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ABSTR{CT

'lhe compound of amide acid O-(N-2-hydroksi ethyl formamide) benzoic can be

derivated through arnidation of phtalat aci<i anhidrate rvith ethanoiamine.

The formation of amide compound is made by pre-melting phatalat anhidrate acid, and

then it is amidated directiy u'ith ethanolamine at 170 - i 800C. The comporrnci gained is then

tested by thin layer chromatography and furthermore by coloumn chromatography purificariog
rvith eiuen methanoi : petroleum ether 9 : I (viv). The resuit of amiciaiion reaction has a melting
pcrint of 123 -1250C, and reaction ratio is 6l,?.3yo.

The anal,vsis result oi the synthesis product above was confirmed by f-T_llt anci

H'-NMR spectrum and then by titration method result HLB Value 13.45, rvhich couid be used as

an emuisifier for w1o dispersion.

ABSTRAK

Senyalva amida asam O-Q,{-2-hidroksi etil formamida) benzoat dapat diperoleh lreiaiui
amidasi asam ttaiat anhi<irat dengan etanolamin.

Pembentukan senya\t/a amida tersebut terlebih dahulu dilakukan peleburan terhadap asam

lialat anhidrat, seianjutnya diamidasi iangsung <iengan etanoiamin pada suhu l7U - igii0c
selama 5 jam. Kenrudian senyawa yang diperoleh dianalisis melalui pemeriksaan secara

kromatografi iapis tipis dan <iilanjutkan pemurnian meiaiui kromatografi koiom ciengan eiuen

rnethanol : Petroleum eter 9 : I (v/v). Hasil reaksiamidasi memiliki titik lehur 123 - 1250c serta

rendemen reaksi diperoleh -sebesar bl .33o/{}.

Hasil amidasi dari produk sintesis diatas didukung oleh spektrum FT-IR dan fir-NMR
dan selanjutnl'a menggunakan metode titrasi diperoleh nilai HLB 13,45. vang dapat rligunakan

sebagai bahan pengemulsi untuk sisitem dispersi w/o"

UNIVERSITAS MEDAN AREA



I. PENDAHULUAN

Sen.v-arva amida nremiiiki kegunaan yang cukup iuas. 'hr.c-:--:r- - ; '- 
-

lemak sebagai bahan surfaktan, pelumas pada proses pernbuatan resin dan pemantap lateks

(Brahrnana, i993). Alkanol ami<ia,!uga ciapat digunakan se'bagai bahan kosmetika. cieterEen,

pelunak textil, dan penghambat korosi (l\{aag, I984). Sulfoamida dapat digunakan sebagai obat-

obatan untuk mengobati "bermacam-macam penyakit infeksi antara lain disentir baksiler 1,ang

akut (Nuraini, 1988). Demikian juga r-rntuk turunan arnida asam benzoat seperti r.r--(Piridil-2-

metil-2-hiciroksi) ami<ia asam benzoat yang -nanyak 
digunakan sebagai anti bakleri dan anri

tuberkolosis (Mayer, dkk, 1997).

Beberapa peneiiti terdahulu telah herhasii membuat senyawa amiria yaitu meiaiui amidasi

antara n-dodekanoil florida dengan trietilamin menghasilkan senyawa tris-(2-amino etil) amina

yang berguna sebagai surfaktan (Yoshimura dan Yoshida, 2t)03). I)emikian juga amidasi antara

2-amino-pentanoat (asam glutamat) terhadap ester asam lemak yang menghasilkan steroil

glutamida yang berguna sebagai surfaktan dan anti bakteri (Siivasam,v*, dkk, 2001). .Iuga teiah

dilakukan melalui reaksi asil florida yaitu lauril florida dengan glukosarnin mernbentuk N-

iau.royl glukosami<ia {Ronal<i, 2A(t4).

Alkanol amida di, tetra dan heksa hidroksi oktadekanoat sebagai bahan surf-aktan

(Tarigan, 20u6). Cara amidasi lainnya yang teiah tiilakukan nrelalui amiriasi langsung antara I"9-

nonanadiamin dengan asam laktat menghasilkan 1,9-dilaktosil nonanadiamin yang benlaya guna

sebagai surfaktan (Bu<iijanto, 2002). I)emikian juga amidasi iangsung antara asam azelat <iengan

asam glutamat urltuk menghasilkan 1,9-nonanadiol glutamida yang dapat digunakan sebagai

surfaktan cian anti mikroba (l,ismawaty, 2004).

Untuk sintesis senyawa-senyawa amida tersebut dapat dilakukan dengan beberapa cara

antara lain pirolisis garam amonium, hiiirolisis parsial dari nitrii, pengasilan amoniak ciengan asii

florida, ester atau asam anhidrat (Solomons, 1988). Asam ftalat anhidrat disamping menrpunr,,ai

cincin aromatik yang memiiiki ikatan r dimana akan dapat mengikat iogam-logam sebagai iigan"

juga memiliki gugus fungsi asil sebagai anhidrat yang dapat dilakukan reaksi amidasi.

Dalam hubungan ini peneiiti ingin mensintesis asam C)-(N-2-hidroksii etil formaryridai

benzoat rnelalui amidasi langsung asam ftalat anhidrat dengan etanolarnin sehingga diharapkan

merupakan pilihan iain sebagai suatu bahan surtaktan dan sebagai anti mikro-tra.

r' :i ,.'i
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2. NiIETODE PENELITIAN

2.i. Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan adalah : neraca analitik, pengaduk nragnet, hot plate, or.,en.

roiari evaporator, piat KLT, <ian aiat-aiat geias lainnya seperti Beaker giass, iabu erienrnever,

gelas ukur, tabung reaksi, spatul4 magnetik stirer sefia alat destilasi vacum disesuaikan dengan

rno<iei Aidrich <ian dimodifikasi sesuai dengan kebutuhan. Anaiisis FT-iR dan Ii1-NMR

dilakukan dilaboratorium Kimia Organik FMIPA universitas Ca.iah Mada Yogyakarta.

Bahan kimia yang digunakan adaiah berderajat pro anaiis (p.a) buatan E-Merk seperti :

asam ftalat anhidrat, etanol amin, metanol, n-heksan, petroleum eter. kalsiurn klorida anhidrat,

siiika gel G 60, silika gei 40 H, iodium.

2.2. ProsedurPenelitian

2.7,.1. Amidasi Asam ftalat anhidrat dengan etanolamin.

Sebanyak 0,05 mol (7,51 g) asam ftalat anhidrat dimasukkan kedalam labu bulat leher

tiga yang ciiiengkapi dengan pengaciuk magnet. pentiingin bola. tabung CcCi; anhidrus cian 2 g

molekuler shieves, kernudian dipanaskan sampai melebur, lalu ditambahkan 65 ml etanolamin,

campuran reaksi diaduk dan dipanaskan pada suhu I70 -l80cC seiama 5 lam. kete'bihan

etanolamin dipisahkan dengan menggunakan destilasi penurunan tekanan. Hasil reaksi 1,ang

diperoleh selanjutnya dianaiisis meialui kromatografi lapis tipis dengan adsorben siiica gel U 6U

dengan Developer metanol : petroleum eter 9 : I (v/v), noda-noda yang rirrlbul pada plat KLT

setelah dieir-rsi. k6mudian difiksasi <iengan uap iociine <ian ditentukan harga Rt-n1'a. selan-jutn"r'a

dimurnikan dengan menggunakan kromatografi kolom dengan eluen metanol : petroleum eter.

9 : i (vlv). resi<iu vang diperoleh dianaiisis dengan spektroskopi FT-lR dan IJr-NMR sena ciiu-ii

titik lebur dan harga FILB-nya.

2.2.2. Penentuan Nilai HLB Melalui Metode Titrasi

2,2.2.i. Fenentuan Bilangan Fenyatrunan

Sebanyak 0,1 g asam O-(N-2-Hidroksi etil formamida) Benzoat ditimbang dan

ciimasukkan kedalam geias erlenmeyer volume 150 ml, kernuciian ditambahkan sebanyak 20 rni

KOH 0,1 N, lalu ditutup dengan plastik, selanjutnya dididihkan sampai O-(N-2-Hidroksi etil

flormamicia) larut. Setelah <iidinginkan kemudian dititrasi ciengan HCi 0,5 N, dan ciititrasi dengan

penambahan indikator fenolptalein hingga warna merah lernbayungnya hilang, kemudian dicatat

volume HCi yang ciigunakan.
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2.2.2.2. Penentuan Bilangan Asam

Sebanyak 0,i g O-(ii-2-Hiiroksi etii flormamida) Benzoat <litimbang dan riirnasukkan

kedalarn gelas erlenmeyer volume 150 mi. kemudian ditambalrkan 50 nrl alkohol netral 95?ir lalu

ditutup <iengan plastik. Selanjutnya rjipanaskan selama i0 menii sambii riiariuk. Seteiah

didingikan kemudian dtitrasi dengan KOI-I 0,0463 N menggunakan indikator f'enolptalein sampai

tepat warna merah jamblr, iatru dicatat r,'olume iarutan KOH.

3. Hasil Penelitian dan Pemtrahasan.

3.I Hasil Penelitian

Pembuatan senyawa O-O{-2-Hidroksi etil formarnida) Benzoat dilakukan melalui reaksi

amidasi asam ftaiat anhidrat dengan etanoiamin dari sebanyak 0,05 moi (7,5i g) asam ilaiai

anhidrat yang digunakan diperoleh hasil sebanyak 8,17 g {61,33%). Nilai HLB hasil sinresis

berkisar i3"66.

Hasil analisis spektroskopi FT-lR dari O-Q'{-2-Hidroksi etil fbrmamida) Benzoar

memberikan spektrum dengan puncak-puncak vibrasi serapan pada daerah biiangan geiombang :

3287, 3085,2931,2569. 1643, 1550, 1443, 13l1 dan 1072 om'|. Selanjutnya hasil analisis

spektroskopi HI-NMR memberikan puncak sepektrum sebanyak 5 iinekungan proton -yang

terdapat pada daerah pergeseran kimia (E) : 2,0 ppm, 3,1 ppm, 3,7 ppm, 7,5 pprn dan 10,9 ppm.

Hasii penentuan biiangan penyabunan dan 
-bilangan 

asam secara tiftasi untuk penentdan

harga HLB dari hasil sintesis adalah seperti yang tertera pada tabel I dar: tabei 2 dibarvah

Tabel 1. Itrasil penentuan bilangun penyubunan

nilai

ini:

Nn Uraian Berat sampel (g)

Vol. Titrasi

(ml) 0.5 N

HCI

Bilangan

penyatrunan

1 Blanko 24,4

242 24A

24,6

/. Sampel 1.0836

l.t0t2 1,0836

1,0845

24.1

24,4 24.1

1A)
7,80

4
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Tabel 2, Hasil penentuw bilangan asam

Uraian Berat sampel (g)
Yot. Tttrasi (ml}

0,1 N KOH
Bilangan asam

Sampel 0,3127

0,2399 0,3127

03421

1,300

i.289 1,300

1,324

24.63

3.2. Pembahasan

Amidasi asam ftaiat anhidrat dengan etanoiamin dapat mengahasilkan senyalva 0-ii\i-2-

Hidroksi etil formamida) Benzoat berdasarkan prinsip HSAB (Hard Soft Acid Base), dimana II'
dari gugus NF{2 pada etanoiamin merupakan asam keras (hard acid) yang ieirih suka berikatan

dengan COO- dari asam ftalat yang merupakan basa kuat (hard base) membentuk COOH dan

gugus - Nfi dari gugus r\H2 pada etanolamin merupakan basa lemah (Soft base) yang berikaian

dengan gugus asil ftalat yang merupakan asam lemah (soft acid) membentuk O-(N-2-Hidroksi

etil formamida) Benzoat. Reaksi yang terjadi aeiaiah sebagai berikut :

f1\/"..
\j=1," +

Ito
asrrr Ai]&l *)*rillrid

n--\rj-rr--orr--.-E-*,NH2-Ctlz*Ct{z-oH + ll I

\y'- ao (1)
..trslein 

"*ar*_r_**Jit fi),,,earidalbsf,rc3t

? rr, Hr
.,--->C-O-G-.-C -Nl13ti I

\?l6.-a tz)\(}H

Dari hasil reaksi sintesi.g sen)'alva O-0\i-2-Hidrtlksi eiil ibnnamida) Benzoat yang diperoleh

dilakukan pcmurnian dengan kromatogra-fi kolom mengguna-kan pelarut camprrran mr-.tanol :

petroleum eter : 9 : I (v/v). Selanjutnya kristal yang diperoleh dilakukan pemeriksaan seeara

analisis spek-troskopi intia merah (!R). Spek-trum vang dih.asilk-an memberikan puncak-puncak

vibrasi pada daerah bilangan gelombang 3284 cm't menuniukkan adanya vitrrasi gugus OH dari

atkoho! dan gugus OH dari asam karboksilat lrang diperkuat dengan puncak serapan pada

bilangan gelombang 1072 cm-r yang menunjukkan adanya streaching dari C-O dari atkohol, clan
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puncak serapan pada bilangan gelombang 1341,5 cm-t yang merupakan serapan untuk gugus

C:O dari asam karboksilat.

Bilangan gelombang pada daerah 1550,7 cm-'merupakan serapan untuk - NH dari gugus

arnida dan puncak serapan pada daerah bilangan gelornbang 1643.2 crn-l ,nerupakan serapan

untuk C-O amida sedangkan puncak serapan pada daerah bilangan gelombang 1226"6 -1164,9

cm-l menunjukkan karakteristik vibrasi ciari ikatan C-N.

Kemudian bilangan gelombang pada 2931,6 cm-' - 2869,9 cm-r adalah vibrasi streaching

dari C-H sp3 pada hidrokarbon yang didukung dengan adanya serapan pada daerah bilansan

gelornbang 1442"7-1311,5 cm-l menunjukkan vibrasi blending dari C-H sp2 sedangkan puncak

serapan pada daerah bilangan gelombang 1226-6 -1164,9 cm-i menuniukkan karakteristik

vibrasi dari ikatan C-N. Adapun spektrum infra merah (tR) dari senyawa O-(N-2-l-lidroksi etil

formamida) ditunjukkan pada gambar I di-bawah ini :

Gambsr I : Spektrum FT-IR dari senyawa A-(N-2-llidro*si etilformamida) Benryrut
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Flasilanalisis spektroskopi rH-NMR memberikan puncak spektrum dengan 5 lingkungan

prolon pada daerah pergeseran kimia (D) : 2,0 ppm (s, lH) menunjukkan satu buah proton yang

terikat padaa gugus NH amida, pada daerah pergeseran kimia (6) 3,1 ppm (t. 2H) menunjukkan

adanya 2 huah proton yang terikat pada gugus cH2-NH, pada pergeseran kimia (6) -3"7 ppm

(t, 2H) rnenunjukkan 2 buah proton yang terika pada gugus CH2-OH, pada pergeseran kimia (E)

7,5 ppm (s, 4H) menun-iukkan adanya 4 buah proton yang terikat pada gugus CiI aromaiis dan

pada pada pergeseran kimia (5) 10,9 ppm menunjukkan I buh proton OH dari karboksilat"

Selanjutnya pergeseran kimia <iari OH aikohoi tidak tampak, hai ini dise-trabkan adanra

Exchange proton, Spektrum 'l-l-NMR dari senyawa O-(N-2*Flidroksi etil formamida) Benzoat

tertera pada gambar 2 dibawah ini :

Sp e ktr um' H-NMR dari seny awt O-(N-2-Hidro ksi etil formami rla)

Benzout
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Penentuan nilai HLfi melalui penentuan bilangan penyabunan dan bilangan asarn rlari

tabel 1 cian tabel menggunakan persamaan sebagai berikut :

Bil penyabunan (p\ -f V .blanko - V.ri.trasi) x ltHCt x BM KOH'.,

\ D eral santpel - )

Bil .asam (A) =((votunxe 
KqH x NKOH x BM KOH\

\ , nrm rorrpui )

Selanjutnya dengan menggunakan rumus :

I- n-l

HLB=zolr-ll
I rl

L A)

4.

4.1.

Diperoleh nilai HLB O-(N-2-Hidroksi etil forrnamida) Benzoat adalah 13,66Ya yang dapat

digunakan sebagai bahan surfaktan untuk sistim ciispersi wlo.

KESIMPULAN DAN SARAN

Kesirnpulan

l. senyawa asam O-(1rl-2-Hidroksi etil formamida) Benzoat dapat dihasilkan n,elalui

reaksi amidasi antara asam ftaiat anhi<irat dengan etanolamin tanpa menggunakan

pelarut dan bantuan katalis dengan rendemen 61,33ya.

2. Senyawa O-(N-2-Hidroksi etii formamida) Benzoat yang diperoieh berciasarltan

penentuan harga HLB dapat digunakan sebagai bahan surfaktan untuk sistetn dispersi

r.v/o.

4.2. Saran

dengan

bitiang

industri

Disaranican bagi peneiiti berikutnya melaiukukan amiciasi &ntara asam ftaiai

etanolamin Iain yang bermanfaat dalam pengembangan reaksi amidasi dalarn

farmasi. Selaniutnya apabila metode sintesis ini ingin diterapkan daiarn skai;r

perlu dilakukan penelitian untuk mencari kondisi optimal seperti halnya pengaruh

i perubahan variable-variabel yang terkait dalam proses tersebutlrer.bagai

8
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