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: ABSTRAK

Hidroksibenziliden keton merupakan turunan benziliden keton, Sampai sast ini
modifikasi gugos hidroksi pada posisi oro belum banyak dilaporkan, schingga
difakukan sintesis turunan benziliden keton dengan mercaksikan 2-hidroksibenzaldehid
dan siklopentanon melalui reaksi kondensasi aldol denpan katalis KOH. Penelitian ini
bertujuan untuk memperoleh senyawa turunan benziliden keton bar, Sindesis dilakulkan
dengan mereaksikan 2-hidroksibenzaldehid dan siklopentanon ke dalam campuran
tarutan KOH 0% dan etanol pada suhu Kamar dengan pengadukan selama 30 menit,
kemudian didiamkan selama 5 hari. Kristal yang terbentuk dicuci dan direkristalisasi,
Femurnian senyawa hasil sintesis ditetapkan denpan uji jarak lebur dan K1LT. Clusidasi
struktur ditentukan berdasarkan interpretasi spektrum spektroskopi UV-Vis, FTIR, dan
massa. Scnvawa hasil sintesis berbentuk serbuk berwarna coklat kchijauan, tidak
berban, dan berasa pahit, memiliki nilai BE 0,43 dan 0,77, jarak lebur 162-164 °C
denpan rendemen sebesar 42 92%, Berdasarkan elusidasi strukiue, senyawa vang
terbentuk adalah 2 5-bis(2"-hidroksibenzilidensiklopentanon dan 3 3n-
dihidrosiklopeniaindenon.

Kata kunci: 2-hidroksibenzaldehid, siklopentanon, KOH, benziliden keton, kondensasi
aldot

ABSTRACT

Hydroxybenzylidene kelone is o benzvlidene Ekefome derivative. Until now,
madifications of hydroxide group at ortho position in synthesis of benzylidene ketone s
derfvalives are quite rare, so, if is necessary fo synihesize the derfvates by reaciing 2-
hydroxybenzaldehide  compunds  with  ketone  {cyclopenfanone)  through  aldol
condenzation wsing KOH av a cafalyst. This rexearch aims fo produce a hew
benzylidene keione's derivative. Symthesis was done by reacting 2-hydroxybenzaldehide
and cyclopentanone in a miciure solution of KOH 10% and ethanol ai room
femperginre with proper stirring in 30 mimies, then let it staved over § davs. Crisials
formed was then washed and purified by re-crystalization, The purity of the product
wers micasured in its melting point and thin layer chromatography, while elucldation
was performed based on the imerpretation of its UV-Vis, FTIR spectra and mass
speciropram. The compound resulied are odorless, bitter-tasting, greenizh-brown
codored powder with B of 043 and 0.77, the melting paint ranges from 182 io 164 °C
and rendement as high as 4292 %5 Structural elucidation throwgh imterpretation of its
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speciras analysis shows  that formed  compound are  2.5-bisid -
fvdroxybenzviidenelovelopenianone and 3, Ja-dilnvdrocyclo pentaimdenon,

Keywords : 2-hydroxybenzaldehide, cyclopentanone, KOH, benzylidene ketone, aldol
condensation
PENDAHULUAN

Benziliden keton merupakan suaiu kelompok senyawa yang memiliki strukiur
dengan gugus benzil yang terikal secars o, f-unsaturated dengan keton. Salah satu
turunan benziliden keton wvang sudah banyak diteliti adalah kurkumin, Kurkumin
mempunyal nama [UPAC 1,7-bis-{4"-hidroksi-3"-metoksifenil)- 1 6-heptadiena-3 5-
dion, Senyawa tersebul merupakan pigmen kuning Curcuma longa L. dan spesies
lainnyva yang secara tradisional telah digunakan sebagai obat oleh masyarakat. Berbagai
penelimian  mengenai  aktivitas  kurkurmin  telabh  dilaporkan, diantaranva  schagai
antikanker dan antiinflamasi (Handler, 2007 . 64-71), Keberadaan gugus hidroksi
fenolik wyang tenkat pada anl jupa menvebabkan kurkumin memiliki aktvitas
antibakteri { Sardjiman, dkk., 1998  1-13),

Berbagai turunan kurkumin telah berhasil disintesis melalw reaksi kondensasi
aldol, baik dengan menggunakan katalis asam atau basa, Berdasarkan proses sintesis
ini, suatu seri furunan kurkumin telah dilakukan dengan menggunakan vanilin dan
benzaldehid tersubstitusi (Bratu, 2005 ; 11-16). Hidroksibenziliden keton merupakan
turunan benziliden keton dan merupakan salah satu analog kurkumin. Sampai saat ini
modifikasi pupgus hidroksi pada posisi orto dalam sintesis senyawa turunan benziliden
keton belum banyak dilaporkan. Hal imi mendorong dilakukannva penelitian untuk
mempelajart sintesis beberapa senvawn analog kurkumin baru  turunan benziliden
keton, dengan menggunakan senyawa 2-hidroksibenzaldehid dengan siklopentanon
melalu reaks: kondensasi aldol,

METODE PENELITIAN
Objek Penelitian

Objek vang ditelin dalam penelitian ini adalah senvawa turunan benziliden
keton yang disintesis darl 2-ldroksibenzaldehid dan siklopentanon dengan katalis
kalium hidroksida.

Variabel Penelitian

Variabel terikat yaitu senyawa hasil reaksi antara 2-hidroksibenzaldehid dengan
siklopentanon, variabel bebas vantu 2-hidroksibenzaldehid vang akan direaksikan
dengan siklopentanon, serts vanabel terkendali vaitu jumlah pelarut, jumlah katalis,
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waktu pengadukan, waktu pendiaman, dan komponen pereaksi.
Alat

Alat-alat gelas pada umumnya (Ilwaki pyrex), neraca analitik, waterbath,
termometer, seperangkat alat KLT, lampun UV 254 nm, oven, magnetic stirrer.
thermophan (Mel-Themp with Pyrometer Digital 1202D), spektrofotometer UV-Vis
(Shimadezu Spectronic UV-Vis 12407, spektrometer IR (Shimadezn FTTR-8201PC), dan
seperangkat alat GC-MS (Shimadzun GCMS-QP20108).
Bahan
‘ 2-droksibenzaldehid (E.Merck), siklopentanon (Aldrich), kalium hidroksida,
etil asetat, etanol, dan kloroform (kualitas analisis, E. Merck), etdnol, n-heksana, dan
metanol (kualitas teknis, Brataco), air demineral (Osuka). keras indikator universal,
kertas saring Whatman No. 1, lempeng silika gel GFaa (E. Merck), dan pelet KBr.
Frosedur Penelitian

1. Reaksi Kondensasi 2-Hidroksibenzaldehid dan Siklopentanon dengan Katalis
kaliuvm Hidroksida

Sebanyak 15 mlL larutan kaliwm hidroksida 10% dimasukkan ke dalam gelas
beker yang berisi 15 mlL etanol. Campuran diaduk menggunakan magnetic stirrer,
kemudian ditambahkan 4,70 mbL (00453 mol) 2-hidroksibenzaldehid dan 2.00 ml.
(0,0226 mol) siklopentanon. Campuran diaduk selama 30 menit dan didiamkan selama
3 hari.

2. Isolasi dan Pemurnian Senyawa Hasil Sintesis

Campuran vang membentuk padatan disaring dan dicuci dengan air sampai
netral kemudian dikeringkan dalam oven dengan subhu 103°C. Hasil iselasi dicuci
dengan 25 mL kloroform dan direkristalisasi dengan campuran etanol dan air (9:1).
Hasil vang diperoleh ditentukan titik lebur dan dilakukan wji KLT. Strektumya
ditentukan berdasarkan spektroskopi LI'V-Vis, FTIR dan MS.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Sintesis mwrunan benziliden keton dilakukan dengan mereaksikan 2-hidroksi
benzaldehid dan siklopentanon ke dalam campuran larutan kalium hidroksida 10% dan
elanol. Secara umum, reaksi dalam sintesis ind tegadi melalui beberapa tahap. Kaliom
hidroksida sebagai katalis basa akan menarik hidrogen a pada siklopentanon

membentuk  anion  enolal.  Anion  enolal  fersebut  mengadisi molekuel  2-
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hidroksibenzaldehid pada pupus karbonil membentuk ikatan karbon-karbon bam
menghasilkan senyawa monobenzalketon. Senvawa monobenzalketon dapat kehilangan
satu  molekul  air, kemudian mengalami  siklisasi membentuk 3 50-
dihidrosiklopentaindenon atau bila reaksi berlanjut pada tahap berikutnva akan
membentuk senvawa dibenzalketon 2, 5-bis<(2"-hidroksibenziliden }siklopentanon
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Gambar 1. Reaksi sintesis turunan benziliden keton

Isolasi senyawa hasil sintesis dilakukan dengan menyaring Knstal yang
terbentuk, dicueci, dan dimurnikan dengan rekristalisasi. Kemuodian dilakukan pengujian
terhadap senvawa hasil sintesis, meliputi uji pendahuluan, wi elusidasi struktur, dan uj
aktivitas bakteni dan semyawa tersebut. Pada wji pendahuluan, senyawa hasil sintesis
memiliki jarak lebur 162-164 “C dan diperoleh rendemen sebesar 42.92%, vang
dihitung sebagai senyawa 2,5-bis-( 2"-hidroksibenziliden) siklopentanon. Uji kelarutan
dilakukan berdasarkan persyaratan kelarutan yang tertera dalam Farmakope Indonesia
Edisi IV. Up KLT menggunakan fase diam silika gel GF;4y dan 2 jenis fase gerak, vaitu
kloroform : etanol {4%:1) dan kloroform : etil asctat {7:5) membenkan satu bercak pada
masing-masing lempeng dengan nilai Rf 043 dan 0,77. Senyawa hasil sintesis
cenderang bersifat polar terkait gugus hidroks: vang dimilikinya, oleh karena 1t pada
elusi dengan fase gerak campuran kloroform : etil asetat senyawa hasil sintesis terbawa
oleh fase gerak dan menghasilkan nilai Bf yang lebih tingg dibandingkan pada elusi
dengan fase gerak campuran kloroform | etanol yang lebih bersifat non polar
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Tabel 1. Data uji pendahuluan senyawa hasil sintesis

Ne. | Ui Hasil pengujian
L. Organoleptis | Serbuk coklal kehijouan, tidak berban,
berasa pahit

2 Jarak lebur 162-164 “C
i Kelarutan :
Air Praktis tidak larut
HCIO 0N Praktis tidak larut
MaOH 0,1 N Larut

Etanol Larut
Metanol Larut
. Kloroform Sukar [art
M-heksana Praktis tidak larut
4. Nilai Rf kloroform : efancl (49:1) — 0,43
kloroform : etil asetat (7:3) — 0.77

5. Rendemen | 42,92 %

Spektrum UV-Vis dari senvawa awal (2-hidroksibenzaldehid) maupun senyvawa
hasil sintesis memperlihatkan serapan maksimum pada panjang gelombang yang
berbeda. Dalam pelarut metanol, 2-hidroksibenzaldehid memberikan serapan
maksimum pada A 324 nm, sedangkan senvawa hasil sintesis pada A 389 nm dan 261
nm, Hal ini menunjukkan adanyva pergeseran ke amh panjang gelombang yvang lebih
panjang karena adanya perpanjangan ikatan rangkap terkonjugasi dari struktur senyawa,
sehingpa energi transisi akan lebih kecil dan dengan demikian panjang gelombang
menjadi lebih besar.

Senyawa hasil sintesis meéemberkan béberapa pita serapan yang berbeda dengan
senyawa awal pada spektrum FTIR. Beberapa pita masih menunjukkan profil gupus
fungsi yang sama dengan senyawa awal, namun terjadi pergeseran pita C=0 keton
disebablkan adanya konjugasi dengan ikatan ranghkap dan pita yang mencirikan adanya
gugus fungsi aldehid tidak ditemui pada spektrum FTTR senyawa hasil sintesis.
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Gambar 2, Spektrum FTIR senvawa hasil sintesis

Keterangan :
Pita A : pada 3512,9 cm’ menunjukkan adanya gugus ~OH bebas
Pita B : pada 3168.4 em’ menunjukkan adanva C—H ulur aromatis
PitaC - pada 1661,6 cm™ menunjukkan adanya C=0 keton alifatis o,B-tidak
jenuh
Pita D : pada 15991 — 1436,0 em menunjukkan adamya C=C ulur aromatis
PitaE  pada 863.9 cm™’ menunjukkan adanya C—H ulur aromatis
Pita F - pada 7555 cm” menunjukkan adanya benzen tersubstitusi orto
Tabel 2. Hasil interpretasi spektrum FTIR =~
CGugus Senyawa 2-Hidroksi Siklopentano
Hasil benzaldehid n
Sinlesis
Cincin aromatis Ada Ada -
{benzen)
Benzen orto disubstiusi  Ada Ada -
C—H ulur aromatis Ada Ada -
C=C ulur aromatis Ada Ada -
—(H bebas Ada Ada -
C=0 keton Ada - Ada
=0 aldehid - Ada -
C—H ulur aldehid - Ada -

Pada analisis kromatografi gas, senvawa hasil sinlesis menghasilkan beberapa
puncak. 2 diantaranya memiliki kelimpahan terbesar, yakmi pads wakiu retensi 14 389
menit (m'z 170) dengan kelimpahan 14,990% dan 38,993 menit (m/z 294) dengan

kelimpahan 79,82 1%.
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Gumbar 3. Kromatogram I:lmt uji kromatografi gas senyawa hasil sintesis

Berdasarkan spektrum massa, keduanya menunjukkan puncak ion molekul pada
m/z 170 yang merupakan senyawa 3,3a-dihidrosiklopentaindenon dan pada m/z 294
vang menginformasikan bahwa senvawa molekul target 2,5-bis-(2"-hidroksibenziliden)
siklopentanon telah terbentuk, Tkatan hidrogen yang terjadi pada molekul senyawa
menyebabkan munculnya puncak ion molekul pada nila m/'z 294 (m+2).
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Gambar 4. Spektrum massa senyawa 1l (m/z 294)

e

Berdasarkan dari hasil interpretasi data keselurnhan di atas meliputi i
pendahuluan maupun elusidasi struktur, maka hasil penelitian menunjukkan bahwa
senyawa hasil sintesis yang dihasilkan dari reaksi antara 2-hidroksi benzaldehid dan
siklopentanon merupakan senyawa target vang diharapkan, yakni 2,5-bis-(2"-
hidroksibenziliden) siklopentanon dan senyaws 3 Ja-dihidrosiklopentaindenon dengan
kadar yang rendah.

SIMPULAN DAN SARAN
Simpulan

Sintesis senyawa turunan benziliden keton dari 2-hidroksibenzaldehid dan

siklopentanon menghasilkan dua senvawa yaitu 79.82% senyawa 2.5-bis-(2'-
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hidroksibenzilidensiklopentanon dan 14,99% senyawa 3,3a-dihidrosiklo pentaindenon
dengan rendemen scbesar 42,92%, yang dihitung scbagal senyawa 2.5-is-{2°-
hidroksibenziliden siklopentanon.
Saran

Perlu dilakukan penelitian lanjutan wji aktivitas farmakologi dan wuji toksisitas
dari senyawa turunan benziliden keton vang terbentuk serfa pengembangan turunzn
kurkumin lain menggunakan 2-hidroksibenzaldehid demgan vanasi katalis, metode
sintesis, dan metode pemumnian yang lebih baik agar didapat rendemen vang lebih
tinggi.
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