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OPTIMASI WAKTU DAN PERBANDINGAN MOL PEREAKSI PADA
SINTESIS SENYAWA ASAM FERULAT SERTA UJI AKTIVITASNYA
SEBAGAI TABIR SURYA

Oleh :
Fisty Listiarini
12630009

ABSTRAK

Telah dilakukan sintesis senyawa asam ferulat melalui reaksi kondensasi
Knoevenagel dari bahan dasar vanilin dan uji aktivitasnya sebagai senyawa tabir
surya. Tujuan penelitian ini adalah untuk mendapatkan rendemen optimum
senyawa asam ferulat dengan cara variasi waktu reaksi dan perbandingan mol.

Sintesis asam ferulat dilakukan dengan variasi waktu 30, 60, dan 90 menit.
Variasi perbandingan mol sintesis asam ferulat dengan reaksi asam malonat dan
vanilin adalah 1:1; 2:1; 3:1; dan 4:1. Senyawa hasil sintesis dilakukan uji titik
leleh, di karakterisasi menggunakan spektrofotometer FTIR dan spektrofotometri
'H-NMR dan dilakukan uji aktivitas tabir surya dengan spektrofotometer UV-Vis.

Rendemen optimum senyawa asam ferulat yang didapat pada
perbandingan mol 3:1 dengan waktu reaksi 30 menit adalah 6,97%. Hasil sintesis
berupa kristal berbentuk jarum berwarna kuning dan mempunyai titik lelen 169-
170°C. Senyawa asam ferulat memiliki serapan panjang gelombang maksimum
pada 315 nm. Berdasarkan panjang gelombang maksimum yang didapat, senyawa
asam ferulat dapat menangkal sinar UV-B. Senyawa asam ferulat memiliki
aktivitas sebagai senyawa tabir surya pada konsentrasi 10 ppm dan 15 ppm
dengan tipe proteksi maksimum dan ultra.

Kata kunci : vanilin, asam ferulat, reaksi kondensasi Knoevenagel, tabir surya.
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BAB |
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Saat ini tingkat intensitas dari paparan sinar matahari semakin tinggi dapat
dirasakan dari panasnya suhu pada siang hari. Semakin teriknya sinar matahari
diperkirakan intensitas sinar ultra violet yang memancar ke bumi makin
membahayakan. Spektrum sinar matahari yang mempunyai dampak buruk pada
kulit adalah sinar ultraviolet yang disebut UVB dan UVA. Kedua sinar ultraviolet
ini bekerja secara sinergis sehingga dibutuhkan suatu pencegahan atau
perlindungan untuk mengurangi dampak buruk pada kulit akibat radiasi sinar
UVB dan UVA (Balakhrisnan dan Narayanaswamyi, 2011). Bahaya sinar UVB
dan UVA dapat dihindari dengan penggunaan sediaan tabir surya. Sediaan tabir
surya adalah sediaan kosmetik yang digunakan dengan maksud menyerap secara
efektif cahaya matahari terutama pada daerah emisi gelombang ultraviolet,
sehingga dapat mencegah terjadinya gangguan kulit karena cahaya matahari
(Soeratri dan Purwanti, 2004). Kebutuhan akan penggunaan tabir surya semakin
bertambah maka perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai senyawa yang
berpotensi aktif sebagai senyawa tabir surya.

Senyawa turunan sinamat yang telah digunakan sebagai tabir surya antara
lain adalah oktil sinamat, etil 4-isopropilsinamat, dietanolamin p-metoksisinamat,
dan isoamil p-metoksisinamat. Selain itu sebagai senyawa tabir surya juga masih
harus memenuhi persyaratan yaitu senyawa tersebut tidak atau sukar larut dalam

air. Beberapa turunan sinamat yang memenuhi persyaratan ini diantaranya oktil p-
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metoksisinamat, isoamil p-metoksisinamat, sikloheksil p-metoksisinamat, 2-etoksi
etil p-metoksisinamat, dietanolamin p-metoksisinamat dan turunan-turunan lain
dari sinamat yang mempunyai rantai panjang dan sistim ikatan rangkap
terkonjugasi yang akan mengalami resonansi selama terkena pancaran sinar UV
(Taufikkurohmah, 2005).

Asam ferulat merupakan senyawa karboksilat turunan dari asam sinamat,
dengan ikatan rangkap tak jenuh pada posisi a dan B (o,B-unsaturated) dan
terdapat penambahan gugus hidroksi dan metoksi pada cincin aromatisnya
(Hartanto, 2008). Senyawa asam ferulat memiliki rantai panjang dan sistim ikatan
rangkap terkonjugasi, maka dari strukturnya tersebut asam ferulat diperkirakan
dapat menyerap panjang gelombang pada daerah sinar UV vyaitu sekitar 200- 400
nmatau sebagai senyawa tabir surya. Asam ferulat memiliki kemampuan dalam
menangkap radikal bebas sebagai antioksidan sebesar 30,9% (Velkov et al.,
2007). Menurut Beschia et al.(1982) dalam jurnal Sarangi et al. (2010) asam
ferulat juga dilaporkan memiliki fungsi fisiologis seperti antimikroba,
antiinflamasi, antitrombosis, antikanker, dan antibiotik. Berdasarkan penelitian
sebelumnya belum ada penelitian yang melaporkan senyawa asam ferulat sebagai
tabir surya sehingga perlu adanya penelitian lebih lanjut mengenai uji aktivitas
senyawa asam ferulat sebagai senyawa tabir surya.

Asam ferulat merupakan turunan asam sinamat. Sintesis asam sinamat dan
turunannya dengan bahan awal aldehid dapat dilakukan dengan reaksi Perkin dan
reaksi Knoevenagel. Pada pembuatan asam sinamat dengan reaksi Perkin,

benzaldehida direaksikan dengan natrium etanoat dan anhidrida etanoat atau
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dengan etil etanoat dan natrium etoksida. Pada pembuatan asam sinamat dengan
reaksi Knoevenagel, benzaldehida direaksikan dengan asam malonat dalam
suasana basa diikuti dengan dekarboksilasi dan dehidrasi spontan. Penelitian yang
telah dilakukan sebelumnya menunjukkan bahwa reaksi Knoevenagel memberikan
hasil yang lebih banyak dibanding reaksi Perkin (Mc.Murry, 2008).

Asam ferulat telah berhasil disintesis dari asam malonat dan vanilin
menggunakan Katalis piridin dengan reaksi kondensasi Knoevenagel. Namun,
rendemen yang dihasilkan sangat kecil yaitu 13, 40 % (Hartanto,2008). Mengacu
pada penelitian Hartanto (2008), penelitian ini dilakukan untuk mengoptimalisasi
rendemen asam ferulat yang dihasilkan dengan cara optimasi waktu reaksi asam
malonat dengan katalis piridin pada variasi waktu 30, 60, dan 90 menit dan variasi
perbandingan mol asam malonat dengan vanilin (1:1; 2:1; 3:1;dan 4:1).

B. Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah :

1. Sintesis senyawa asam ferulat dilakukan dengan mereaksikan asam malonat
dengan vanilin menggunakan katalis piridin.

2. Optimasi sintesis asam ferulat dilakukan dengan variasi waktu reaksi asam
malonat dengan vanilin menggunakan katalis piridin selama 30 menit, 60
menit, dan 90 menit serta variasi perbandingan mol asam malonat dan vanilin
sebesar 1:1; 2:1; 3:1; dan 4:1.

C. Rumusan Masalah

Rumusan masalah dalam penelitian ini adalah :
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1. Berapa rendemen optimum yang didapat dari sintesis senyawa asam ferulat
dengan berbagai variasi waktu reaksi dan perbandingan mol

2. Apakah senyawa asam ferulat memiliki aktivitas sebagai senyawa tabir
surya

D. Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah :

1. Mendapatkan rendemen optimum pada sintesis senyawa asam ferulat dengan
berbagai variasi waktu dan perbandingan mol

2. Mengetahui aktivitas dari senyawa asam ferulat sebagai senyawa tabir surya
E. Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan manfaat pada ilmu
pengetahuan khususnya dalam sintesis senyawa organik dan memberikan
informasi ilmiah mengenai optimasi waktu reaksi dan perbandingan mol pereaksi
pada sintesis asam ferulat yang diharapkan dapat digunakan sebagai senyawa tabir

surya.



BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

A. Kesimpulan
Berdasarkan penelitian dan pembahasan yang telah dilakukan, dapat
disimpulkan bahwa :

1. Sintesis asam ferulat dilakukan dengan reaksi kondensasi Knoevenagel, pada
perbandingan mol 3:1 (asam malonat : vanilin) dan waktu reaksi 30 menit
didapat rendemen optimal yaitu 6,97% berupa padatan kristal jarum berwarna
kuning.

2. Senyawa hasil sintesis asam ferulat memiliki uji aktivitas sebagai senyawa
tabir surya. Senyawa asam ferulat dapat menangkal sinar UV-B karena
memiliki panjang gelombang maksimum 315 nm dan memiliki nilai SPF
9,643 dan 26 dengan tipe proteksi maksimum dan ultra.

B. Saran

Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan, maka masih perlu dilakukan
kajian mengenai faktor-faktor lain yang mempengaruhi proses sintesis untuk

meningkatkan rendemen, misalnya jenis katalis yang digunakan.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Perhitungan rendemen senyawa hasil sintesis

}\)f\
0 Pmdm + O, + H,0
H

Asam Malonat \ e e b oec OH
M 0,015 mol 0,005 mol
R 0,005 mol 0,005 mol 0,005 mol
S 0,010 mol - 0,005 mol

Mol senyawa asam ferulat adalah 0,005 mol
Mr senyawa asam ferulat : 194,18 g/mol
Massa senyawa asam ferulat = mol x Mr

= 0,005 mol x 194,18 g/mol

=0,9709 gram
Rendemen = 8rampercobaan 4 50,
gram teoritis
0 0677 100%
0 9709
=6,97%
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Lampiran 2. Perhitungan hasil spektrum *H-NMR

Integrasi total : 0,89 + 0,94 + 1,01 + 0,98 + 0,99 + 1,00 + 0,99 + 3,00 = 9,8 satuan

luas
Rumus molekul senyawa asam ferulat : C1oH1004
Jumlah proton : 10 proton

Integrasi tiap proton : 10 H /9,8 = 1,02 satuan luas

Proton untuk

Jumlah proton : 0,89 x 1,02 = 0,91 satuan luas = 1 proton
} > lingkungan hidroksi

0,94 x 1,02 = 0,96 satuan luas = 1 proton

Proton untuk

1,01 x 1,02 = 1,03 satuan luas = 1 proton
} lingkungan C=C

0,99 x 1,02 = 1,01 satuan luas = 1 proton alkena
0,98 x 1,02 = 1,00 satuan luas = 1 proton
0,99 x 1,02 = 1,01 satuan luas = 1 proton & __, -roton untuk

lingkungan cincin
benzen
1,00 x 1,02 = 1,02 satuan luas = 1 proton

3,00 x 1,02 = 3,06 satuan luas = 3 proton —  Proton untuk
lingkungan metoksi



Lampiran 3. Perhitungan nilai SPF senyawa asam ferulat

1. Asam Ferulat 1 ppm

AUCyop = ((( 00472)+ 0029)) 5 = -0,045

0,029+0,058

AUCyqs = x5 =0,2175

0,058+0,071 X5 = 013225

0,071+0,080

x5=0,3775

0,084+0,083

x5=0,4175

0,083+0,076

x5=0,3975

0,076+0,063

x5=0,3475

(=)
o= (55)
Ry,
AUy = (A208000 084) X5 =04100

T
o 5w
=575

)

5=0,2825

0,063+0,050
AUCy5 = (2222550

Total AUC =2,7275

Log SPF = (-222-) x 2= 0,1226
SPF = 1,326
2. Asam Ferulat 2 ppm
AUCyg0 = (*22%) x 5= 0,1875
AUC, g5 = (0 ,075+0, 105) 5 = 0.4500
AUCyqp = (o 105+0, 119) 5 =0,5600
0,119+0,129
AUC,q5 = ( ) 5= 0,6200
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0,129+0,133

AUCs4, 5 = 0,6550

0,133+0,129

AUCas x 5 = 0,6550

AUCa,, X 5 = 0,6150

0,117+0,097

AUCa,s x 5 = 0,5350

0,097+0,076

(=)
(=)
(° =)
(=)
(ge—yr:

AUCas, 4,5 =0,4325

AUC334 .= (O 076+0, 074)

0,5=0,0375

5=0,3275

AUC335 — (0 ,074+0, 057)

AUC340 3 (0 ,057+0, 050)

2=0,1070

Total AUC =5,1820

5,1820
342-290

Log SPF = ( )x2=0524

SPF = 3,345

3. Asam Ferulat 5 ppm

AUCyqo = (222222) X 5= 1,5875
0,311+0,313

AUCyo5 = (22222 x 5 = 1,5600
0,313+0,329

AUCgqo = (Z222222) x 5 = 1,6050
0,329+0,349

AUCyo5 = (222222 x 5 = 1,6950

AUCy = (2222 358) x5=1,7675
0,358+0,344

AUCy;5 = (22224 x 5 = 1,7550

AUC, 0 = (o 344+0, 309) 5 = 16325

59



AUCs s = (M) 5 = 1,4050
AUCg30 = (22222 x 5= 1,1200
AUCy345 = (M) 0,5 = 0,0957
AUCy5 = (o 188+0. 133) 5 = 0.8025
0,133+4+0,114
AUCyq = (222220) x 2 20,2470
0,114+0,089
AUCy4, = (*222%) x 3= 0,3045
0,089+0,057
AUCyy5 = (*222557) x 5 = 0,3650
AUC350 = (0 ,057+0, 051) 5 = 0,054
Total AUC = 15,9962
15,9962
Log SPF = (2222 ) x 2 = 0,5245
SPF = 3,346
4. Asam Ferulat 10 ppm
0,602+0,603
AUC,qo = (222252) x 5= 3,0125
AUC,g5 = (222250 6“’) x 5 = 3,0325
0,610+0,641
AUCsqo = (52252) x 5 23,1275
0,641+0,686
AUCsq5 = (222%5) x 5 =3,3175
0,686+0,719
AUCayo ( ) x 5 = 3,5125
AUCy;5 = (2 71“) x 5 = 3,5825
AUCyy = (255) x 5= 3,4475
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AUC, s = (w) 5 = 3,0900
0,571+0,465

AUCyz = (15225) x 4,5 22,3310

AUCs345 = (“5222) x 0,5 = 0,2292

AUCy35 = (225222) x 5= 1,9575

AUCy40 = (2222) x 2 20,6160

AUCs,, = (° Lol 225) x 3 = 0,7650
0,225+4+0,140

AUCyy5 = (2222220) x 5200125
0,140+0,126

AUCsso = (“225222) x 1 =0,1330
0,126+0,080

AUCgs; = (2222220) x 4204120

L 052) X 3,5=0,2310

Total AUC = 33,7097

33,9710
Log SPF = (22220 x 2= 0,9842
SPF = 9,643
5. Asam Ferulat 15 ppm

AUC,00 = (° A2 0%) x 5 = 4,4225

AUCyo5 = (2222222 x 5 = 4,4800
0,902+0,949

AUCaqp = ( ) x 5 = 4,6275
0,949+1,017

AUCaqs = ( ) x 5 = 4,9150

AUCs0 = (“’”+1 72) x 5 = 5,2225
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1,072+1,069

AUCy;5 = (F222) x 5= 5,3525
1,069+1,000

AUCgz = (H22220) x 5= 5,1725

AUCyy5 = (222 865) x 5 = 4,6625

AUC33 — (0 ,865+0, 709) 415 - 3,5415

0,709+0,690

AUCyz45 = (222252) x 0,5 = 0,3497

AUCya5 = (0 ,690+0, 506) 5 = 2.9900
0,506+0,436

AUCy40 = (222229) x 2=0,9420
0,436+0,344

AUCs,, = ( ) x 3 =1,1700
0,344+0,214

AUCyy5 = (2212212) x5 = 1,3950
0,214+0,192

AUCgs0 = (22222 x 1= 0,2030
0,192+0,120

AUCys; = (*222222) x 4 = 0,6240

AUCygs = (L2208 076) X 3,5=0,3430

AUCssqs = (“222) x 1,5 = 0,0862

AUCzgq = (M) x 1,5 = 0,0862

Total AUC = 50,5857

Log SPF = (322;%0) x 2 = 1,4150

SPF =26
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Lampiran 4. Dokumentasi penelitian

Gambar 1.1 Padatan asam ferulat

Gambar 1.2 Padatan asam ferulat variasi perbandingan mol dan waktu

pereaksi

Gambar 1.3 Ekstraksi senyawa asam ferulat dengan pelarut klorofom



Curiculum Vitae
Nama . Fisty Listiarini

Tempat, Tanggal Lahir : Jakarta, 9 November 1994

Umur : 22 tahun

Alamat - JI. Timoho Gk. 1V/982 RT.85 RW. 20 (kost bugenvil)
Kel. Baciro Kec. Gondokusuman Yogyakarta 55225

No. Hp : 08976059792

Email : fistyisty@gmail.com

Jenis Kelamin : Perempuan

Agama : Islam

Status : Belum Menikah

Pendidikan :

- 2000 — 2003 : SDN 09 Pagi Jelambar Jakarta Barat
- 2003 — 2006 : SDIT Walisongo Bekasi

- 2006 — 2009 : SMP N 15 Bekasi

- 2009 — 2012 : Jurusan IPA SMA N 7 Bekasi

- 2012 — 2016 : Jurusan Kimia UIN Sunan Kalijaga

Organisasi :

- 2012 - 2016 : Anggota lkamasi (Ikatan Keluarga Mahasiswa Bekasi)

- 2012 — 2015 : Anggota Divisi Minat dan Bakat Himpunan Mahasiswa Kimia
UIN Sunan Kalijaga

- 2012 — 2015 : Anggota RUBIK (Rumpun Biologi Kimia)



	HALAMAN JUDUL
	HALAMAN PENGESAHAN
	HALAMAN PERSETUJUAN
	HALAMAN NOTA DINAS KONSULTASI
	HALAMAN PERYATAAN KEASLIAN
	HALAMAN MOTTO 
	HALAMAN PERSEMBAHAN 
	KATA PENGANTAR
	DAFTAR ISI 
	DAFTAR GAMBAR
	DAFTAR TABEL
	DAFTAR LAMPIRAN 
	ABSTRAK 
	BAB I PENDAHULUAN
	A. Latar Belakang
	B. Batasan Masalah 
	D. Tujuan Penelitian 
	E. Manfaat Penelitian

	BAB V KESIMPULAN DAN SARAN
	A. Kesimpulan
	B. Saran

	DAFTAR PUSTAKA 
	LAMPIRAN 
	CURICULUM VITAE

