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ABSTRAK

Ester merupakan senyawa berbau harum, yang dapat diperoleh dari reaksi antara alkohol dan asam
karboksilat. Senyawa tersebut banyak digunakan dalam industri parfum, kosmetik, dan makanan. Penelitian ini
bertujuan untuk melakukan esterifikasi terhadap I-mentol dengan anhidrida asetat dan mengetahui pengaruh
rasio mol I-mentol:anhidrida asetat (1:1, 2:1, 3:1, 4:1, 5:1) terhadap produk ester yang dihasilkan. Reaksi
dilakukan dengan mencampurkan senyawa I-mentol, anhidrida asetat dan katalis H,SO, 98 % dalam pelarut
dietil eter dalam refluks selama 1 jam. Hasil sintesis dianalisis berdasarkan penentuan sifat fisik (warna,bau) dan
dikarakterisasi dengan Kromatografi Lapis Tipis (KLT), Spektrofotometri Infra Merah (FT-IR), Kromatografi
Gas (KG), dan Kromatografi Gas-Spektrometri Massa (KG-SM). Hasil karakterisasi menunjukkan bahwa hasil
sintesis masih berupa campuran yaitu I-mentol dan I-mentil asetat, berupa cairan berwarna kuning dan berbau
khas mint. Rasio mol I-mentol dan anhidrida asetat mempengaruhi produk I-mentil asetat. % rasio tertinggi I-
mentil asetat yaitu sebesar 18,79 % pada rasio mol I-mentol:anhidrida asetat 2:1. Sedangkan rendemen tertinggi
senyawa I-mentil asetat yaitu sebesar 28,28 % pada rasio mol I-mentol:anhidrida asetat 2:1.

Kata kunci: Esterifikasi, I-mentol, anhidrida asetat, rasio mol
ABSTRACT

Ester is an aromatic compound, important for perfumery industry, fragrant and food flavours. It is
commonly synthesized from an alcohol and carboxylic acid. This paper reports the esterification result of I-
menthol using acetic anhydride, and also study the mole ratio of I-menthol/acetic anhydride toward the ester
formation. It was applied 1:1, 2:1, 3:1, 4:1, 5:1 mole ratios, 98% sulfuric acid catalyst and using diethyl ether as
a solvent. All the reactions were performed for 1 hour under reflux condition. The products were identified their
physical appearance such as color and odor, and also was characterizied using Thin Layer Chromatography
(TLC), Fourier Transform Infrared Spectrophotometry (IR), Gas Chromatography (GC) and Gas
Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS). It was found that the product is a yellow liquids and has a mint
flavour. The highest I-menthyl acetate was achieved at 18.79 % yield when 2:1 mole ratio of I-menthol/acetic
anhydride was applied. The mole ratio importantly influence the I-menthyl acetate yields, and the highest I-
menthyl acetate was achieved at 28.28 % yield when 2:1 mole ratio of I-menthol/acetic anhydride was applied.

Keywords: Esterification, I-menthol, acetic anhydride, mole ratio
PENDAHULUAN

Mentol merupakan komponen utama minyak atsiri tanaman Mentha (Mentha piperita,
Mentha arvensis, dan sebagainya) dan juga dapat diperoleh dari hasil sintesis [1], senyawa
tersebut berupa kristal yang mempunyai aroma seperti mint [3], memberikan sensasi dingin

dan menyegarkan [2]. Secara struktur senyawa tersebut termasuk senyawa alkohol
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monoterpen siklik, berupa alkohol sekunder dan mempunyai 8 stereoisomer [2]. Mentol alami
mempunyai sifat optis aktif yaitu konfigurasi |-mentol [3] yang disebut levomentol, dan
berdasarkan sistem IUPAC 2-isopropil-5-metil-sikloheksanol dengan berat molekul 156,27
9 mol dan mempunyai rumus molekul (C10H200) [4].

Anhidrida asetat dengan rumus molekul (CH3CO),O mempunyai bau yang tajam
dengan berat molekul 102,09 %, titik didih (760 mmHg) 138,6 °C, dan titik lebur -73 °C.
Reaksi anhidrida asetat dengan alkohol menghasilkan senyawa ester, senyawa tersebut
digunakan sebagai pereaksi dalam reaksi esterifikasi karena merupakan turunan asam
karboksilat paling reaktif setelah asil halida. Kegunaan anhidrida asetat pada umumnya
sebagai pereaksi dalam pembuatan ester asetat, asetilasi pada obat-obatan dan pereaksi
lainnya [5].

Ester dapat disintesis melalui reaksi esterifikasi, antara lain esterifikasi Fischer,
esterifikasi dengan asil halida, dan esterifikasi menggunakan asam karboksilat dengan diena
terkonjugasi [6]. Faktor-faktor yang mempengaruhi reaksi esterifikasi antara lain waktu
reaksi, pengadukan, katalisator, temperatur reaksi, dan perbandingan reaktan [7]. Katalis yang
dapat digunakan yaitu asam sulfat dan asam klorida. Ester merupakan senyawa berbau harum
dan sering digunakan dalam pemberi aroma pada makanan maupun parfum [8].

Senyawa mentol dapat dibuat menjadi mentil asetat dengan reaksi esterifikasi Fischer
menggunakan Katalis asam. Menurut penelitian Roji (2001) diperoleh rendemen (-)-mentil
asetat sebesar 29,57 % dari (+)-mentol:anhidrida asetat 4:1 pada temperatur 30 °C selama 48
jam [9] tapi belum diperoleh informasi pengaruh rasio mol I-mentol dan anhidrida asetat,
sehingga dalam penelitian ini dilakukan reaksi esterifikasi Fischer I-mentol dan anhidrida

asetat pada berbagai mol rasio dalam refluks dengan temperatur 60 °C selama 1 jam.

METODE PENELITIAN
Bahan dan Alat

Bahan kimia yang digunakan berderajat p.a produk Merck kecuali disebutkan lain
meliputi plat KLT silika GFy4 anhidrida asetat, dietil eter, asam sulfat 98 %, natrium
bikarbonat, magnesium sulfat heptahidrat, etil asetat, n-heksana, metanol, akuades (teknis), I-
mentol (teknis) merk RRT Xinjing, dan gas nitrogen (teknis).

Peralatan gelas yang digunakan adalah seperangkat alat refluks dilengkapi dengan
corong tetes (kapasitas 100 mL), gelas arloji, vial, corong gelas, corong pisah (kapasitas 125

mL), gelas kimia (kapasitas 50 mL,100 mL), pipet tetes, pengaduk gelas, labu takar (kapasitas
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100 mL). Selain itu juga termometer, mortar, cawan porselen, neraca analitik (Precision
Advanced) dan pipet mikro (Acura Manual 825) dengan volume 0,5 — 10 pL. Sedangkan
instrumentasi yang digunakan adalah FT-IR (Shimadzu-8400 Series), KG (Agilent J&W HP-
5) dilengkapi kolom HP-5 berisi fasa diam 5 % fenil / 95 % metilpolisiloksan (nonpolar),
panjang kolom 30 m, dan diameter kolom 0,320 mm, serta KG-SM (Shimadzu QP-2010
Series) dilengkapi kolom Restek Rtx-5MS berisi fasa diam 5 % fenil / 95 % metilpolisiloksan
(nonpolar), panjang kolom 30 m, dan diameter kolom 0,320 mm.

Prosedur
Esterifikasi I-Mentol

Esterifikasi I-mentol:anhidrida asetat pada variasi rasio mol 1:1 (E1); 2:1 (E2); 3:1
(E3); 4:1 (E4); dan 5:1 (E5) dilakukan dengan ditimbang sebanyak 3,90 g (0,025 mol); 7,82 g
(0,050 mol); 11,72 g (0,075 mol); 15,63 g (0,10 mol) dan 19,53 g (0,125 mol), kemudian
masing-masing dimasukkan ke dalam labu leher 3, ditambah pelarut dietil eter, dan anhidrida
asetat masing-masing sebanyak 2,36 mL (0,025 mol). Selanjutnya 0,12 g (0,001 mol) katalis
asam sulfat 98 % ditambahkan ke dalam campuran tersebut dan direfluks selama 1 jam pada
temperatur 60 °C. Campuran hasil sintesis ditambah larutan NaHCO3 5 % hingga mencapai
pH akuades, selanjutnya 2 lapisan yang terbentuk yaitu fasa organik dan fasa air dipisahkan.
Fasa organik ditambah MgSO, anhidrat sebanyak 0,013 mol pada E1; 0,019 mol pada E2;
0,015 mol pada E3; 0,011 mol pada E4; dan 0,015 mol pada E5. Selanjutnya fasa organik
dimasukkan dalam vial dan diuapkan pelarutnya dengan pengaliran gas nitrogen sampai berat
konstan. Selanjutnya disimpan dalam vial tertutup di lemari pendingin untuk dilakukan
analisis selanjutnya.

Karakterisasi Senyawa I-mentol dan Campuran Hasil Sintesis

Karakterisasi senyawa I-mentol dan campuran hasil sintesis dilakukan berdasarkan
penentuan sifat fisik (warna, bau) dan dianalisis dengan KLT, FT-IR, KG, dan KG-SM.
Monitoring reaksi esterifikasi dilakukan pada plat silika GF,s4 yang telah diaktivasi dalam
oven selama 5 menit pada temperatur 110 °C dengan eluen n-heksana:etil asetat 9:1, dan
penampak noda larutan H,SO,45 % dalam metanol. Kromatogram yang diperoleh berupa noda
dihitung nilai Retardation factor (Rs) nya.

Analisis gugus fungsi senyawa I-mentol dan campuran hasi sintesis dikarakterisasi
dengan spektrofotometer FT-IR menggunakan metode lapisan tipis. Sampel dilapiskan pada

lempeng NaCl. Selanjutnya lempeng NaCl diletakkan diantara dua celah cell holder yang
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dilewati berkas sinar dan dibuat spektrum IR-nya pada rentang bilangan gelombang 4000 —
400 cm™.

Analisis menggunakan KG dilakukan dengan cara menyuntikkan campuran hasil
sintesis sebanyak 0,5 pL dengan kecepatan aliran gas 14 mL/menit, detektor FID (Flame
lonized Detector) dengan temperatur 250 °C, temperatur injektor 250 °C, dan temperatur
kolom 50 °C. Data yang diperoleh berupa kromatogram. % area puncak digunakan untuk
menentukan rasio senyawa penyusun hasil sintesis.

% rasio senyawa |-mentil asetat dalam senyawa penyusun hasil sintesis diperoleh

dengan menggunakan persamaan 1 sebagai berikut.

% Rasio = % area [-mentil aserat x 100 % cevereeienenienens (1)

U4 area senyawa penyusun harsil sintesiz

Sedangkan massa |-mentil asetat hasil penelitian diperoleh dengan menggunakan

persamaan 2 sebagai berikut.

ig area [—mentil azetat

Massa |-mentil asetat = X massa campuran hasil

9% area senyawa penyusun hasil sintesis
sintesis(g) (2)
Selanjutnya, rendemen senyawa I|-mentil asetat hasil penelitian diperoleh dengan

menggunakan persamaan 3 sebagai berikut.

massa j—mentil asatat hasil penelitian

Rendemen = x100% s (3)

massa [—mentil asetat teoritis

Analisis menggunakan KG-SM dilakukan dengan cara menyuntikkan senyawa I-
mentol sebanyak 0,5 pL dengan kondisi operasional yaitu temperatur kolom 50 °C,
temperatur injektor 225 °C, tekanan gas 10,9 kpa, kecepatan aliran gas 20,9 mL/menit, Split
ratio 33, dan gas pembawa He. Sedangkan analisis terhadap campuran hasil sintesis dilakukan
dengan menyuntikkan campuran tersebut sebanyak 0,5 pL dengan kondisi operasional yaitu
temperatur kolom 70 °C, temperatur injektor 310 °C, tekanan gas 10,9 kpa, kecepatan aliran
gas 179,4 mL/menit, Split ratio 158, dan gas pembawa He. Data yang diperoleh berupa TIC
dan spektrum massa. Data TIC hasil analisis KG-SM terhadap I-mentol digunakan untuk
mengetahui kemurniannya dan spektrum massa dari puncak TIC I-mentol yang diperoleh
digunakan untuk mengetahui pola fragmentasi senyawa I-mentol untuk dibandingkan dengan
spektrum massa senyawa |-mentol pada pustaka WILEY7.LIB. Sedangkan data TIC hasil
analisis KG-SM terhadap campuran hasil sintesis digunakan untuk mengetahui profil

komponen senyawa penyusun hasil sintesis dan komposisinya.
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HASIL DAN PEMBAHASAN

Hasil esterifikasi diperoleh senyawa berupa cairan berwarna kuning dan berbau khas
mint. Karakterisasi senyawa I-mentol dan senyawa penyususn hasil sintesis dilakukan dengan
KLT, FT-IR, KG, dan KG-SM. Analisis senyawa hasil sintesis dengan KLT diperoleh
kromatogram berupa 2 noda berwarna kuning kecoklatan dengan Rsnoda I = 0,38, menurut
Poltor (2000) harga Rs senyawa I-mentol dalam ekstrak daun Peppermint dan daun Spearmint
dengan eluen n-heksana:etil asetat 9:1 [10]. Sedangkan Rsnoda Il = 0,80 diduga adalah Rt
produk esternya.

Data spektrum IR menunjukkan adanya gugus ester yaitu adanya vibrasi ulur C=0
pada bilangan gelombang 1737,74 cm™, vibrasi ulur C-O pada bilangan gelombang 1245,93
cm™. Selain itu adanya vibrasi ulur O-H pada bilangan gelombang 3353,98 cm™ dan vibrasi
ulur C—0 alkohol sekunder pada bilangan gelombang 1024,13cm™ menunjukkan bahwa hasil
esterifikasi masih mengandung I-mentol.

Analisis dengan KG dan KG-SM menunjukkan telah terbentuk senyawa I-mentil asetat
dengan area dan TIC yang berbeda dari puncak awalnya. Analisis kromatogram campuran
hasil sintesis dengan KG diperoleh 2 puncak, puncak I dengan waktu retensi (tg) = 7,434
menit diduga adalah I-mentol sedangkan puncak Il dengan tg = 9,467 menit diduga adalah I-
mentil asetat, senyawa tersebut mempunyai tg lebih lama dibanding I-mentol dikarenakan
sifatnya yang nonpolar sehingga lebih tertahan pada kolom.

Analisis TIC dari KG-SM terhadap senyawa I|-mentol diperoleh TIC dengan 1
puncak pada tg = 17,029 menit disajikan pada Gambar 1. Sedangkan analisis TIC dari KG-SM
terhadap campuran hasil sintesis diperoleh TIC dengan 2 puncak disajikan pada Gambar 2.

Respon
Detektor

h
Waktu Retensi (menit)

Gambar 1. TIC I-mentol (Kolom Restex Rtx-5)

]

Waktu Retensi (menit)

Respon
Detektor

Gambar 2. TIC campuran hasil sintesis (Kolom Restex Rtx-5)

TIC pada Gambar 2. menghasilkan 2 puncak yang mengindikasikan adanya 2

komponen, komponen hasil sintesis puncak | dengan tg = 8,948 menit menghasilkan spektrum
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massa dengan puncak m/z = 155, 138, 123, 95, 81,71, 67, dan 41 dimana puncak tersebut
mempunyai kemiripan 97 % dengan puncak m/z dari fragmentasi senyawa I-mentol pada
pustaka WILEY7.LIB. Sedangkan komponen hasil sintesis puncak Il dengan tg = 10,880
menit menghasilkan spektrum massa dengan puncak m/z = 138, 123, 109, 95, 81, 67, 55, 43,
dan 41 dimana puncak tersebut mempunyai kemiripan 97 % dengan puncak m/z dari
fragmentasi I-mentil asetat pada pustaka WILEY7.LIB.

Hasil analisis KG-SM terhadap senyawa I|-mentol dan campuran hasil sintesis
menunjukkan perbedaan tg I-mentol sebelum dan sesudah disintesis. Hal ini diduga adanya
perbedaan kondisi operasional analisis. Rasio mol mempengaruhi rendemen |-mentil asetat
yang diperoleh dari reaksi esterifikasi. Berikut disajikan data analisis dengan KG terhadap

senyawa penyusun hasil sintesis seperti pada Tabel 1.

Tabel 1. Data % rasio dan rendemen senyawa I-mentil asetat hasil reaksi esterifikasi

Rasio mol I-mentol: Puncak I | Puncak Il | Rasio I-mentil asetat (%) Rendemen I-mentil
anhidrida asetat (%) (%) asetat (%0)
El 31,16 16,90 16,90 7,67
E2 21,21 18,79 18,79 28,28
E3 42,14 8,69 8,69 11,51
E4 50,73 3,46 3,46 8,28
E5 42,30 6,30 6,30 16,76

Berdasarkan Tabel 1. diperoleh % rasio tertinggi I-mentil asetat menggunakan
persamaan 1 yaitu sebesar 18,79 % pada reaksi esterifikasi dengan rasio mol |-
mentol:anhidrida asetat 2:1 (E2), sedangkan % rasio terendah I-mentil asetat yaitu sebesar
3,46 % pada reaksi esterifikasi dengan rasio mol I-mentol:anhidrida asetat 4:1 (E4). Selain itu
juga diperoleh rendemen I-mentil asetat tertinggi menggunakan persamaan 3 yaitu sebesar
28,28 % pada reaksi esterifikasi dengan rasio mol |-mentol:anhidrida asetat 2:1 (E2),
sedangkan rendemen |-mentil asetat terendah diperoleh yaitu sebesar 7,67 % pada reaksi

esterifikasi dengan rasio mol I-mentol:anhidrida asetat 1:1 (E1).

KESIMPULAN

Esterifikasi I-mentol dan anhidrida asetat dengan katalis H,SO4 98 % menghasilkan
produk campuran yaitu I-mentol dan I-mentil asetat, berupa cairan berwarna kuning dan
berbau khas mint. Rasio mol I-mentol dan anhidrida asetat mempengaruhi produk I-mentil

asetat. % rasio tertinggi I-mentil asetat yaitu sebesar 18,79 % diperoleh dari reaksi esterifikasi
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pada rasio mol I-mentol:anhidrida asetat 2:1. Sedangkan rendemen I-mentil asetat tertinggi

yaitu sebesar 28,28 % diperoleh dari reaksi esterifikasi pada rasio mol I-mentol:anhidrida
asetat 2:1.
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