan 1 mL asam sulfat pekat sam-
bil dikecok sampal merata, Setelah ditambahkan
baru didih, pendingin balik dipazang pada labu,
kemudian dipanaskan pada tangas air sebama 5
jam. Kelebihan 2-propanol divapkan melalui des-
tilasi sederhana pada suhu 85°C. Cairan yang ada
dalam labu dipindahkan ke dalam corong pisah
100 mlL wang berisi 25 mL air Labu destilasi
yang sudah digunakan tadl dibilas dengan 2 x 5

mil, dietil eter, lalu dimasukkan ke dalam corong
pisab. Fase dietil eter diambil, lase air diekstraks:
dengan 2 x 25 mL dietll eter. Fase dietil eter ha-
sil ekstraksi dikumpulkan, kemudian dinetralkan
dengan larutan natrium bikarbonat 5%. Setelah
netral, fase diehl eter diambll, lale dicuo dengan
25 mlL air. fase dietil eter ditampung dalam Libu
erlemmeyer, lalu dikeringkan darl air dengan
penambahan magnesiom sultat anhidrat, Ha-
sil pengeringan disaring, dimasukkan ke dalam
labvu claisen. Cairan terscbut didestilazi di bawah
tekanan atmosfer. Selama destilasi diperoleh titik
diclih cairan padatekanan yang sesuai percobaan,
Hasil sintesis diperiksa dengan kromatograli la-
pis bpis menggunakan faze diam silica gel 60 GF
254 dan beberapa macam fase gerak yaine: etil
asetat © asam asetat glasial [9:1); etil asetat @ ben-
sena (73 n-htksana o dietil erer ; asam asetat
glasial (BO : 20 : 1); dan bencena : metanol (111
Penampak noda digunakan lampu UY 254 om
dan sebagai pembanding neda digunakan senya-
wir asal valtu asam miristal. Juga diperiksa indeks
as [ 13) dan bobat jenisaya [ 14] serta pemerik:
saan spekiroshopd [R {157 dan H-MMER | 16].

2.3.2, Metode kombinasl dengan iradiasi

gelombang mikro
Dilakukan dengan kemposist bahan wang

Media Plarmoceutica indoneriona ® Vo [ Ng £ and fvie



Sintests Seryawa Prapan-J-ikiatrdekancat melabul Meatode Reflubs dan Kombiras dengan Idiasi Gelsmbang Moo

sama dengan metode koavensional. Campuran
hahan dimasukkan ke dalam labu erlenmeyer,
kemudian labu dimasukkan ke dalam microwave
oven, Semula diatur dengan daya 360 watt dan
larma wiakiu irsdiast B menit, Pengadukan diliku-
kan setiap 30 detik dan setiap kali pengadukan
sampel diambil sedikit untuk dilakukan uji ke-
sempurnaan reaksi melalui KLT, Untuk mengeta-
hui reaksi sudah sempurna, ditandal dengan hi-
Eanpnya noda asam miristan pada KLT. Kesempurs
faan reakst dipantau dengan KLT. Setelah reaksi
sempurna, hasil dari iradiasi direfluks selama
satu jam, selanjutnya dilakukan proses pemisa-
han dan pemurnian sampai pada uji hasil sintesis
dilakukan sama scperti metode konvensional.

3. Hasil dan pembahasan

Senyawa propan-2-il-tetradekanpar herhasil
disintesis dari bahan awal asam mirstat yang di-
reaksikan dengan Z2-propanc dengan asam sullin
pekat sebagai katalis yang merupakan metode
esterifikasi Fischer (4.5), Mekanisme reaksi ter-
bentuknya senyawa propan-2-il-tetradekanocat
adalal melalul serangan Nu- pasangan elektron
bebas dari Z-propanol pads gugus karbonil [C=0)
dari asam miristat yang menyebabkan terjadinya
proses adisi yang ditkuti eliminasi yaitu dari H,0
| gambar 2].

Kesempurnaan reaksi serta  terbentuknya
senvaws  propan-2-ibietradekanoat  melalyi
dua metode  sintests, baik  metede  refluks
konvensional  maupun  kombinasinya  dengan
iradiasi gelombang mikro, dikonfumasi oleh
Iasil uji KLT dengan beberipa sistem eluen yang
hanya menghaszilkan satu nodda, daga elusidas
struktur dengan FTIR dan TH-NMR, serta data-
data sifat Hsika vang melipuli indeks bias, gtk
didih, bobot jenis (tabel 1; gambar 3 dan gambar
4} vang dapat dibandingkan dengan United States
Pharmacopoeia (13),

Ferbedaan diantara penggenaan kedua
mietode sintesis tersebut tertetal pada persentase

hasil dan wakiu kesempurnaan reaksi. Meusde
sintesis melalui iradiasi gelombang mikro dengan
daya 360 watt memiliki waktu Resempurnan
reakst selama 8 menit dengan persentase hasil
sebsar  B5%. Metode sintesis melalui refluks
memiliki perseatase hasil sebessr 644 dan
waktu kescmpurnzan reaksi selama 3 jam pada
subu refluksnya, Metode sintesis melalul iradiasi
pelombang mitkro berjalan lebih cepat dengan
persentase hasil yang lebih besar dikarenakan
H'-'I"l"'l"""l-'- mikro  borcaksi  secaim |.|l'l|.|"!11||'l‘|'.|'
dengan modekual dari seluruh reaktan yang
menyebabkan peningkatan suhu karena proses
tumbukan yang terjadi antar molekol reaktan,
Metode ini tidak menyebabkan peninglatan suhu
pada dinding bejana, tetapl hanya meningkatkan
suhu reaktan yang terdapat pada bepana, Hal o
berkebalikan dengan metode relluks, dimana
proses tumbukan reaktan terjadi akibat adanya
energl panas yvang merambat secara konduksi
don konveksi schinggs proses  penghantan
envrgl menjadi kursng efekdf dan tndak merata
[ramhbar 1),

Pada spektroskopt IR yang  ditunjukkan
gambar 3, tidak ada pita pada bilangan gelombang
di atas 2000 cm™ menunjulkkan bahwa senyae
hasil sintesis adalalh senyawa alifatis, hukan
senyawa aromatis, Pada spektrum terlibat balwa
gugus =CH, dan -=CH, memberilan dus pita yang
disebabkan perjodohan vibrasi asimetri dan
simeotri pada bilangan gelombang 2924 om”
dan 2854 ¢m? yvang didukung oleh gugus -C-H
vlwe dan tekuk di awah 150 cm, Gugus -
dimetil ditunjukkan dengan vibrasi tekuk pada
dacrah 1374 cm' = 1467 cm’! (medivm), Adanya
dua puncak yang sama tinggl dan didukung 954
e’ yang lemah. Gugus -CH, dengan rantai C
»7 didapatkan khas pada 722 cm? {lemah) dan
didukung pada bilangsn gelombang 1250, 1180
et yangs medivim, Gogus C=0 (karbanil] svang
menunjulkkan adanya ester adalah pada bilangan
gelombang 1736 cm® dengan puncak atau pita
yang tajam dan adanya serapan pada hilangan
delombang 1110 om' menunjukkan  gugus C-0
ester Tidak ada pita serapan yang kuat dan

Apdia Pharmeaotutica indenersana ® Vol 2 fo 1 # junl Jo19
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Gambar 2. Mekanisme reaksi sintests senyawa propan-2-il-tetradekanopat

Tabel 1, Data sifat fisika dar senyawa propan-2-il-tetradekanoat

No Parameter penguburan  Teoritls Sintesis metode kon-  Metode kombinasi dengan
venslonal [refluks) iradiasi gelombang mikroe

1 Hasilsinkesis {%4] G BS
£ Tigkdidth (*C) 140 2XT-240 237240
(pada 266 Fa] (pada 210 mmHEg] (pada 210 mmHg)
3 Indeks hias 1433 = 1436 14351 14353
pada suhu 20°C {U5SF)
4  Bobot jenis 0,846 - 0,854 DOLE52 0,852
pada suhu 25°C [USF)
150 . I —— = Pl |
..‘ ¥
100 - 30 !
s L, IR S
| . i IIlﬂl | :I'J;I. 2 HJ;
- T ;- a ' 1 332
C =0 ulur | 2s"
. 2 | | #1C - Qulur
W 923 ]
an
aa| :
' C-Hulur |
28
iy 11 o
10 i
m-m e :uluu- : :nlnn ‘ 1000 454

Wonsmnaiminar [ome-1)

Gambar 3. Spektrum FTIR senyawa propan-2-il-tetradekancat pada pellet KBr
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Gambar 4. Spektrum 1H-NMR senyawa propan-2-il-tetradekanoat

tajam pada daerah 3300-3000 cm'', serta tidak
dijurnpal pita serapan di dacrah 1725 = 1700 oo’
membuktikan guges azam karboksilat dart azam
miristat telah terbentuk gugus ester;

Pada spektrum 1H-NME senyawa propan-
Z-il-tetradekancat dapat dilihac pada gambar 4
terdapat sinyal pada & 0,815; 0.881; dan 0,910
ppm yang menunjukkan proton dari CH-[CH,) -
dan pada § 1,189 dan & 1,259 ppm berasal dari
masing-masing 3 proton dard dimetil geminal
=CH[CH,},. Pada & 1.447: 1477 sampai 1.482
ppm memberikan puncak vang sangal tinggi,
menunjukkan adamya 20 proton yang berasal
dari gugus CH,-[CH,] ,-CH,-. Proton pada gugus
-{CH,) ,-CHCH,- ditunjukkan pada & 1,535
sampai 1,677 ppm (teramati: § 1,535 1.555; 1,606
dan 1,677 ppm). Pada & 2,175; 2.255 dan 2,338
ppm yang menunjukkan 3 puncak dan proton
vang berasal dari gugus -CH,-CH,-C=0 dan pada
4 4,930 sampai 5,001 ppm menunjukkan banyak
puncak (multiplet) yang berasal dari gugus -C-0-
CH-(CH,),.

Berdasarkan spektrum 1H-MMR juga dapat
dilihat bahwa sudah tidak ada lagl asam miristat
di dalam senyawa hasil sintesis vang dibultikan

tidak ada absorpsi pada dacrash & B dan 9.5
ppm yang merupakan sinyal darl -0H asam
karboksilat, Demikian pula sudah tdak dijumpal
2-propanol, karena tidak ada sinyal pada daerah
& 5,0 ppm vang merupakan sinyal dar gugus -OH
alkohol pada spektra 1H-NMR [18].

4, Kesimpulan

Propan-2-ll-tetradekancat  dapat  disintesis
secara konvensional dengan hasil 64%. dan
dengan kombinasi melalui iradiasi gelombang
mikro diperoleh hasil 85 %. Dengan wakiu
yang lebih singkat melalui kombinasi iradiasi
gelombang mikro diperaleh persentase hasil
sintesis lebik tinggl.
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