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ABSTRAK

Studi Pengaruh Pemberian Katalis Transfer Fasa terhadap Reaksi Metilasi
Eugenol dan Reaksi Adisi Metileugenol dengan Asam Format, Bahriyatul
Afiyah, 981810301035, Skripsi, Agustus 2003, Jurusan Kimia, Fakultas
Matematika dan [Imu Pengetahuan Alam, Universitas Jember.

Telah dilakukan reaksi metilasi eugenol dengan dimetilsulfat dengan
perbandingan mol metil eugenol : mol dimetilsulfat adalah 1: 2, temperatur
penangas minyak 200 “C, dengan variasi katalis transfer fasa 0,1 gram, 0,15 gram
dan 0,2 gram dengan waktu refluks 5 jam (tanpa pengadukan). Setelah pelarut
divapkan hasil dianalisis dengan kromatografi gas, diperoleh rendemen
metileugenol secara berturut-turut adalah 2,906%, 10.324% dan 25.257%. Reaksi
adisi metileugenol dengan asam format 98% dengan perbandingan mol
metileugenol dengan mol asam format adalah 1: 135, temperatur alat refluks
modifikasi 170 °C, 220 °C, 270 °C dan 320 C dengan waktu refluks 5 jam (tanpa
pengadukan) dan jumlah katalis transfer fasa 0,1 gram dan 0,2 gram dan dianalisis
dengan kromatografi gas menghasilkan senyawa ester format atau 1-(34-
dimetoksifenil)-2-propanilformat. Asam format sisa dihilangkan dengan larutan
NaHCO; (Natrium bikarbonat) jenuh. Dari hasil analisis kromatografi gas
diperoleh rendemen ester format dengan Penambahan 0,1 gram katalis transfer
fasa pada suhu alat refluks modifikasil70 "C, 220 °C. 270 °C dan 320 °C secara
berturut-turut adalah 5,093%, 4,307%, 3.841 % dan 2.272%. Dan rendemen ester
format dengan penambahan 0.2 gram Katalis transfer fasa pada suhualatrefluks

modifikasi 170 "C, 220 °C, 270 °C dan 320 °C secara berturut-turut adalah
9,148%, 6,826%. 6,501 % dan 7,571 %.

Kata Kunci : eugenol, metileugenol, katalis transfer fasa, metilasi, adisi
elektrofilik, ester format.
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Mmyak cengkeh merupakan salah satu minyak atsiri yang dihasilkan dari
tanaman cengkeh. Penggunaan minyak cengkeh masih sangat terbatas, hanya
sebagian dari minyak cengkeh yang diproses lebih lanjut menjadi bahan setengah
Jadi atau sebagai hasil akhir. Sedangkan sebagian besar diekspor dalam bentuk bahan
mentah (Busroni, 1998). Minyak cengkeh dapat digunakan dalam bidang industri
kimia dan farmasi. Kandungan utama dalam minyak cengkeh adalah senyawa fenolik
vaitu eugenol, mencapai 70-93% (Ketaren, 1985). Eugenol mudah dipisahkan dari
senyawa organik lainnya yang terkandung dalam minyak cengkeh. Dengan adanya
gugus fenol, eugenol dapat membentuk garam eugenolat vang tidak larut dalam
pelarut organik sehingga mudah diisolasi dan didapatkan dengan tehnik ekstraksi
pelarut.

Fugenol dapat dipergunakan sebagai bahan dasar dalam industri, seperti
industri kimia sebagai bahan dasar untuk menyusun berbagai macam persenyewaan
(AAK, 1991), industri pangan, minyak wangi (parfum), obat-obatan (farmasi)
sebagai bahan untuk pembuatan vanihi sintetis, dan sebagai bahan peledak (Miele,
2001). Namun pemanfaatan dari eugenol sendiri masih sangat terbatas. Beberapa
senyawa yang dapat diturunkan dari eugenol dengan kegunaan lebih luas misal

metileugenol dan vanili (Sulistyowati, 1996).

OCH; : OH
| AOCH; | AOCH;
' c
CH,-CH=CH
2 2 " _‘,/ g o
Metileugenol Vanili

Gambar 1. Metileugenol dan vanili
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Eugenol merupakan salah satu senyawa alam yang menarik karena
mengandung gugus fungsional vaitu alil (alkena), fenol dan eter (Sulistyowati, 1999)
yang mana gugus tersebut dapat mengalami berbagai macam reaksi, misal reaksi
oksidasi, reduksi dan adisi. Banyak penelitian yang telah dilakukan untuk
mendapatkan turunan eugenol antara lain dengan jalan isomerisasi, oksidasi.
metilasi, brominasi dan lain-lain dengan tujuan untuk memanfaatkan eugenol secara
lebih luas.

Jika dilihat dari strukturnya metileugenol dapat diubah menjadi senvawa-
senyawa furunannya yang lebih bermanfaat. Senyawa tersebut diharapkan dapat
digunakan secara langsung maupun sebagai bahan dasar untuk senyawa lain untuk
obat-obatan. Senyawa metileugenol dapat digunakan sebagai penarik lalat buah_ yang
dapat digunakan dalam pengendalian hama (Anwar, 1994).

Dalam perkembangan ilmu kimia khususnya dalam reaksi kimia antar muka
antar fasa dikenal adanya katalis transfer fasa. Reaksi-reaksi vang semula terjadi
dalam dua fasa yang tidak saling bercampur, dapat dipercepat dan diperbesar dengan
bantuan katalis transfer fasa. Penggunaan katalis transfer fasa dalam sintesis senyawa
organik dapat dijumpai dalam berbagai reaksi reaktan dengan molekul kecil. sintesis
polimer, modifikasi polimer (Mathias et al., 1986). substitusi, eliminasi, oksidasi dan
adisi. Semua agen transfer berfungsi sebagai pentransfer dari pelarut air atau reaktan
padat ke dalam fasa organik (Mathias et al_, 1986).

Beberapa katalis transfer fasa yang digunakan adalah garam amina kuartener,
eter mahkota, polietilenglikol (PEG) dan lain-lain (Cornils, 1996). Garam amina
kuartener mempunyai kegunaan lebih umum daripada agen pentransfer lamnya.
Gabungan ekor hidrokarbon yang panjang dan hidrofilik dengan kepala ion vang
hidrofobik, mengakibatkan adanya dua tipe interaksi dengan zat-zat lain. Satu bagian
dari molekul itu larut dalam pelarut organik yang nonpolar, sedangkan bagian lain
larut dalam air (Fessenden, 1999) sehingga reaksi dapat terjadi baik dalam larutan
organik maupun pada antar muka antar fasa. Sedangkan prinsip kerja eter mahkota
adalah menyepit kation (ion logam) sehingga anion yang akan direaksikan ikut

terbawa ke larutan organik (Cornils, 1996) dan bereaksi dengan spesies organik.


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

Y

Penelitian-peneliian vang pernah dilakukan untuk memperoleh turunan
eugenol pada umumnya belum n{enggunakan katalis transter fasa. Katalis yang
merupakan zal pemercepat terjadinya reaksi sangat berpengaruh pada kecepatan
reaksi dan produk. Hasil penelitian yang telah dilakukan oleh Busroni (1998) reaksi
metilasi eugenol dan adisi metil eugenol dengan asam format mengahasilkan ester
format tanpa menggunakan katalis transfer fasa.

Pada penelitian i1 akan dikaj pengaruh jumlah katalis transfer fasa terhadap
reaksi metilasi eugenol dan reaksi adisi metileugenol dengan asam format, juga
mempelajari pengaruh suhu terhadap hasil reaksi adisi metileugenol dengan asam
format. Katalis transfer fasa yang digunakan pada penelitian ini adalah N-setil-

N,N,N-trietil ammonium bromida yang merupakan garam amina kuartener.

1.2 Rumusan Masalah
Dari uraian latar belakang di atas permasalahan yang timbul adalah sebagai
berikut:
|. bagaimana pengaruh variasi katalis transfer fasa terhadap sintesis
metileugenol.
2. bagaimana pengaruh variasi suhu dan variasi katalis transfer fasa terhadap

reaksi adisi metileugenol dengan asam format.

1.3 Batasan Masalah

Penelitian ini lebih diarahkan pada studi pengaruh jumlah katalis transfer fasa
yang ditambahkan pada reaksi. Untuk lebih menfokuskan pada tujuan penelitian
tersebut maka perlu adanya pembatasan masalah. Variasi katalis untuk reaksi
metilasi eugenol adalah 0,1 gram, 0,15 gram dam 02 gram. Dan variasi jumlah
katalis pada reaksi adisi metil eugenol dengan asam format adalah 0,1 gram dan 0.2
gram. Reaksi metileugenol dengan asam format dilakukan pada suhu alat modifikasi
170 °C, 220 “C, 270 °C dan 320 °C dalam waktu refluks 5 jam (kontinu). Katalis
transfer fasa yang digunakan adalah N-setil-N,N N-trietil amonium bromida.
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1.4 Tujuan Penelitian
Tupuan dan penelitian im ad.alah:
I. Mempelajari pengaruh jumlah katalis transfer fasa terhadap hasil
reaksi metilasi eugenol.
2. Mempelajari pengaruh suhu dan jumlah katalis transfer fasa terhadap

hasil reaksi adisi metileugenol dengan asam format.

1.5 Manfaat Penelitian

Penelitian m1 diharapkan dapat memperoleh turunan senyawa eugenol yang
optimal dan mempunyai nilai lebih mengingat pemanfaatannya masih sedikit. Dan
menambah perbendaharaan data tentang sintesis turunan eugenol dengan reaksi
metilasi dan adisinya dengan asam format menggunakan Katalis transfer fasa garam
amina kuartener dari senyawa eugenol, khususnva senyawa 1-(3 4-dimetoksifenil)-2-
propanil format sebagai bahan dasar pembuatan a-metil DOPA (2-metil-3 4-
dihidroksi fenil alanin) yang merupakan obat anti porkinson (Busroni, 1998).

Mengingat metileugenol dan esternya sangat berguna dalam bidang obat-
obatan, diharapkan keberhasilan penelitian ini akan berguna pula bagi
pengembangan industri farmasi sebagai alternatif lain untuk pembuatan senyawa

tersebut.
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H. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Eugenol
Eugenol.  CHCHCH,CgH3(OCH;)OH  merupakan senyawa alam yang
menarik karena mengandung beberapa gugus fungsional yaitu alil (alkena), fenol dan

cter. Eugenol merupakan senyawa yang paling banyak terdapat dalam minyak

cengkeh.
OH
_ACH;
i*H;—C H=CH,

Gambar 2.1 Struktur eugenol

Dengan beberapa gugus fungsional yang dimiliki oleh eugenol sangat
memungkinkan senyawa tersebut dapat dijadikan senyawa induk untuk berbagai
senyawa. Sebagal turunan eugenol misal metileugenol, berfungsi sebagai “sex

atractant” lalat buah Docus dorsalis (Soelistyowati,1999). Senyawa ini banvak

menarik perhatian ahli toksikologi karena strukturnya mirip senyawa vang bersifat

karsinogenik seperti estragol dan safrol (Miele, 2001).

2.2 Reaksi Metilasi Eugenol

Metileugenol mempunyai nama lain eugenol metil eter. Eugenol merupakan
senyawa fenolat oleh karena itu metileugenol dapat dibuat dengan cara seperti
pembuatan metil fenil eter maupun alkil benzil eter. Reaksi ini dikenal dengan reaksi
Williamson yang merupakan prosedur laboratorium vang serba bisa untuk
mensintesis eter. Sintesis ini adalah suatu reaksi Sy2 antara alkil halida dan suatu

nukleofil 1on alkoksida atau tenoksida (Fessenden, 1999).

7 mptaba
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Reaksi Sy2 berarti substitusi nukleofilik bimolekuler. Agar bereaksi pertama-
tama antar molekul reaktan harus ;aling bertabrakan. Kebanyakan tabrakan antara
molekul 1tu tidak mengakibatkan suatu reaksi, molekul-molekul itu hanyalah
terpental kembali. Agar bereaksi, molekul-molekul yang bertabrakan itu harus cukup
mempunyai energi potensial agar terjadi pematahan ikatan, juga orientasi molekul-
molekul itu satu terhadap yang lain (Fessenden, 1999).

Bila sebuah nukeofil menabrak sisi belakang suatu atom karbon tetrahedral
vang terikat pada sebuah halogen, dua peristiwa terjadi sekaligus (1) suatu ikatan
baru mulai terbentuk dan (2) ikatan C-X patah. Proses ini disebut proses setahap
atau serentak. Ketika pereaksi diubah menjadi produk, mereka harus melalui ikatan
antara transisi yang memiliki energi potensial tinggi, dibandingkan dengan energi
pereaksi atau produk. Keadaan antara ini disebut sebagai keadaan transisi atau
kompleks teraktifkan (Fessenden, 1999).

Keadaan transisi reaksi Sn2 mencakup suatu rehibridisasi sementara dari
atom karbon ujung. Dari sp” ke sp’ dan akhirnya kembali ke sp” lagi. Ketika
nukleofil menyerang dari arah belakang molekul ketiga gugus yang terikat pada
karbon berubah posisi menjadi rata dalam keadaan transisi, kemudian membalik ke
sist lain yang disebut dengan nversi konfigurasi.

Laju reaksi Sn2 bergantung pada banyak variabel, beberapa diantaranya

dibuat konsentrasi untuk eksperimen tertentu. Konsentrasi berbanding lurus dengan

laju reaksi.
Nu: + RX » RNu+X
O OR
fenoksida Alkil halida Alkil fenil eter

Gambar 3. Reaksi pembentukan eter Williamson dari senyawa fenol melalui
mekanisme substitusi bimolekuler
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Reaksi pada Gambar 3. di atas menunjukkan bahwa reaksi substitusi dapat
terjadi dengan adanya nukleofil yz;ng akutf. Pembentukan anion nukleofil ini dapat
dikerjakan dengan mengubah fenol menjadi ion fenoksida melalui penambahan
larutan NaOH. lon fenoksida yang dihasilkan ini larut dalam air sedangkan alkil
halida merupakan satu senyawa yang tidak larut dalam air oleh karena itu reaksi ini
berjalan dengan sistem dua fasa yang tidak saling bercampur. Hal ini menyebabkan
reaksi hanya terjadi pada bidang batas kedua fasa tersebut. Untuk meningkatkan
efisiensi dapat dikerjakan dengan menggunakan bahan pengalkilasi yang reaktif
seperti dimetil sulfat, metil bromida dan sebagainya.

Cara baru untuk reaksi pembentukan eter seperti tersebut diatas yaitu dengan
bantuan katalis transfer fasa. Dalam hal ini katalis berfungsi untuk membawa ion
fenoksida dari lapisan air kelapisan organik.

Menurut Weber dan Gokel (1978), proses pembuatan eter pada umumnya
melalui sintesis eter Williamson. Pada proses ini umumnya akan terbentuk ion
alkoksida, yang kurang baik kelarutannya ke dalam medium nonpolar. Maka dengan
adanya Katalis transfer fasa, larutan basa pekat yang digunakan akan menarik
sejumlah kecil proton alkohol dan pasangan dari kation ammonium kuartener dengan
anion alkoksida, kemudian larut dalam fasa organik yang mengandung elektrofil

sehingga terjadi reaksi.

2.3 Katalis Transfer Fasa

Pada sintesis senyawa organik telah diterima adanya metode baru mengenai
katalis yang disebut katahs transfer fasa. Katalis transfer fasa adalah katalis yang
berfungsi memindahkan satu jenis ion dari satu fasa ke fasa lain yang saling tidak
bercampur, katalis ini membantu reaksi dua fasa antara spesies ionik yang berada
dalam fasa air dengan senyawa lain yang berada dalam fasa organik.

Katalis transfer fasa merupakan metode yang paling banyak dipergunakan
untuk pelarutan senyawa yang tidak saling melarutkan, senyawa nonpolar dan ionik.
Katalis ini secara luas dipergunakan dalam kimia organik karena efisien, mudah dan
efektif. Katalis yang sering dipergunakan adalah garam ammonium kuartener, eter
mahkota, poli(etilen glikol) [PEG] dan lain-lain (Cornils, 1996).
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Mekanisme kerja katalis transfer fasa dapat dijelaskan sebagai berikut:

RX o+ Y (@2 RY + X~

(org)

Katalis ditulis dalam bentuk Q'X. Y™ merupakan nukleofil yang berada dalam fasa
organik. Antara fasa air dengan fasa organik merupakan dua fasa yang saling tidak

bercampur. Dengan penambahan Q"X mekanisme dituliskan sebagai berikut:

OV +RY 5 RY +0°X fasa organik
| 4 | 4 | 4
vi v vi

OY +MX 5> MY +Q0'X fasa air

Dalam fasa air Q'Y bereaksi dengan garam M'X menghasilkan garam M"Y
Q"X mudah larut ke dalam fasa organik karena sifat dari lipofilik dari Q' sehingga
X' dapat diekstraksi dari permukaan fasa air ke fasa organik. Pada fasa organik
terjadi reaksi antara alkil halida (RX) dengan Q'Y schingga terjadi reaksi yang
diinginkan. Anion X yang terjadi dipindahkan lagi ke fasa air dalam bentuk Q"X
Reaksi i1 berjalan sebagai reaksi daur sampai berakhir.

Dari mekanisme di atas terlihat bahwa kemampuan Q'X sebagai katalis
sangat bergantung pada kelarutan Q" dalam fasa organik yang ditentukan oleh sifat

lipofilik dari Q". Semakin panjang Q" semakin besar pula sifat lipofilitasnya.

2.4 Reaksi Adisi Alkena

Karakteristik utama senyawa tak jenuh ialah adisi pereaksi kepada ikatan-
ikatan pi (Fessenden,1999). Dalam tiap kasus, suatu pereaksi diadisikan kepada
alkena, tanpa terlepasnya atom-atom. Dalam reaksi adisi suatu alkena, ikatan pi
terputus dan pasangan elektronnya digunakan untuk membentuk dua ikatan sigma
baru. Atom karbon sp’ direhibridisasi menjadi sp’. Senyawa yang mengandung
ikatan pi biasanya berenergi lebih tinggi dani pada senyawa yang sepadan yang hanya
mengandung ikatan sigma, oleh karena itu suatu reaksi adisi biasanya bersifat

eksoterm (Fessenden, 1999).
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/ \I W # '\I N
SP2 sp’

Ikatan rangkap karbon-karbon tidak diserang oleh nukleofil karena tidak
memiliki atom karbon yang positit’ parsial untuk dapat menarik nukleofil. Namun
elektron pi yang tak terlindung dalam ikatan rangkap karbon-karbon, akan menarik
elektrofil seperti H'. Banyak reaksi alkena diawali dengan suatu serangan elektrofil,
suatu tahap reaksi yang menghasilkan sebuah karbokation itu diserang oleh sebuah

nukleofil dan menghasilkan produk.

R " N
C=( H e e € N
Al 7, ’
H
\L' C/ Nu H
Pl e s
Nu / ' N

Gambar 4. Mekanisme reaksi adisi alkena

Reaksi adisi untuk alkena simetris akan diperoleh produk yang seragam.
Sedangkan untuk alkena tidak simetris akan terdapat kemungkinan diperoleh dua
produk yang berlainan. Dalam suatu adisi elektrofilik yang dapat menghasilkan dua
produk, biasanya satu produk lebih melimpah dari pada produk yang lain. Dalam

1869, seorang ahli kimia Rusia Vladimir Markovnikov, merumuskan aturan empiris

T
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berikut: dalam adisi HX kepada a{kena tak simetris, H' dari HX menuju ke karbon
herikatan rangkap vang telah lebih banyvak memiliki hidrogen.

Adist HX kepada alkena dirujuk sebagai reaksi regioselektif, suatu reaksi
dalam mana satu arah adisi kepada suatu alkena tak simetris lebih melimpah dari
arah yang lain. Alasan selektifitas ini adalah bahwa jalur adisi dengan produk yang
lebih melimpah menghasilkan karbokation antara yang lebih stabil dari dua

karbokation antara yang mungkin.

i
CH;—CH=CH, " "
' ) CH;-CH-C'H;
Primer kurang stabil
-
3 A :
CH;—CH=CH;, CH;~C"H-CH;

Sekunder lebih stabil

Gambar S. Kemungkinan terbentuknya karbokation akibat serangan elektrofilik

Hukum Markovnikov dapat dipelajari dari mekanisme reaksi adisi HX. Tahap
I adalah pembentukan sebuah karbokation. Untuk kestabilan karbokation ialah
tersier > sekunder > primer. Adisi suatu pereaksi ke dalam suatu alkena tak simetris
berlangsung lewat karbokation yang lebih stabil. Inilah sebabnya berlaku aturan
Markovnikov. Kemantapan karbokation juga dipengaruhi oleh hiperkonjugasi,
terjadinya tebar ulang elektron yang dapat berlangsung dalam sistem tak jenuh.
Hiperkonjugasi juga mengakibatkan lebih besarnya kemantapan termodinamik

alkena yang ikatan rangkapnya tak di ujung (Sykes, 1989)
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2.5 Fenoksida .

Suatu fenoksida adalah garam suatu fenol, senyawa mana —OH terikat
langsung pada cincin aromatik. Fenol merupakan asam vang jauh lebih kuat daripada
alkohol. lon fenoksida merupakan basa yang lebih lemah dari pada —OH, oleh karena
itu fenoksida dapat dibuat dengan mengolah suatu fenol dengan NaOH dalam air

Fenol bersifat asam dibandingkan dengan alkohol karena anion yang
dihasilkan distabilkan oleh resonansi, dengan muatan negatifiya disebar
(delokalisasi) oleh cincin aromatis. Fenoksida merupakan nukleofil yang baik.

Penggunaan reagensia in1 untuk reaksi dengan alkil halida dalam menghasilkan eter.

2.6 Esterifikasi

Suatu ester asam karboksilat adalah suatu senyawa yang mengandung gugus
—~CO:R dengan R dapat berbentuk alkil maupun aril. Suatu ester dapat dibentuk
dengan reaksi langsung antara suatu asam karboksilat dengan alkohol, suatu reaks:
vang disebut dengan reaksi esterifikasi yang berkataliskan asam dan merupakan
reaksi yang reversibel.

Laju esterifikasi suatu asam karboksilat bergantung terutama pada halangan
sterik dalam alkohol dan asam karboksilatnya. Kuat asam dari asam karboksilat
hanya menaikkan peranan kecil dalam laju pembentukan ester. Karena gugus
karboksil bersifat polar dan tak terintangi, maka reaksinya tidak terlalu dipengaruhi
oleh sisa molekul (Fessenden, 1999).

Sifat fisis asam karboksilat mencerminkan ikatan hidrogen yang kuat antara
molekul-molekul asam karboksilat. Asam-asam yang berbobot molekul rendah larut

dalam air mapun dalam pelarut organik (Fessenden, 1999).
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HI. METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penehtian mi dilakukan di laboratorium Kimia FMIPA Universitas Jember.
Pelaksanaan preparasi dan penelitian dilakukan di laboratorium Kimia Organik dan
Kimia Fisik Jurusan Kimia FMIPA Universitas Jember, dan analisis hasil penelitian
dilakukan di laboratorium Kima Organik jurusan kimia FMIPA Universitas Gajah
Mada dan laboratorium Dasar Jurusan Kimia Universitas Brawijaya. Penelitin

dilaksanakan mulai September 2002 sampai dengan Agustus 2003

3.2 Alatdan Bahan
3.2.1 Alat

Kromatografi gas, Kromatografi Gas-spektroskopi  massa  (GC-MS),
spektroskopi infra merah (IR), neraca analitik, set alat refluks, set alat refluks
modifikasi dari stainless stail, sensor temperatur, peralatan gelas seperti erlenmeyer,
gelas kimia, pipet ukur, pipet volum, pipet tetes, labu ukur, corong pisah, pengaduk
magnet dan anak magnet, botol semprot, karet penghisap, pemanas listrik. botol

reagen.

3.2.2 Bahan
Aquades, Eugenol, Natrium hidroksida, dimetil sulfat, dietil eter, asam
format, N-setil-N,NN- trietil ammonium bromida, Natrium bikarbonat, natrium

sulfat anhidrous.

12
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3.3 Sistematika Penelitian

I. Langkah pertama

Metilasi eugenol Analisa hasil
Dengan DMS dengan GC _

2. Langkah kedua

Isolasi metileugenol Analisa hasil
dari hasil metilasi dengan GC-MS

3. Langkah ketiga

Adisi metileugenol Analisa hasil
dengan asam format dengan GC

Gambar 6. Sistematika penelitian

3.4 Prosedur Kerja
3.4.1 Metilasi Eugenol

Ke dalam labu leher tiga yang dilengkapi dengan pendingin bola dimasukkan
7.8 gram eugenol (hasil isolasi) dan tambahkan natrium hidroksida, 2 gram dalam 5
mL air (H;0), kemudian diaduk (menggunakan pengaduk magnet) sampai homogen
(£ 30 menit). Kemudian dimasukkan 12,6 ml. dimetil sulfat sambil terus dilakukan
pengadukan dan ditambahkan N-setil-N,N,N-trietil amonium bromida (sebagai
katalis transfer fasa) dengan variasi 0.1 gram, 0,15 gram dan 0,2 gram pada suhu
penangas minyak 200 “C dan waktu refluks sclama 5 jam.

Hasil retluks didinginkan dan ditambahkan 200 ml. H,O (ke dalam corong
pisah). Kemudian larutan diekstraksi dengan 50 ml dietil eter dengan tiga kali
pengulangan masing-masing ditambahkan natrium hidroksida sampai netral,
kemudian dicuci dengan air (H,O). Hasil metilasi eugenol ditambahkan dengan

natrium sulfat anhidrous. Hasil di analisis dengan kromatografi gas.


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

14
‘T'abel 1. Proses reaksi metilasi eugenol dengan dimetil sulfat
eugenol | DMS | NaOll [ KTF |  Suhu
gram | mol | mL | mol | (gram/5 mL HyO) | (gram) | Penangas ("C)
78 | 00465 | 126 | 01 2 0.1 200 |
78 | 00465 | 126 [ o1 | 2 0,15 200 |
|78 00465 [ 126 | 0l 2 02 200

3.4.2 Isolasi Metileugenol dari Hasil Metilasi
Ke dalam corong pisah dimasukkan semua hasil metilasi eugenol dengan
dimetil sulfat dan ditambah 2 gram natrium hidroksida dalam S5 ml. air (H,0).
Kemudian larutan diekstraksi dengan 5 mL dietil etr. Isolasi ini dilakukan berulang-
ulang sampai warna larutan dengan pelarut air (fraksi polar) tidak berwarna (bening).
Fraksi nonpolar (metileugenol) ditambahkan dengan natrium  sulfat

anhidrous. Pelarut dietil eter diuapkan dengan evaporator Buchii.

3.4.3 Reaksi Adisi Metileugenol dengan Asam Format

Ke dalam labu modifikasi (reaktor stainless steel) yang dilengkapi dengan
pendingin bola setinggi | meter masukkan 17.8 gram metileugenol (hasil isolasi dari
reaksi metilasi eugenol) dan masukkan 20 ml. asam format 98 % (0.5 mol) dan
N-setil-N,N N-trietil amonium bromida sebagi katalis transfer fasa dengan variasi
0.1 gram dan 02 gram. Kemudian dilakukan proses refluks selama 5 jam dengan
variasi suhu alat refluks modifikasi 170 °C, 220 °C, 270 °C dan 320 °C.

Hasil dari proses adisi metileugenol dengan asam format dinetralkan dengan
NaHCOs jenuh kemudian ditambahkan 5 mL dietil eter dengan tiga kali
pengulangan. Campuran dimasukkan ke dalam corong pisah kemudian diekstraksi
dengan dietil eter, fraksi nonpolar (ester format) ditambahkan dengan Natrium Sulfat
anhidrous. Pelarut dietil eter diuapkan dengan evaporator Buchii.

Hasil reaksi adisi metileugenol dengan asam format dianalisis dengan

kromatografi gas (GC).
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Tabel 2. Proses reaksi adisi metileugenol oleh asam format
g

Metileugenol Asam format KTF E Suhu (°C)
1,78 gram 20 mL 0.1 gram | 170
178 gram 20 ml. 02 gram | 170
1,78 gram 20 mL 0,1 gram 220
I,78 gram 20 mL 0,2 gram 220
1,78 gram 20mL 0,1 gram 270
1,78 gram 20 mL 0,2 gram ; 270
178 oramm 20 mL Olgmm | 320
B 1,78 gram 20 mL 0,2 gram | 320
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3.5 Gambar Alat

3.5.1 Gambar set alat Refluks Modifikasi

1

-

> 1

/
/

Keterangan:

1. air keluar

2. kondensor

3. air masuk

4. selang silikon

5. pengatur panas

6. filamen pemanas

7. alat refluks modifikasi dari
stainless steel

8. 1isolator

9. tempat mengukur temperatur

Gambar 7. Skematik alat refluks modifikasi
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3.5.2 Gambar Alat refluks dengan penangas minyak

o]

ad

Lh

AC

W

I
]\/ S Keterangan :
1. air keluar
[ . air masuk

labu alas bulat
penangas minyak

mantel pemanas listrik

Gambar 8. Set alat refluks dengan penangas minyak
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5.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil penehitian dan pembahasan dapat disimpulkan sebagai
berikut:
I. Metileugenol disintesis dari reaksi metilasi eugenol pada suhu penangas 200 'C,
dan hasil analisis kromatografi gas diperoleh rendemen mefileugenol dengan
penambahan 0.1 gram, 0,15 gram dan 02 gram katalis transfer fasa secara

berturut-turut adalah 2 906%., 10.324% dan 25 257%.

(]

Reaksi adisi metileugenol dengan asam format menghasilkan senyawa ester
format atau 1-(3 4-dimetoksifenil)-2-propanil format, dari hasil analisis
kromatografi gas diperoleh rendemen ester format pada penambahan 0.1 gram
katalis transfer fasa pada suhu penangas 170 "C, 220 C, 270 °C dan 320 °C
secara berturut-turut adalah 5,093 %, 4,307 %, 3,841 % dan 2,272 %. Dan
rendemen ester format pada penambahan 02 gram Katalis transfer fasa pada suhu
penangas 170 "C, 220 "C, 270 C dan 320 "C secara berturut-turut adalah 9,148%.
6,826%, 6,501 %dan 7,571 %

5.2 Saran

Penelitian i perlu diperbaiki lagi guna memberikan hasil yang lebih baik.
Dalam isolasi metileugenol, disarankan agar juga menggunakan sifat fisika,misal
perbedaan titik didih karena jika hanya menggunakan sifat kimia saja belum dapat
menghasilkan metileugenol mumi. Dan juga disarankan pula agar hasil tiap reaksi
dianalisa terlebih dahulu, agar dapat dijadikan pertimbangan untuk tahap selanjtnya
dan dapat memberikan hasil vang lebih baik.

Selain perbaikan-perbaikan di atas penelitian ini juga perlu dikembangkan
lagi, sehingga diperlukan studi lanjut yang lebih meyakinkan baik secara teoritis
maupun eksperimental agar memperoleh hasil yang optimum dalam penggunaan
katalis transfer fasa. Dalam hal ini disarankan untuk mempelajari karakteristik garam

amina kuartener terhadap temperatur.
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Tambahan pula disarankan untuk menggunakan variasi suhu, dan variasi
Jumlah Kkatahs transfer fasa vang lebih banyak agar didapatkan kondisi reaksi adisi
metilengenol dengan asam format yang optimum. Dan juga disarankan agar waktu
refluks lebih lama untuk mendapatkan hasil yang optimum.

Dan disarankan pula untuk mengadakan penelitian lanjutan  untuk
memperoleh  senyawa-senyawa turunan ester format [1-(3.4-dimetoksifenil)-2-
propanil format| dalam hal ini adalah o-metil DOPA (2-metil-3 4-dihiraksi fenil

alanin) yang merupakan obat anti porkinson.
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Lampiran la. Kromatogram hasil metilasi eugenol dengan DMS dengan jumlah
katalis transfer fasa 0,1 gram
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Lampiran Ib. Kromatogram hasil metilasi eugenol dengan jumlah katalis 0,15 gram
P 1 1 gan ] o
pada temperatur penangas 200 "C
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Lampiran lc. kromaiogram hasil metilasi eugenol dengan dimetil sulfat pada suhu
penangas 200 ’C dengan jumlah katalis transferfasa 0,2 gram
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Lampiran 2a. Kromatogram isolasi metil eugenol
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Lampiran 2b. Spektra MS 1solasi metileugenol
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Lampiran 3a. Kromatogram hasil reaksa adist metileugenol dengan asam format
pada suhu penangas 170 °C dan 0.1 gram katalis transfer fasa
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Lampiran 3b. Kromatogram hasil rgaksi adisi metileugenol dengan asam format

pada suhu penangas 170 "C dan 0.2 gram katalis transfer fasa
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Lampiran 3¢. Kromatogram hasil reaksi adisi metileugenol dengan asam format
pada suhu penangas 220 "C dan 0,1 gram Katalis transfer fasa
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Lampiran 3d. Kromatogram dan spektra spektrometri massa hasil reaksi adisi
metileugenol dengan asam format pada suhu penangas 220 'C dan
0.2 gram Katahs transfer fasa
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Lampiran 3e. Kromatogram hasil reaksi adisi metileugenol dengan asam format
pada suhu penangas 270 "C dan 0.1 gram Katalis transfer fasa
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Lampiran 3f. Kromatogram hasil reaksi adisi metileugenol denean asam format
P g i genol deng
pada suhu penangas 270 "C dan 0,2 gram katalis transfer fasa
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Lampiran 3g. Kromatogram hasil reakst adist metileugenol dengan asam format
. U :
pada suhu penangas 320 °C dan 0,1 gram katalis transfer fasa
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Lampiran 3h. Kromatogram hasil rgaksi adisi metileugenol dengan asam format

pada suhu penangas 320 "C dan 0.2 gram katalis transfer fasa
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Lampiran-4. Kromatogram hasil spiking hasil reaksi adist metileugenol dengan
asam format pada suhu penangas 320 YC dan 0,1 gram Katalis transfer
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pada suhu penangas 320 “C dan 0.1 gram katalis transfer fasa
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Lampiran 5. Spektra inframerah hagil reaksi adisi metileugenol dengan asam format
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Lampiran 6. Spektra IR metilast cugend! frakst I (Busroni, 1998)
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Lampiran 7. Spektra IR isolast eugeno| (rakst [ (Busroni, 1998)
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Lampiran 8. Kromatogram eugenol (hasil isolasi cugenol fraksi T (Busroni, 1998))

CLASS-GC10 Ver,=1l.61
Sammple H
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Dilution Factor: 1
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2] 2.349 725498 250918 sv 1.4209
6 2.490 238603 10937 T 0.0462
7 2.591 216472 €4842 38V 0.4240
g 2.113 17610 6518 Vv 0,0345%
g 2,846 118266 35401 sv 0.2317
10 3.284 69795 33972 sV 0.1759
11 3.7%86 8776 4355 00172
12 3.972 26326 9516 V 0.0516
i3 4,078 28251 11766 V 0.0553
14 4,151 17498 6785 V 0.0343
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17 4.505 349919 135973 V 0.6853
18 4,581 92546 2073¢ V 0.1812
19 4,733 45778 11417 Vv 0,0887
20 4,858 18470 6057 V 0,0362 l
21 5.049 174628 21611 Vv 0.3424 ‘
2 5.451 12259 4677 V 0.0240
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237 6,191 47509512 6311316 s 93,0471
24 6.940 ‘ 250732 8547 T 0.0491
2 6,997 101254 22684 TV 0.1984
26 7.334 195600 35415 TV 0.3831
2 7.466 542867 12280 TV 0.1063
28 7.778 113708 15808 T 0.2227
29 - 10.145 107215 20285 0.2100
30 10.498 11193 2373V 0.0218
31 10.585 35559 5583 V 0.0656
22 10.707 10808 2161 V 0.0212
33 10.987 25185 3056. % 0.0493
34 11.324 8761 1235 W 0.0172
35 11563 41698 6666 V 0.0817

51059¢89 17528630 100.0000
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Lampiran 9. Hasil reaksi metilasi eqigenol dengan berbagai jumlah katalis transfer

fasa
I‘ Katalis transfer fasa (g)  Rendemen metileugenol (%)
, 0.l 2,906
r 0.15 10.324
1
’ 0.2 25,257
30 ‘
-2
k2
| @ 20 N
5 y=1.0459¢' ™"
a 15 R =0.0002
10 = -
@
s 54 / i
“g |
I 20 —
0.1 C.15 0.2 ‘
messa KTk (g)
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Lampiran 10. Kondisi operasi alat GC-MS

I Jenis pengion

(R

lenis kolom

3. Temperatur kolom

iy

. Gas Pembawa

5. Injektor mode

fay)

b, TemperaturDetektor

- El (Elektron Impack)

- CP Sil. CB Panjang 25 meter
290 "C (5°/10"/menit) s/d 280 'C
 Helium 10 Kpa

- Split 1:80 Temperatur 290 °C
:290 °C
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Lampiran 1. Kondist operast alat GC

S5 -

.

. Suhu injektor
. Suhu kolom

. Suhu Detektor

Kolom
Pamjang kolom

Diameter kolom

. Gas Pembawa

Sampel injcksi

1250 "C

=130 "C/menit-225 "C (10 "C/menit)
- 260 °C

CPRB-20

25 meter

10,25 cm

: N> (HP)

0.2 ul
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