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(57) Abstrak:
Dua senyawa dibenzalaseton asimetris yang disintesis dalam invensi ini adalah anisalbenzalaseton dan benzalveratralaseton.

Proses sintesis anisalbenzalaseton dilakukan dengan cara kondensasi aldol silang satu langkah menggunakan bahan dasar p-

anisaldehida, benzaldehida dan aseton. Proses sintesis benzalveratralaseion dilakukan dengan cara kondensasi aldol silang

menggunakan bahan dasar benzaldehida, veratraldehida dan aseton. Pencampuran bahan dasar dilakukan sedikit demi sedikit secara

berselang-seling. Kedua proses sintesis tersebut dimurnikan dengan menggunakan kromatografi kolom. Senyawa benzalveratralaseton

aktif sebagai antioksidan sebagai penyerap sinar UVB
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DeskriPsi

]:3E}{ZAIASEToNASIMETRISSEBAGAIATiIEIoKSIDANDAIIPENYERAP
SINAR IIV SERTA METODE SINTESISNYA

3::ang Teknik Invensi

-:--.-3:s' ini berhubungan dengan proses sintesis satu

-.:-::'-=':- dibenzalaseton asimetris ' khususnya sintesis

- - , = Ii -1- (4',-metoksifenil) -5-feniL-L'4-pentadien-3-on

=:--sa-benzaiaseton) dan 1(E) ' 
4 (E)-1- (3' / 4' -d'imetoksifenil)-5-

:^-, - -- - 4-,-entadien-3-on (benzalveratralaseton) ' Sintesis
=---- -, t Y--_

:--akukandenganCarakondensasialdolsilangantaraaseton
tre:jgan2macambenzaldehidaatauturunannya.DibenzalaSeton
AsimetriSyangdihasitkandapatdigunakansebagaiantioksidan
dan PenYerap sinar UV'

Latar belakang invensi

Sebagaianalogkurkumin,dibenzalasetonsangatmenarik
untukdikajidandikembangkan.Strukturkurkumindan
dibenzalaSetonhanyadibedakanolehsatuguguSkarbonildan
satu metilen sehingga patut diperkirakan bahwa aktivitas

keduanya tidak berbeda jauh' Hubungan antara struktur dan

aktivitas senyawa-senyawa kurkuminoid sebagai agen

antinframatori, antioksidan, kemopreventif dan antikanker

prostattelahbanyakdilaporkan.Aktivitasantiinflamatori,
dan antioksi an tersebut juga ditemukan terdapat pada

dibenzalasetondanturunannya,serainitujugaaktifsebagai
antibakteri. Baru-baru ini, sarah satu turunan dibenzalaseton

yaitu2,s-bLs_(4,-hidroksi-31,5,-dimetil)-
benzilidensiklopentanon atau biasa dikenal sebagai PGV-1

dilaporkanmemilikipotensidalammenghambatpertumbuhantumor
padaselT4TD.Beberapaturunanmetoksidibenzalasetonjuga

{
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memiliki potensi 'untuk digunakan sebagai tabir surya broad

spectrum karena memiliki, serapan pada berbagai daerah ultra

violet yaitu UV-A, UV-B maupun UV-C'

Berbagai aktivitas biologis yang telah dilaporkan dari

analog dibenzalaseton tersebut mendasari fakta bahwa turunan

dlbenzalaseton masih memiliki potensi untuk dapat dikembangkan

Iebih lanjut. Beberapa peneliti telah mengembangkan sintesis

dibenzalaseton dengan berbagai metode baik dengan katalis asam

maupun basa. Asam sulfat dan asam klorida dapat digunakan

untuk mensintesis turunan hidroksidibenzalaseton' SeIain

menggunakan asam, 4-hldroksibenzalaseton juga dapat disintesis

menggunakan katalis basa. Pelarut dan katalis juga memiliki

pengaruh yang signifikan dalam sintesis dibenzalaseton.

Penelusuran terhadap paten-paten internasional dari

Amerika menuniukkan bahwa telah diklaim hal-hal yang

berhubungan, dengan komposisi, proses preparasi dan pemanfaatan

turunan dibenzalaseton yaitu 1r 5-bis- (4'-karbometoksj-fenil-) -

1,4-pentadien-3-on (US Patent 6Lg46t5) . Paten Iainnya yaitu

usp 4587260 menunjukkan adanya penggunaan dibenzalaseton

simetris dan Lurunannya untuk pengobatan dengan judut

,,Dibenzafacetone and benzyTcinnamate as non-steroidaf anti-

infl-amatory compounds and compositions thereof" tanggal 6 Mei

1986. Sejauh ini bel-um pernah ditemukari' Iaporan maupun paten

mengenai proses dan produk sintesis dibenzalaseton asimetris

menggunakan reaksi kondensasi aIdoI silang satu tahap serta

aktivitasnya sebagai ant.ioksidan dan penyerap sinar uV.

Ringkasan Invensi

Dibenzalaseton asimetris adal-ah dibenzalaseton yang

memiliki jenis, jumlah dan posisi substituen yang {cerbeda di

q-
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kedua cincin benzenanya seperti disaj ikan pada Gambar 1 '

Sintesisdilakukan,denganCarakondensasialdolsilangsatu
Iangkahantaraasetondan2macamturunanbenzaldehidayang
diteteskan secara berserang-se1ing, sedikit demi sedikit '

Reaksi ini menggunakan campuran etanol-air sebagai pelarut'

Katalisyangdigunakanadalahkatalisbasa.Reaksidilakukan
menggunaan penangas es selama pengadukan' Setelah 3 jam

pengadukan dihentikan kemudian reaksi dehidrasi dilakukan

dengan cara menambahkan asam lemah ke dalam campuran'

Selanjutnyaendapandisaringdandilakukanpemisahanuntuk
mendapatkanhasilsenyawamurni.Pemisahandilakukandengan
menggunakankromatografiko]om.Fraksi-fraksiyangdiperoleh
diidentifi-kasi dan dikelompokkan berdasarkan harga rfnya '

Identifikasi dan elusidasi struktur dilakukan berdasarkan cara

yang Laztm, dimulai dengan uli kemurnian dengan analisis

kromatografi lapis tinls menggunakan beberapa eluen dengan

kepolaran'berbedarpenentuantitikleleh'sertaanalisis
spektrum rR, 1H NMR, 1'c NMR, HMQC dan HMBC'

Ujiaktivitassebagaiantioksidandilakukandenganmetode
penghambatandegradasi2-deoksiribosasedangkanujiaktivitas
sebagaipenyerapsinarUVdilakukandenganmetodepenentuan
harga SPF menggunakan spektroskopi U1tra Violet '

L

Uraian Singkat Garnbar

Untuk memperjefas pemahaman mengenai inti invensi ini'

diuraikanperwujudaninvensimelaluigambar-gambarterlampir.

Gambar!,stukturumumsenyawadibenzalasetonasimetris
dimana RnYa berbeda-beda'

Gambar 2, adalah stuktur Senyawa 1(E) ,4 (E)-]-- (4'-

metoksifenil) -5 fenil-1, 4-pentadien-3-on (anisalbenLalaseton)'
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Gambar 3, adalah 1(E) ,4 (E)-1- (3, ,4, -dimetoksifenil-)-5-
fenil-1, 4-pentadien-3-on (benza.l-veratralseton) .

Uraian Irengkap Invensi

1(

(a

Dalam invensi ini akan disintesis dua senyawa yaitu
E), 4 (E) -1- ( 4' -metoksifenll) -5-feni:,-1, A-pentadien-3-on
nisalbenzalaseton) dan 1 (E) ,4 (E) -1- (3' ,4'-dimetoksifenil) -5-
niI-1, 4-pentadien-3-on (benzalveratral-seton)fe

10

15

20

25

Proses sintesis 1 (E) ,4 (E) -L- (4'-metoksifenil) -5 fenil-1,4-
pentadien-3 -on ( ani salbenzalaseton )

Sintesis dimulai dengan menlmbang natrium hidroksida
sebanyak 0,O25 moI dilarutkan dalam campuran etanol-aquades
1:1 dalam labu Ieher tiga menggunakan penangas es. 0r01 mol_

benzaldehida, 0r 0L mo1 aseton dan 0.01 mol p-anisaldehida
ditambahkan ke dalam l-abu berselang-seling sambil_ diaduk.
Pengadukan dilanjutkan selama 3 jam dalam penangas es. Endapan

yang timbul' sel-ama pengadukan dipisahkan dengan cara disaring
dengan corong buhner. Hasil yang diperoleh dipisahkan
menggunakan kromatografi kolom dengan eluen heksana-etil_
asetat 9: 1 . rdentifikasi hasil pengoloman dilakukan
menggunakan KLT dengan eluen heksana-etil_asetat 5:1 dan

diperoleh 3 fraksi. HasiI identifikasl ketiga fraksi tersebut
menunjukkan bahwa fraksi 1 adal-ah dibgnzalaseton, fraksl 2

diharapkan ada I ah target yang Ci inginkan yaitu
anisalbenzalaseton dengan struktur sepertj- ditunjukkan pada

Gambar 2, sedangkan fraksi 3 adalah dianisal_aseton.
Karakterisasi fraksi 2 menggunakan FTIR, H-NMR, C-NMR, HMQC

dan HMBC mengua t kan dugaan bahwa target adalah
anisalbenzalaseton ( 10 ,62)
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Data FTIR menunjukkan puncak-puncak serapan pada daerah

3035; 2922; 2842; 1668; 7423; l446,' and 1175 cm-1 yang

menunjukkan adanya gugus karbonil, senyawa aromatj-s, ikatan CO

eter dan CH alifatis. Data NMR dua dimensi ditunjukkan pada

Tabel 1.

Tabel 1

(cDCls)

Data tH, l3C-NMR dan HMBC dari anisalbenzalaseton

C no. 5H (IH; m)
ppm

5C ppm HMBC
(500 MHz)

1

2

3

4

5

2t ,6'
3t ,5'

4 t -OMe
4t
2"

3" ,5"
4t t

6tt

1,10 11H;
6, e] 

lrH;
1,01 (1H;
1,14 (lH;
7,58 (2H;
6,93 (2H;
3, B ; (3H,

1 , 6L (1H;
I ,4 (2H;

,J,4! (1H;
I , 62 (2H;

L43
123,4

189
125 , 

-7

743t3
129

r14,6
56

L62
130r 3
r21 ,6
l2B ,5
130r 5

d)
d)

d)
d)
d)
d)
s)

d)
d)
d)
d)

c6" , c2,c3
c3, c2l

c3, cL"
C3

c1, c3' , c4,
c4l
C4'

c5, c6"
C4" , C2"
CI" , C2"
c5, c2"

10

15

b. Proses sintesis 1 (E), 4 (E)-1- (:t, 4t -dimetoksifenil)-5-fenil--
1 , 4 -pentadien-3-on (benzalveratralseton )

Natrium hidroksida sebanyak 0,025 mol dilarutkan dal-am

campuran etanol--aquades 1:1 dalam labu Ieher tiga menggunakan

penangas es. 0r01 mol benzaldehida, OrOi mol aseton dan O.O1

mol veratral-dehida ditambahkan ke dalam Iabu berselang seling
sambil- diaduk. Pengadukan dilan j utkan selama 1 j am da1am

penangas es. Endapan yang timbul selama pengadukan dipisahkan
dengan cara disaring dengan corong buhner. Endapan yang

diperoleh dilarutkan kembali menggunakan campuran etanol-
aquades 1:1 kemudian diekstrak menggunakan kloroform. Ekstrak
kloroform selanjutnya dievaporasi. Hasil yang u diperoleh

20

, -,J

J

J'
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dipisahkan menggunakan kromatografi kolom dengan er_uen
heksana-etir- astetat 9:1. rdentifikasi hasir_ pengoroman
dilakukan menggunakin KLT dengan eluen heksana-etirasetat 4:l
dan diperoleh 4 fraksl berdasar hargra rf. Hasil identifikasi
keempat fraksi tersebut menunjukkan bahwa senyawa target
terdapat pada rf o,16 yaitu benzalveratraraseton dengan
struktur seperti yang dlsajikan pada Gambar 3. Karakterisasi
senyawa target berupa pasta kuning menggunakan FT]R, H_NMR,
C-NMR, HlaQc dan HMBC menguatkan dugaan bahwa target adarah
benzal-veratral_aseton ( 15, 53g ) . Data FTIR menun j ukkan adanya
gugus C=O (1645cm-11, aromatik C=C (1514_Illj cm-l) dan CO eter
(1255-1139 cm-1). Data NMR lengkap ditunjukkan pada Taber 2.

Tabel 2. Data 'H, t3c-NMR dan HMBC benzalveratralseton (cDC]3)

C no. 5H (IH; m) ppm 5C ppm HMBC
(500 MHz)

1

2

3

4

5

2t
3/

3 t -OMe
4t

4 t -OMe
5/
6t
2"
3"
4"
5"

6t t

I43,6
L24
1BB

r25,6
743
110
151
56

150
s6
LIL
120
130

123,4
110
L29
t2B

1,69 (1H; d)
6,94 (1H; d)

J,10 (1H; d)'7,14 (1H; d)
1,06 (1H; d)

3,9 (3H; s)

3,91 (3H; s)
6,83 (1H; d)
6,89 (1H; d)

J,5L (1H; dd)
J,2 (1H; dd)
J,74 (1H; d)-7,33 (1H; d)

c2,c3
C3

c3, c, ,,

C3
C3'

C4'

C3'
c4, , C6" cL,
cL,, c5,, c4,

C5
C7" , C4"

C3"
C7"
CL"J,4L (1H; dd)

15

Dua s enyawa

ani-salbenzalaseton
diuj i aktivitasnya

dib enzalaseton asimetri_s yaitu
dan benzalveratralaseton ha"il invensi
sebagai antioks idan menggunakan me toda

&
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penghambatan deg,radasi 2-deoksiribosa. Hasil- uji memberikan

hasil seperti ditunjukkan pada Taber 3. Hasil- uji aktivitas
antioksidan dari kedua senyawa tersebut ditunjukkan dengan

harga IC50 yaitu konsentrasi senyawa yang dapat menyebabkan

508 penghambatan degradasi 2-deoksiribosa.
Tabel 3. Data ICso

No, Nama ICs0 (pM)

anisalbenzalaseton

benzalveratralaseton

1,1

L, 02

Hasil sebagai penyerap sinar UV dari kedua senyawa

tersebut menunjukkan bahwa anisalbenzalaseton memberikan

10 perlindungan urtra di daerah uvA pada konsentrasi 1Spg/m],

dengan harga sPF 26 (trmax 350 nm) . Benzalveratraraseton
menyerap di daerah sinar UVB (trmax 303 nm). Konsentrasi
minimal y?rg terdeteks.i untuk dapat memberi-kan perlindungan
ultra adalah 30 ppm dengan SPF 76.

"t
I

I

I

15

20
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1. Senyawa benzalveratralaseton

OMe

Formula 1

2. Proses sintesis senyawa benzalveratralaseton menurut klaim

L melalui reaksi kondensasi al-doI silang satu Iangkah

menggunakan katalis basa meliputi beberapa tahapan

berikut:
a. natrium hidroksida dilarutkan dal-am pelarut campuran

air-etanol;
b. ke dalam larutan pada Poin

veratraldehida, benzaldehida dan aseton;

c. campuran yang diperoleh pada poin (b) diaduk di dalam

penangas es; endapan yang timbul disaring;
endapan dari proses pada poin (c) dilarutkan kembali

menggunakan campuran etanol-akuades kemudian diekstrak
menggunakan kloroform, selanjutnya ekstrak kloroform

dievaporasi untuk mendapatkan frifsi organik;
pemisahan fraksi organik hasil proses pada poin (d)

dilakukan menggunakan kromatografl kolom dengan eluen

heksana-etiI asetat menghasilkan 4 fraksi berturut-
turut pada rfL, rf2, rf3 dan rf4 yaitu 0,16; 0r35;

0, 47 dan 0,7 ;

(a) di t amb ah kan

d.

6.

q



f. senyawa 'target hasir pemisahan yang diperoreh pada
poin (e) adal-ah pada rf 0,L6 selanjutnya dievaporasi
dan diker'ingkan.

Proses sintesis benzalveratralaseton menurut kl_aim 2

dirakukan dengan mencampur benzaldehida, aseton dan
veratraldehida secara berselang-seling sedikit demi
sedikit.
senyawa benzalveratralaseton menurut kraim 1 untuk
digunakan sebagai antioksidan dan penyerap sinar uV.
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Abstrak

DTBENZALASEEON ASIMETRIS SEBAGAI AI{TIOKSIDA}I DA}I PENYERAP

SINAR Try SERTA }{ETODE SINTESISNYA

Dua senyawa dibenzalaseton asimetris yang disintesis
Calam invens i II

1n]- ada I ah anisalbenzalaseton dan
ben zalve ratrala s eton . Proses si-ntesis anisalbenzalaseton
dil-akukan dengan cara kondensasi aldol- silang satu rangkah
menggunakan bahan dasar p-anisaldehida, benzardehida dan
aseton. Proses sintesis benzal-veratralaseton dilakukan dengan
cara kondensasj- aIdol sirang menggunakan bahan dasar
benzardehlda, veratraldehida dan aseton. pencampuran bahan
dasar dil-akukan sedikit demi sedikit secara bersel_ang-seling.
Kedua proses sintesis tersebut dimurnikan dengan menggunakan
kromatografi kol-om. Senyawa benzalveratral-aseton aktif sebagai
antioksidan sebagai penyerap sinar UVB
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Gambar 1.

Gambar 2.
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Gambar 3


