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ABSTRAK 

Septiani, Nurizq Mauli. 2013. “Sintesis Senyawa Antimikroba 

Dihidropirimidinon Melalui Reaksi Siklokondensasi Biginelli Menggunakan 

Katalis Zeolit Alam”. Skripsi, Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu 

pengetahuan Universitas Negeri Semarang. Pembimbing I. Prof. Dr. Supartono, 

M.S. II. Drs. Kusoro Siadi, M.Si 

 

Kata Kunci : Siklokondensasi, Zeolit Alam Teraktivasi, Dihidropirimidinon 

 

Telah dilakukan penelitian tentang sintesis senyawa antimikroba 

dihidropirimidinon melalui reaksi siklokondensasi Biginelli menggunakan katalis 

zeolit alam. Permasalahan dalam penelitian ini adalah berapa suhu reaksi 

optimum dalam sintesis senyawa dihidropirimidinon tanpa pelarut menggunakan 

katalis zeolit alam. Tujuan dalam penelitian ini adalah mempelajari suhu reaksi 

optimum dalam pembuatan senyawa dihidropirimidinon tanpa pelarut 

menggunakan katalis zeolit alam. Manfaat penelitian ini adalah mengetahui 

pengaruh suhu reaksi optimum dalam pembuatan senyawa dihidropirimidinon 

tanpa pelarut. Aktivasi zeolit menggunakan HF, HCl, dan NH4Cl. Identifikasi 

kristalinitas dan jenis mineral zeolit dilakukan menggunakan alat XRD merk 

shimadsu, sedangkan uji luas permukaan zeolit dilakukan menggunakan metode 

BET. Sintesis senyawa antimikroba dihidropirimidinon, dilakukan pada suhu 40, 

50, dan 60
o
C. Identifikasi senyawa dihidropirimidinon dilakukan dengan uji titik 

leleh, uji FT-IR dan uji GC-MS. Hasil penelitian menunjukkan bahwa sintesis 

yang dilakukan pada suhu 40, 50 dan 60
o
C menghasilkan rendemen sebanyak 

45,37%, 37,33% dan 30,96%. Pengujian aktivitas antimikroba senyawa 

dihidropirimidinon dilakukan pada bakteri Gram positif (Bacillus cereus) dan 

bakteri Gram negatif (Escherichia coli) menggunakan metode cakram dengan 

konsentrasi masing-masing senyawa dihidropirimidinon sebesar 10, 25, 50 dan 

100µg/mL. Berdasarkan uji aktivitas antimikroba senyawa dihidropirimidinon, 

memiliki daya hambat terhadap bakteri Gram negatif dengan daya hambat pada 

konsentrasi 10, 25, 50 dan 100µg/mL adalah 177, 346, 415 dan 572 m
2
, 

sedangkan pada bakteri Gram positif tidak menunjukkan adanya daya hambat. 

Wipol digunakan sebagai kontrol positif dan aquades sebagai kontrol negatif.  
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ABSTRACT 
 

Septiani, Nurizq Mauli. 2013.“Synthesis of Dihidropirimidinon Antimicrobial 

Compounds Through Reactions of  Siklokondensasi Biginelli Using Natural 

Zeolite Catalysts”. Thesist, Chemistry Department The Faculty of Mathematic 

and Science Semarang State University. Advisor I. Prof. Dr. Supartono, M.S. II. 

Drs. Kusoro Siadi, M.Si 

 

Keywords: Cyclocondensation, Natural Zeolite, Dihydropyrimidinon 

 

Research on the synthesis of antimicrobial compounds 

dihydropyrimidinon through  Cyclocondensation Biginelli reaction using natural 

zeolite catalysts. The problem in this study is how  the optimum reaction 

temperature in the synthesis of compounds dihydropyrimidinon without solvent 

using zeolite catalysts. The purpose of this research is to study the optimum 

reaction temperature in the manufacture of compound dihydropyrimidinon 

without solvent using zeolite catalysts. Benefits of this study was to determine the 

optimum  reaction temperature influence in making dihydropyrimidinon 

compound without solvent. Activation of zeolites using HF, HCl, and NH4Cl. 

Identify the type of zeolite mineral crystallinity and  performed using XRD tool 

brands shimadsu, while the test is done using a zeolite surface area BET  method. 

Dihydropyrimidinon synthesis of antimicrobial compounds, performed at 40,  50, 

and 60
o
C. Identification of compounds dihydropyrimidinon done with a melting 

point test, test FT-IR and test GC-MS. The results showed that the synthesis is 

carried out at  temperature of 40, 50 and 60
o
C produce as much yield of 45.37%, 

37.33% and 30.96%. Testing of antimicrobial activity of compounds 

dihydropyrimidinon performed on Gram-positive bacteria (Bacillus cereus) and 

Gram negative bacteria (Escherichia coli) using the method of discs with the 

concentration of each compound dihydropyrimidinon by 10, 25, 50 and 

100μg/mL. Based on the antimicrobial activity test compounds 

dihydropyrimidinon, have inhibitory effects against Gram-negative bacteria with 

inhibition at concentrations of 10, 25, 50 and 100μg/mL are 177, 346, 415 and 

572 m
2
, whereas in Gram-positive bacteria showed no inhibition. Wipol used as a 

positive control and distilled water as a negative control.  
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BAB 1 

PENDAHULUAN 

 

1.1 Latar Belakang  

Penyakit infeksi masih menjadi penyakit yang umum diderita oleh 

masyarakat Indonesia, baik lapisan bawah, menengah maupun atas. Disamping 

itu juga banyak ditemukan mikroba patogen yang resisten terhadap antimikroba 

tertentu. Upaya untuk mendapatkan senyawa antimikroba baru perlu dilakukan 

terus menerus. Selama ini, senyawa antimikroba diproduksi oleh berbagai 

mikroorganisme, binatang dan tumbuhan. Hanya sebagian kecil saja senyawa 

antimikroba yang diproduksi melalui sintesis organik (Supartono, 2011). 

Penyediaan antimikroba merupakan salah satu perhatian utama pemerintah 

dalam hal kesehatan untuk mengatasi wabah penyakit infeksi yang merupakan 

penyebab kematian ketiga terbesar di dunia setelah penyakit jantung dan kanker. 

Sampai saat ini kemampuan Indonesia untuk dapat memenuhi kebutuhan bahan 

baku antimikroba tidak lebih dari 10% dan sisanya diperoleh melalui impor. 

Pemakaian antimikroba yang tidak teratur telah terbukti menyumbang peran 

cukup besar terhadap timbulnya resistensi, hal ini menyebabkan banyak 

antimikroba yang sering digunakan tidak lagi efektif bahkan peningkatan dosis 

terapi juga tidak cukup memadai untuk mengatasi penyakit infeksi (Anam, 

2012).  
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Munculnya galur-galur (keturunan) mikroba yang mampu membentuk 

pertahanan terhadap mikroba tertentu, juga menambah banyaknya kasus 

terjadinya penyakit infeksi, Oleh karena itu diperlukan suatu tindakan untuk 

melawan resistensi antibiotik. Penggunaan antimikroba baru merupakan salah 

satu alternatif yang ditawarkan (Suwandi, 1992). 

Salah satu senyawa yang memiliki aktivitas biologis dan bersifat 

antimikroba adalah derivat dihidropirimidinon (DHPM). Senyawa 

dihidropirimidinon merupakan hasil reaksi siklokondensasi Biginelli dari 

aldehid, etil asetoasetat, dan urea atau tiourea. Senyawa dihidropirimidinon 

memiliki aktivitas biologis baik sebagai antimikroba maupun pengobatan seperti 

aktivitas antivirus, antimikroba, antitumor, antihipertensi, antikanker, dan 

antiperadangan (Supartono, 2011).  

Dalam perkembangannya, banyak cara yang dilakukan untuk pembuatan 

senyawa dihidropirimidinon, namun kondisi optimum pembuatan senyawa ini 

belum diketahui dengan pasti. Pengembangan melalui variasi katalis telah 

banyak dilakukan, namun penggunaan katalis yang tidak sesuai, juga akan 

mencemari lingkungan. Hal ini mendorong untuk dikembangkannya pembuatan 

senyawa dihidropirimidinon dengan katalis zeolit alam yang diharapkan lebih 

ramah lingkungan.  

Katalis adalah suatu substansi dalam jumlah yang relatif sedikit tetapi 

dapat mengakibatkan perubahan laju reaksi yang besar, katalis hanya 

mempercepat dicapainya suatu reaksi. Salah satu alternatif katalis yang dapat 

digunakan adalah katalis heterogen berupa zeolit alam yang memiliki sifat 
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berupa kemampuan untuk meningkatkan selektifitas dan aktivitas, proses yang 

lebih bersih, serta mudah dipisahkan setelah produk terbentuk.  

Reaksi heterogen adalah reaksi yang berlangsung dalam suatu sistem yang 

heterogen yakni di dalamnya terdapat dua fasa atau lebih. Banyak reaksi kimia 

fasa cair maupun gas yang hanya dapat berlangsung pada permukaan padatan 

karena sifat reaksinya hanya bergantung pada fasa padat. Reaksi ini dikatakan 

reaksi berkatalisis, yakni fasa padat sebagai katalisnya dan dalam reaksi hidrasi 

ini zeolit alam yang berperan sebagai fasa padat. Adanya proses adsorpsi reaktan 

pada situs aktif katalis padat ini akan melepaskan energi dalam bentuk panas 

sehingga akan mempermudah molekul reaktan melewati energi aktivasi (Utomo, 

2007).   

Zeolit telah banyak digunakan sebagai katalis asam selama beberapa 

dekade dalam beberapa industri kimia. Pada perkembangannya, penelitian zeolit 

sebagai katalis dititik beratkan pada pembuatan katalis zeolit dengan karakter 

optimal meliputi aktivitas selektifitas yang tinggi serta kestabilan termal yang 

tinggi pula (Fatimah, 2002). 

1.2      Rumusan Masalah 

    Berdasarkan uraian di atas, permasalahan dalam penelitian ini adalah :  

1.2.1 Bagaimana karakteristik zeolit sebagai katalis dalam sintesis senyawa 

dihidropirimidinon melalui reaksi siklokondensasi Biginelli? 

1.2.2  Berapa suhu reaksi optimum dalam sintesis senyawa dihidropirimidinon 

tanpa pelarut menggunakan katalis zeolit alam? 
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1.2.3  Bagaimana karakteristik dan aktivitas biologis senyawa 

dihidropirimidinon yang diujikan pada bakteri Gram positif (Bacillus 

cereus) dan Gram negatif (Escherichia coli)? 

1.3    Tujuan Penelitian 

  Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut : 

1.3.1  Mengetahui karakteristik zeolit sebagai katalis dalam pembuatan senyawa 

dihidropirimidinon melalui reaksi siklokondensasi Biginelli. 

1.3.2  Mempelajari suhu reaksi optimum dalam pembuatan senyawa 

Dihidropirimidinon tanpa pelarut menggunakan katalis zeolit alam. 

1.3.3 Mempelajari karakteristik dan aktivitas antimikroba senyawa 

dihidropirimidinon yang diujikan pada bakteri Gram positif (Bacillus 

cereus) dan Gram negatif (Escherichia coli). 

1.4     Manfaat Penelitian 

  Manfaat dari penelitian ini adalah sebagai berikut :  

1.4.1 Memberi informasi karakteristik zeolit sebagai katalis dalam pembuatan 

senyawa dihidropirimidinon melalui reaksi siklokondensasi Biginelli. 

1.4.2 Mengetahui pengaruh suhu reaksi optimum dalam pembuatan senyawa 

dihidropirimidinon tanpa pelarut. 

1.4.3 Mengetahui karakteristik dan aktivitas antimikroba senyawa 

dihidropirimidinon yang diujikan pada bakteri gram positif (Bacillus 

cereus) dan Gram negatif (Escherichia coli). 
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BAB 2 

TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1       Penyakit Infeksi 

Setiap tahun, jutaan orang di seluruh dunia meninggal karena penyakit 

infeksi. Penyakit infeksi adalah penyakit yang disebabkan oleh virus, bakteri, 

parasit, dan jamur. Antimikroba merupakan obat yang mujarab dan penting untuk 

mengatasi infeksi. Antimikroba yang sering ditemui di pasaran seperti penisillin, 

tetrasikllin, dan streptomisin. Masing-masing antimikroba memiliki kerja yang 

berlainan terhadap suatu infeksi khusus (Tanu, 2009). 

Menurut Tanu (2009), Penggunaan antimikroba terutama yang 

berspektrum luas dapat menimbulkan super infeksi, yakni suatu infeksi baru yang 

terjadi akibat terapi infeksi primer menggunakan antimikroba tertentu. Beberapa 

faktor yang memudahkan timbulnya super infeksi yaitu: 

a. Adanya faktor atau penyakit yang mengurangi daya tahan pasien. 

b. Penggunaan antimikroba yang terlalu lama. 

c. Luasnya spektrum aktivitas antimikroba obat, baik tunggal maupun 

kombinasi. 

Adaptasi mikroorganisme terhadap antimikroba toksik juga tak terelakkan, 

sehingga resistensi terhadap zat penghambat pertumbuhan tersebar semakin luas 

dan dapat menjadi ancaman keberhasilan memberantas penyakit infeksi. 

Resistensi atau kepekaan sebenarnya bukanlah sifat yang mutlak tetapi 
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bergantung pada konsentrasi antimikroba. Setiap organisme mempunyai batas 

konsentrasi antimikroba yang menunjukkan kepekaan mereka, di atas batas 

berarti peka dan di bawah batas berarti resisten (Suwandi, 1992). 

2.2     Katalis Zeolit 

Mineral zeolit merupakan kelompok mineral alumunium silikat terhidrasi 

dengan rumus empirik : 

LmAlxSiyOz.nH2O 

dimana L adalah logam (logam alkali dan alkali tanah terutama Na dan Ca), m, x, 

y, dan z adalah bilangan 2 sampai 10, sedangkan n adalah koefisien dari H2O. 

Struktur kerangka zeolit dibangun oleh tetrahedral (SiO4)
4-

 dan tetrahedral 

(AlO4)
5-

 yang terikat melalui jembatan atom-atom oksigen sedemikian rupa 

membentuk kerangka tiga dimensi terbuka yang mengandung rongga berisi ion 

logam alkali atau alkali tanah (Yuanita, 2010). Gambar struktur kerangka zeolit 

disajikan pada Gambar 2.1. 

 

 

Gambar 2.1 Struktur kerangka zeolit (Yuanita, 2010) 

Zeolit memiliki tiga komponen yaitu kation yang dapat dipertukarkan, 

kerangka aluminosilikat dan air. Air yang terkandung dalam pori tersebut dapat 

dilepas dengan pemanasan pada temperatur 300
o
 C sampai dengan 400

o
C. Jumlah 
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air yang terkandung dalam zeolit sesuai dengan banyaknya pori atau volume pori 

(Hamdan, 1992). 

Menurut jenisnya, zeolit dibagi menjadi 2 yakni zeolit alam dan zeolit 

sintetis. Zeolit alam merupakan mineral seperti klinoptilolit, mordenit, phillipsit, 

chabazit dan leumontit (Yuanita, 2010). 

Zeolit alam memiliki beberapa kelemahan, diantaranya mengandung 

banyak pengotor. Keberadaan pengotor tersebut dapat mengurangi aktivitas dari 

zeolit. Untuk memperbaiki karakter zeolit alam biasanya dilakukan aktivasi dan 

modifikasi terlebih dahulu. Selain untuk menghilangkan pengotor-pengotor yang 

terdapat pada zeolit alam, proses aktivasi zeolit juga ditujukan untuk 

memodifikasi sifat-sifat dari zeolit, seperti luas permukaan dan keasaman. Luas 

permukaan dan keasaman yang meningkat akan menyebabkan aktivitas katalitik 

dari zeolit meningkat. Salah satu kelebihan dari zeolit adalah memiliki luas 

permukaan dan keasaman yang mudah dimodifikasi (Yuanita, 2010). 

Zeolit sintetis adalah suatu  senyawa kimia yang mempunyai sifat fisik dan 

sifat kimia yang sama dengan zeolit alam. Zeolit ini dibuat dari bahan lain dengan 

proses sintetis. Secara umum, zeolit mampu menyerap, menukar ion dan menjadi 

katalis. Zeolit sintetis dibuat dengan rekayasa yang sedemikian rupa sehingga 

mendapatkan karakter yang sama seperti zeolit alam (Saputra, 2006). 

Kemampuan zeolit sebagai katalis ditentukan oleh struktur dan komposisi 

zeolit. Keberadaan zeolit dalam reaksi katalitik heterogen menjadi relatif penting 

disebabkan struktur zeolit yang berpori dan sifat alami dari Al
3+

, Si
4+

, O
2-

 yang 

saling terikat dengan pola tertentu. Beberapa faktor yang berpengaruh dalam 
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reaksi katalitik heterogen antara lain adalah keasaman zeolit, luas permukaan 

zeolit, selektifitas zeolit, dan penyaring molekuler (Handoko, 2006). 

Keasaman zeolit merupakan salah satu faktor penting dalam penggunaan 

zeolit sebagai pengemban dan katalis. Penggunaan zeolit sebagai katalis dapat 

dioptimalkan dengan perlakuan asam, hidrotermal, kalsinasi, oksidasi, impregnasi 

logam Cr, dan reduksi yang akan meningkatkan rasio Si/Al, keasaman, dan luas 

permukaan spesifik suatu zeolit. Sifat lain dari zeolit yang juga berpengaruh 

terhadap peranannya dalam katalis adalah : 

a. Komposisi kerangka dan struktur pori zeolit mengatur muatan kerangka 

dan mempengaruhi stabilitas termal dan asam dari zeolit. 

b. Kenaikan rasio Si/Al akan berpengaruh pada stablitas zeolit terhadap 

temperatur tinggi dan lingkungan yang reaktif seperti naiknya keasaman. 

c. Medan elektrostatis zeolit, yang menyebabkan interaksi adsorpsi dengan 

molekul lain berubah-ubah.  

Adsorpsi adalah suatu proses dimana molekul-molekul fluida menyentuh 

dan melekat pada permukaan padatan. Proses adsorpsi dapat berlangsung apabila 

suatu permukaan padatan dan molekul-molekul gas atau cair, dikontakkan dengan 

molekul-molekul tersebut, maka di dalamnya terdapat gaya kohesif termasuk gaya 

hidrostatik dan gaya ikatan hidrogen yang bekerja di antara molekul seluruh 

material. Gaya-gaya yang tidak seimbang pada batas fase tersebut menyebabkan 

perubahan-perubahan konsentrasi molekul pada interfase solid/fluida. Padatan 

berpori yang menyerap (adsorption) dan melepaskan (desorption) suatu fluida 

disebut adsorben. Zeolit merupakan salah satu jenis adsorben yang mengadsorpsi 
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secara fisik, yaitu adsorpsi yang disebabkan adanya gaya Van der Waals dan gaya 

hidrostatik antara molekul adsorbat sehingga atom membentuk permukaan 

adsorben tanpa adanya ikatan kimia. 

Ada tiga tipe umum reaksi permukaan yaitu reaksi permukaan yang 

mengikuti mekanisme Langmuir-Hinshelwood, Rideal-Eley, dan precursor 

(Prianto, 2008). Mekanismenya ditunjukkan pada Gambar 2.2. 

Langmuir - Hinshelwood

B A

B A B A
B

B A
B A B A

Rideal - Eley

A

A

B

A
B

B A
B A B A

A

A

B

A
B

B A
B A B A

Precursor
 

Gambar 2.2 Skema mekanisme reaksi permukaan. 

Pada mekanisme Langmuir-Hinshelwood, kedua pereaksi (A) dan (B) 

teradsorp di permukaan aktif katalis kemudian keduanya bereaksi membentuk 

kompleks A-B (produk), dan pada akhirnya kompleks tersebut terdesorpsi. 

Apabila hanya salah satu pereaksi yang teradsorp di permukaan maka 

mekanismenya mengikuti mekanisme Rideal-Eley. Apabila (A) yang berada di 

permukaan bereaksi dengan masuknya (B) akan menghasilkan kompleks A-B 

kemudian kompleks A-B terdesorpsi. Sedangkan dalam mekanisme precusor, A 

teradsorpsi dan B bertabrakan dengan permukaan memasuki keadaan precusor 

yang bergerak. Precusor memantul pada permukaan sampai masuknya molekul A 

dan bereaksi dengan precusor menghasilkan kompleks A-B sampai terdesorpsi 

kembali. 
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2.3       Senyawa Antimikroba Dihidropirimidinon 

Telah banyak dilaporkan bahwa 3,4-dihidropirimidin-2(1H)-on dan 

turunannya yang memiliki kerangka dihidropirimidin dan berbagai macam 

aktivitas farmakologi dan terapetik (Kappe, 1993; 2000). 

Senyawa dihidropirimidinon ini, memperlihatkan aktivitas sebagai 

antivirus  (Mayer et al., 1999), antihipertensi (Atwal et al., 1991), antimikroba, 

anti inflamasi (Kappe, 1993). Sebagian struktur tertentu ditemukan pada marin 

alkaloid yang mampu menghambat pengikatan HIV gp-120 ke sel CD4, yang 

sangat berguna dalam pengobatan AIDS. Semakin banyaknya penelitian bidang 

senyawa ini dan terutama sintesisnya, maka akan lebih banyak ditemukan 

senyawa-senyawa yang lebih poten dan mempunyai sifat-sifat yang lebih unggul 

dalam pengobatan (Ritmaelani, 2006). 

Bose et al., (2005) mengembangkan metode sederhana, efisien dan lebih 

murah dalam sintesis 3,4-dihidropirimidin-2(1H)-on dengan menggunakan 

benziltrietilamonium klorida sebagai katalis pada kondisi bebas pelarut. 

Rameshwar et al., (2008)  telah melakukan sintesis senyawa 3,4-

dihiropirimidin-2-(1H)-on menggunakan etil asetoasetat atau metil asetoasetat, 

urea atau tiourea dan aldehid aromatik dengan SnCl4 pada kondisi bebas pelarut. 

SnCl4 adalah katalis asam lewis yang sangat kuat dan mempunyai kelarutan yang 

tinggi dalam pelarut organik maupun air. Waktu yang dibutuhkan untuk reaksi ini 

antara 30-90 menit dan menghasilkan rendemen sebesar 81-91%.  

Salehi et al., (2010) mengembangkan sintesis 3,4-dihidropirimidin-2(1H)-

on menggunakan katalis asam molibdophosphorik pada kondisi bebas pelarut 
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dibawah penyinaran gelombang mikro (microwave). Sintesis dengan penyinaran 

gelombang mikro, memiliki keunggulan waktu reaksi yang lebih cepat dengan 

hasil rendemen yang lebih tinggi apabila dibandingkan dengan pemanas biasa atau 

dengan proses yang sederhana. Penggunaan katalis yang optimal pada reaksi ini 

sebesar 2% H3PMo12O40 menghasilkan rendemen sebanyak 79% di bawah 

penyinaran gelombang mikro (microwave) 600 W dan waktu radiasi 7 menit.  

Baru-baru ini, Patil et al., (2011) juga mengembangkan sintesis 3,4-

dihidropirimidin-2(1H)-on menggunakan jus nanas sebagai katalis alami. Sifat 

asam yang dimiliki jus nanas (pH=3,7) dapat digunakan sebagai katalis asam 

pengganti berbagai katalis asam homogen. Katalis asam dari jus nanas juga 

memiliki keunggulan yaitu bersifat lebih ramah lingkungan. Penelitian ini 

dilakukan pada suhu kamar dengan waktu 3,5 jam dan menghasilkan rendemen 

sebanyak 82%. 

2.4       Reaksi Siklokondensasi Biginelli 

Reaksi Biginelli adalah salah satu reaksi siklokondensasi multikomponen 

paling berguna. Reaksi siklokondensasi Biginelli pertama kali dilaporkan oleh 

Pietro Biginelli pada tahun 1893.  

Siklokondendasi Biginelli merupakan reaksi organik multikomponen yang 

menghasilkan senyawa 3,4-dihiropirimidin-2-(1H)-on dan derivat-derivatnya yang 

memiliki aktivitas biologis dan farmakologis. Reaksi siklokondensasi Biginelli 

merupakan sintesis satu reaktor (one-pot), sederhana dan multikomponen dari 

suatu senyawa antimikroba. Reaksi siklokondensasi Biginelli seringkali 
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menghasilkan rendemen yang tidak memuaskan (20-60%), kondisi reaksi yang 

keras, dan memerlukan waktu reaksi yang lama (Amini et al., 2006). 

Beberapa tahun terakhir banyak metode yang dikembangkan dalam 

penelitian ini untuk memperbaiki dan mengembangkan hasilnya, misalnya adalah 

penggunaan katalis asam lewis dan asam protik dibawah refluks, kondisi bebas 

pelarut, dan menggunakan penyinaran gelombang mikro (Amini et al., 2006). 

Zeolit adalah salah satu contoh katalis asam padat, dan dipilih sebagai 

katalis karena memiliki beberapa keunggulan seperti mudah dipisahkan dari 

produk karena tidak larut dalam media reaksi, secara termal lebih stabil pada suhu 

tinggi, dan memiliki ukuran pori yang besar sehingga dapat meningkatkan 

aktivitas katalitiknya. 

Sintesis senyawa 3,4-dihiropirimidin-2-(1H)-on melalui reaksi 

siklokondensasi Biginelli dari senyawa benzaldehid, urea dan etil asetoasetat 

menggunakan katalis zeolit tanpa pelarut disajikan pada Gambar 2.3. 

 

Gambar 2.3 Reaksi Siklokondensasi Biginelli dari benzaldehid, urea dan 

etil asetoasetat dengan katalis zeolit dalam tanpa pelarut. 
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Mekanisme reaksi sintesis senyawa dihidropirimidinon ini disajikan pada 

Gambar 2.4. 

 

(M = Zeolit) 

Gambar 2.4  Mekanisme reaksi sintesis senyawa dihidropirimidinon. 

Berdasarkan mekanisme reaksi pembentukan senyawa dihidropirimidinon 

dapat diterangkan bahwa dengan adanya katalis asam akan memprotonasikan 

atom oksigen pada gugus karbonil benzaldehid yang selanjutnya akan 

mengaktivasi penyerangan pasangan elektron bebas dari arah atom nitrogen urea 

ke arah atom karbon pada gugus karbonil benzaldehid yang bersifat elektrofil 

membentuk intermediet ion iminium. Etil asetoasetat juga akan mengalami 

protonasi pada gugus karbonilnya dan berikatan dengan atom H pada zeolit 

sehingga terbentuk suatu enol, yang kemudian menyerang ion iminium. 

Penyerangan ion iminium oleh bentuk etil asetoasetat menghasilkan ureida rantai 
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terbuka yang selanjutnya mengalami siklisasi dan melepas air membentuk produk 

5-etoksikarbonil-4-fenil-6-metil-3,4-dihidropirimidin-2(1H)-on. 

Banyak modifikasi metode ini melibatkan pelarut-pelarut yang mahal, 

kondisi asam yang sangat kuat, waktu reaksi yang lama, temperatur reaksi yang 

tinggi, jumlah katalis yang stoikiometri, yang kemudian berdampak pada polusi 

lingkungan dan masih juga memberikan rendemen yang belum memuaskan 

(Dallinger and Kappe, 2005). 

Upaya penggunaan katalis heteropoliasam pada 3 dekade terakhir ini juga 

telah dilakukan. Katalis heteropoliasam telah menemukan sejumlah aplikasi 

sebagai katalis yang bermanfaat dan serbaguna. Katalis ini berupa padatan yang 

tak larut dalam pelarut-pelarut non polar tetapi sangat larut dalam pelarut polar. 

Katalis heteropoliasam memang memberikan sejumlah keuntungan, meliputi 

fleksibilitasnya yang tinggi dalam modifikasi kekuatan asam, mudah 

penanganannya, cocok bagi lingkungan, tidak beracun, dan kesederhanaan 

eksperimennya (Supartono, 2011). 

2.5       Bacillus cereus  

2.5.1   Sistematika Bacillus cereus 

Bacillus cereus dapat diklasifikasikan sebagai berikut: 

Kingdom : Bacteria 

Divisio  : Firmicotes  

Kelas   : Bacilli 

Ordo   : Bacillales 

Family  : Bacillaceae 
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Genus   : Bacillus 

Spesies  : Bacillus cereus 

2.5.2   Sifat Bacillus cereus 

Bakteri ini mempunyai ukuran sel selebar 1,0-1,2 nm dengan panjang 3-5 

nm, berbentuk batang dan membentuk rantai. Bacillus cereus tersebar secara luas 

pada tanah, udara, dan debu serta merupakan bakteri gram positif, aerobik 

fakultatif. Bacillus cereus dapat tumbuh pada suhu 5-50ºC dengan suhu optimum 

35-40ºC. Bakteri ini dapat berkembang dengan baik pada medium dengan pH 4,5-

9,3 (Wardaningsih, 2008). 

2.5.3   Dinding sel Bacillus cereus 

Dinding sel yaitu struktur yang amat kaku yang memberikan bentuk pada 

sel. Tebal dinding sel kebanyakan bakteri berkisar antara 10-35 nm, namun pada 

beberapa dinding sel amat tebal. Dinding sel merupakan bagian nyata dari berat 

kering total sel. Dinding sel mempunyai arti penting bagi pembelahan dan 

pertumbuhan bakteri. Perbedaan komposisi dinding sel bakteri Gram positif dan 

Gram negatif disajikan dalam Tabel 2.1. 
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Tabel 2.1 Perbedaan komposisi dinding sel bakteri (Gram positif dan 

Gram negatif). 

Ciri 
Perbedaan Relatif 

Gram positif Gram negatif 

Struktur dinding sel Tebal (15-80 nm) 

Berlapis tunggal (mono)  

Tebal (10-15 nm) 

Berlapis tiga (multi) 

Komposisi dinding 

sel 

Kandungan lipid rendah  

(1-4%). Peptidoglikan ada 

sebagai lapisan tunggal, 

>50% berat kering 

Peptidoglikan ada di 

lapisan baku sebelah 

dalam, jumlahnya 

sedikit, merupakan 

10% berat kering 

Kerentanan terhadap 

penisilin 

Lebih rentan Kurang rentan 

Pertumbuhan 

dihambat oleh warna 

dasar 

Pertumbuhan dihambat 

dengan nyata 

Pertumbuhan tidak 

begitu dihambat 

Persyaratan nutrisi Relatif rumit pada banyak 

spesies 

Relatif sederhana 

Resistensi terhadap 

gangguan fisik 

Lebih resisten Kurang resisten 

Untuk mengetahui bakteri Gram positif dan Gram negatif dilakukan 

pengecatan. Pengecatan yang digunakan untuk mengamati bakteri adalah 

pewarnaan sederhana, yakni pewarna yang hanya menggunakan satu macam zat 

warna. Menurut reaksinya terhadap sel bakteri, pewarnaan positif misalnya 

dengan menggunakan Kristal violet, basic fuchsin, dan metilen blue, warna yang 

dihasilkan adalah warna ungu. Pewarnaan negatif yakni pewarnaan dengan hanya 

mewarnai latar belakangnya saja, menggunakan basic fuchsin dan metilen blue, 
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tetapi tidak menggunakan Kristal violet sehingga warna yang dihasilkan adalah 

merah muda (Digwijaya, 2006). 

2.6      Escherichia coli 

2.6.1    Sistematika Escherichia coli: 

Escherichia coli dapat diklasifikasikan sebagai berikut: 

Kingdom  : Bacteria 

Divisio : Protobacteria 

Kelas   : Gamma Protobacteria 

Ordo   : Enterobacteriales 

Family  : Enterobacteriaceae 

Genus  : Escherichia 

Spesies  : Escherichia coli 

2.6.2    Morfologi Escherichia Coli 

Bakteri Escherichia coli termasuk bakteri yang berbentuk batang, 

Memiliki ukuran lebar 0,5 μm -1,0 μm  dan panjang 1,0 μm-3,0 μm. Terdapat 

dalam keadaan tunggal dan membentuk rantai pendek. Escherichia coli termasuk 

bakteri mesofil, dapat hidup pada suhu 25°C-40°C dan tumbuh secara optimum 

pada suhu 30°C-37°C. Bakteri ini dapat berkembang dengan baik pada medium 

dengan pH 6-8  (Digwijaya, 2006). 
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2.6.3    Sifat Escherichia coli 

Escherichia coli merupakan bakteri Gram negatif. Pada keadaan aerob 

menggunakan senyawa organik sebagai sumber energi, sedangkan pada keadaan 

anaerob energi diperoleh dari fermentasi karbohidrat (Wardaningsih, 2008). 

Secara normal Escherichia coli ada dalam usus besar manusia dan hewan 

berdarah panas, tetapi dapat bersifat patogen dengan menimbulkan bermacam-

macam penyakit ekstra testinal dan imunitas intestium. Escherichia coli telah 

bertahun-tahun diduga sebagai penyebab diare pada manusia dan hewan, karena 

Escherichia coli menghasilkan enterotoksin yang secara tidak langsung 

menyebabkan kehilangan cairan atau inflasi lapisan epithelium dinding usus yang 

menyebabkan peradangan dan kehilangan cairan (Digwijaya, 2006). 
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BAB 3 

METODE PENELITIAN 

 

3.1    Lokasi Penelitian 

    Penelitian ini akan dilakukan di Laboratorium  Kimia Organik FMIPA 

Universitas Negeri Semarang. 

3.2   Variabel Penelitian 

3.2.1  Variabel bebas  

 Variabel bebas adalah variabel yang nilainya divariasi. Variabel bebas 

dalam penelitian ini adalah suhu sintesis senyawa dihidropirimidinon yang 

dilakukan pada suhu  40, 50 dan 60
ο
C. 

3.2.2  Variabel terikat  

Variabel terikat adalah variabel yang menjadi titik pusat penelitian. 

Variabel terikat pada penelitian ini adalah banyaknya rendemen senyawa 

dihidropirimidinon yang dihasilkan. 

3.2.3   Variabel terkendali 

Variabel terkendali adalah faktor yang mempengaruhi hasil reaksi, tetapi 

dapat dikendalikan. Variabel terkendali dalam penelitian ini adalah konsentrasi 

mol pereaksi, waktu, massa katalis yang digunakan dan higienitas. 
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3.3  Alat dan Bahan 

3.3.1  Alat yang digunakan dalam penelitian ini:  

Erlenmeyer, hotplate, cawan patri, mortal dan lumpang, oven, labu ukur, 

pipet volume, autoclave, ayakan 100 mesh, Melting Point SMP-1, beaker glass, 

pengaduk magnetik, termometer, Spektrofotometer IR (Shimadzu FTIR-8201 PC 

dan FT-IR Thermo Nicolet AVATAR 360), BET NOVA 1200 e quantachrome,  

XRD dan spektrometer massa (GC-MS Shimadzu QP-5000). 

3.3.2  Bahan yang digunakan dalam penelitian ini:  

Zeolit Alam (PT. Prima Zeolita), NH4Cl 1M (E. Merck), HF 1% (E. 

Merck), HCl 6M, benzaldehida (E. Merck), urea, etil asetoasetat (E. Merck), 

etanol (E. Merck), nutrien agar, pepton, ekstrak daging, bakteri Escherichia coli, 

bakteri Bacillus cereus, wipol, aquademin dan aquades. 

3.4      Prosedur Penelitian 

3.4.1    Perlakuan awal zeolit alam 

Sebanyak 300 gram zeolit alam diayak dengan ayakan 100 mesh, serbuk 

zeolit yang lolos ayakan lalu dicuci dengan aquademin 2L, diaduk dengan 

pengaduk magnet selama 24 jam pada temperatur kamar. Hasilnya kemudian 

disaring dan residu dikeringkan dalam oven selama 4 jam dengan suhu 120
ο
C, 

lalu dihaluskan dengan mortal dan lumpang. Residu zeolit kemudian diayak 

kembali dengan ayakan 100 mesh. Zeolit alam yang telah lolos ayakan, kemudian 

diaktivasi. Sedangkan zeolit yang belum lolos ayakan, dihaluskan kembali dan 

diayak menggunakan ayakan 100 mesh. 
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 3.4.2    Aktivasi zeolit dengan perlakuan HF, HCl, dan NH4Cl 

Sebanyak 100 gram zeolit alam yang telah lolos ayakan, direndam dengan 

HF 1% sebanyak 200 mL, selama 30 menit. Kemudian dicuci dengan aquademin 

sampai pH netral lalu disaring. Keringkan residu dengan oven selama 4 jam 

dengan suhu 120
ο
C.  Endapan zeolit yang telah kering kemudian direndam dalam 

HCl 6M  200 mL selama 30 menit, aduk dengan pengaduk magnetik, lalu disaring 

dan dicuci berulang kali dengan aquademin sampai bebas ion Cl
-
 (dapat dideteksi 

dengan larutan AgNO3). Kemudian residu yang didapat, direndam kembali dalam 

250 mL NH4Cl 1M dan panaskan pada temperatur 90
ο
C selama 3 jam per hari, 

ulangi perlakuan tersebut selama 7 hari sambil diaduk dengan pengaduk 

magnetik. Hasilnya kemudian disaring, residunya dikeringkan dalam oven pada 

suhu 120
 ο

C selama 4 jam. Zeolit yang telah kering dihaluskan dengan mortal dan 

lumpang, kemudian ayak dengan pengayak 100 mesh. Didapatkan zeolit alam 

aktif yang telah lolos ayakan, sedangkan zeolit alam aktif yang belum lolos 

ayakan dihaluskan kembali menggunakan mortal dan lumpang kemudian diayak 

kembali sampai semuanya lolos ayakan 100 mesh. 

3.4.3   Sintesis dan Pemurnian Dihidropirimidinon 

Sintesis senyawa dihidropirimidinon  tanpa pelarut, dilakukan pada variasi 

suhu 40, 50
 
dan 60

o
C  dengan cara sebagai berikut: 

Benzaldehid (2,12 g, 20 mmol), Etil asetoasetat (2,6 g, 20 mmol), Urea (1,2 g, 20 

mmol) dan zeolit sebanyak 0,592 g dimasukkan dalam erlenmeyer, kemudian 

distirer pada suhu  (40, 50 dan 60
o
C) selama 15-30 menit. Hentikan stirer dan 

pemanasan, campuran reaksi yang telah memadat lalu ditambah 8 mL etanol dan 
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panaskan pada suhu 70-80
o
C selama 10 menit kemudian saring hasilnya. 

Filtratnya kemudian dimasukkan dalam lemari pendingin selama 1 hari sampai 

terbentuk kristal kemudian disaring, sehingga didapatkan filtrat dan padatan 

(Kristal dihidropirimidinon). Padatan kristal hasil sintesis, kemudian 

direkristalisasi dengan 4 mL etanol panas dan saring sehingga didapatkan 

senyawa dihidropirimidinon murni. 

3.5    Sterilisasi Alat dan Bahan 

3.5.1   Sterilisasi Alat 

  Alat yang telah dicuci kering direndam dalam alkohol 70% lalu ditunggu 

sampai kering. Kemudian tutup bagian mulut alat dengan kapas dan kertas 

sampul, kemudian ikat dengan tali. Selanjutnya alat-alat tersebut dimasukkan ke 

dalam oven, setelah suhunya mencapai 180
ο
C didiamkan selama 2 jam dan oven 

dimatikan. Ketika suhunya turun, sampai suhu kamar kemudian alat diambil dan 

disimpan di rak. 

 3.5.2   Pembuatan Nutrien Agar (NA) dan Nutrien Broth (NB) 

3.5.2.1 Nutrien Agar (NA) 

  Menimbang serbuk nutrien agar ”Oxoid” sebanyak 10 gram, 2 gram 

pepton, dan 1 gram ekstrak daging lalu dimasukkan dalam erlenmeyer, ditambah 

aquades sampai dengan 250 mL, kemudian dipanaskan sambil diaduk dengan 

pengaduk magnetik hingga homogen. Cek pH dengan kertas indikator universal 

bila terlalu asam ditambahkan NH4Cl 1N sampai pH=7. Medium agar yang telah 
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siap dimasukkan dalam cawan patri kemudian ditutup dengan kapas dan kertas 

sampul coklat untuk kemudian disterilkan. 

3.5.2.2  Nutrien Broth (NB) 

   Menimbang 2 g pepton dan 1 g ekstrak daging lalu ditambah aquades 250 

mL, kemudian dipanaskan sambil diaduk dengan pengaduk magnetik sampai 

semuanya larut. Cek pH dengan kertas indikator, apabila terlalu asam, 

ditambahkan  NH4Cl 1N sampai pH= 7. Medium kaldu yang telah siap 

dimasukkan dalam wadah tahan panas kemudian ditutup dengan kapas dan kertas 

sampul coklat untuk kemudian disterilkan. 

3.5.3    Sterilisasi Bahan 

   Bahan yang akan disterilkan (Nutrien agar, Nutrien Broth dan aquades) 

dimasukkan dalam wadah yang tahan panas kemudian ditutup dengan kapas dan 

kertas sampul kemudian diikat dengan tali. Bahan dimasukkan dalam autoclave 

yang  telah diisi air, suhunya diatur sampai 121
ο
C dan 2 atm dan dibiarkan sampai 

20 menit. Setelah sterilisasi selesai autoclave ditunggu sampai dingin kemudian 

dibuka dan bahan dikeluarkan. 

3.5.4   Penyiapan Bakteri 

  Pengambilan bakteri dilakukan menggunakan jarum ose, yaitu 1 ose 

biakan murni dimasukkan ke dalam 10 mL medium NB (Nutrien Broth) secara 

aseptis. 
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3.6.   Karakterisasi Senyawa Dihidropirimidinon 

3.6.1    Uji titik leleh  

  Pemeriksaan titik leleh dilakukan dengan menggunakan Melthing point 

SMP-1. Senyawa dihidropirimidinon hasil reaksi sintesis dimasukkan dalam pipa 

kapiler, kemudian dimasukkan ke dalam alat pengukur titik leleh. Pengamatan 

titik leleh dilakukan secara langsung pada saat senyawa mulai meleleh hingga 

meleleh semua. 

3.6.2.   Uji FT-IR 

  Pengujian dengan IR berfungsi untuk menentukan gugus fungsi yang 

terkandung dalam suatu senyawa. Uji IR untuk senyawa dihidropirimidinon 

dinyatakan sesuai apabila terdapat bilangan gelombang seperti pada Tabel 3.1. 

Tabel 3.1  Bilangan gelombang untuk beberapa gugus fungsi. 

Gugus Fungsi Bilangan Gelombang 

N-H (sekunder) 3500 cm
-1

 

C- H (alifatik) 3000-2850 cm
-1

 

C=O (karbonil) 1820-1660 cm
-1

 

C=C (alkena) 1660-1600 cm
-1

 

C=C (aromatik) 1600-1475 cm
-1

 

CH2 1500-1400 cm
-1

 

CH3 1400-1356 cm
-1

 

C-O (ester) 1300-1000 cm
-1

 

  (Sastrohamidjojo, 1992). 
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3.6.3  Uji GC-MS 

    Kromatografi adalah pengujian metode analisis yang bertujuan untuk 

memisahkan komposisi sampel menjadi komponen komponennya. Pengujian 

dengan GC-MS perlu dilakukan, spektrum MS senyawa hasil sintesis 

diinterpretasikan dengan melihat ion molekul yang muncul sehingga dapat 

diketahui massa molekul (Mr), jumlah senyawa, konsentrasi senyawa dan rumus 

struktur senyawa hasil sintesis. 

3.6.4 Uji Aktivitas Antimikroba 

  Pengujian aktivitas antimikroba ini memakai metode ”Cakram”. Medium 

nutrien agar yang akan digunakan sebagai medium pertumbuhan bakteri 

disediakan dengan cara memanaskan NA kembali, kemudian dituangkan ke dalam 

cawan patri steril secara aseptis. Bakteri ditanam pada medium NA dengan cara 

memasukkan 1 mL biakan bakteri menggunakan jarum ose, ke dalam medium NA 

kemudian ratakan diatas permukaan medium agar.  

  Sebuah cawan patri yang telah berisi medium agar dan biakan bakteri, 

diisikan 6 buah Paper disc, masing-masing paper disc dicelupkan ke dalam 

senyawa dihidropirimidinon yang masing-masing konsentrasinya 10, 25, 50 dan 

100µg/mL, kemudian didiamkan selama 1 jam. Sebagai kontrol positif 

menggunakan paper disc yang dicelupkan ke dalam wipol dan kontrol negatif 

menggunakan paper disc yang dicelupkan pada aquades. 

  Cawan patri yang berisi pembenihan bakteri diinkubasi selama 12 jam 

pada suhu 37
ο
C secara terbalik, kemudian diamati dan diukur daerah hambat 
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pertumbuhan bakteri di sekitar paper disc, dilanjutkan dengan menghitung luas 

daerah hambat. 
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BAB 4 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

Pada bab ini, peneliti membahas hasil penelitian tentang sintesis senyawa 

dihidropirimidinon tanpa pelarut, menggunakan katalis zeolit alam teraktivasi. 

Hal-hal yang akan dibahas antara lain mengenai: 

1. Pengaktivasian zeolit alam dan karakterisasinya dengan menggunakan XRD 

dan BET. 

2. Waktu reaksi yang optimum untuk sintesis senyawa dihidropirimidinon 

menggunakan katalis zeolit alam teraktivasi.  

3. Karakterisasi senyawa dihidropirimidinon menggunakan titik leleh, FT-IR 

dan GC-MS. 

4. Uji aktivitas antimikroba senyawa dihidropirimidinon yang diujikan pada 

bakteri Gram positif (Bacillus cereus) dan Gram negatif (Escherichia coli).  

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Fakultas Matematika dan 

Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Negeri Semarang. 
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4.1  Hasil Penelitian 

4.1.1  Preparasi dan Aktivasi Katalis zeolit Alam 

4.1.1.1  Penentuan kristalinitas zeolit alam 

Penentuan kristalinitas zeolit alam dilakukan menggunakan metode uji 

kualitatif yaitu menggunakan alat Shimadzu-7000 X-Ray Diffractometer (XRD). 

Hasil difraksi zeolit alam dan zeolit alam teraktivasi disajikan pada Gambar 4.1 

dan 4.2.  

 

 

 

 

 

 

Gambar 4.1 Difraktrogram Zeolit Alam 

Hasil yang diperoleh untuk zeolit alam menunjukkan 3 puncak yang tajam 

di antara puncak-puncak yang lainnya pada daerah 2θ: 28,0000
0
 ; 2θ: 25,9507

0 
; 

2θ: 22,5913
0
. 

 

 

 

 

  

 

2 Theta 

Gambar 4.2 Difraktogram Zeolit Alam Teraktivasi 

 Intensitas 
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Hasil yang diperoleh untuk zeolit alam teraktivasi menunjukkan 3 puncak 

yang tajam di antara puncak-puncak yang lainnya pada daerah 2θ: 25,7382
0
 ; 2θ: 

22,3337
0 

; 2θ: 27,7964
0
. Hasil karakterisasi zeolit Alam dan Zeolit Alam 

Teraktivasi disajikan dalam Tabel 4.1. 

Tabel 4.1 Perbandingan XRD Zeolit Alam dan Zeolit Alam Teraktivasi 

Mineral 

Zeolit Alam Zeolit Alam Teraktivasi 

2 Theta Harga d 

(A) 
Intensitas 2 Theta 

Harga d 

(A) 
Intensitas 

SiO2 (kuarsa)  

(JCPDS, kode: 

87-2096) 

28,0000 3,18409 189 27,7964 3,20694 349 

Na2Al2Si13.3O2 

(Mordenitte) 

(JCPDS,kode: 

49-0924) 

25,9507 3,43069 325 25,7382 3,45853 589 

CaC03(Calcite) 

(JCPDS,kode: 

55-0158) 

22,5913 3,93268 225 22,3337 3,97745 390 

 

4.1.1.2 Penentuan luas permukaan pada zeolit alam   

Penentuan luas permukaan zeolit alam dilakukan menggunakan BET, hasil 

yang diperoleh kemudian dibandingkan dengan zeolit alam sebelum diaktivasi. 

Tabel 4.2 Perbandingan BET antara zeolit alam dengan zeolit alam teraktivasi 

 

Sampel 

 

Slope 

 

Intersep 

Koefisien 

Korelasi 

(r) 

Konstanta 

(C) 
Luas 

Permukaan 

Zeolit Alam 123,421 1,519x10
-1

 0,999 813,535 28,182 m
2
/g 

Zeolit Alam 

Teraktivasi 
104,037 1,590x10

-1
 0,999 655,352 33,423 m

2
/g 

 

Hasil karakterisasi zeolit alam diinterpretasikan dalam Tabel 4.2, 

dimana zeolit alam setelah aktivasi akan meningkat luas permukaannya 

sebesar  5,241 m
2
/g. 
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4.1.2  Identifikasi senyawa dihidropirimidinon 

Sintesis senyawa dihidropirimidinon, melalui reaksi siklokondensasi 

Biginelli dapat diidentifikasi berdasarkan sifat fisiknya. Sifat fisik dari senyawa 

dihidropirimidinon dapat dilihat pada Tabel 4.3. 

Tabel 4.3 Sifat fisik dihidropirimidinon 

No Sifat Fisik Keterangan 

1. Wujud Padatan 

2. Warna Putih  

3.  Bau Menyengat 

 

Sintesis senyawa dihidropirimidinon, dilakukan pada  suhu 40, 50 dan 

60
o
C dengan kondisi bebas pelarut. Masing-masing variasi suhu didapatkan 

rendemen yang berbeda. Hasil rendemen pada masing-masing suhu disajikan pada 

Tabel 4.4. 

  Tabel 4.4 Interpretasi rendemen dihidropirimidinon 

No Suhu Rendemen 

1. 40
o
C 45,37 % 

2. 50
o
C 37,33 % 

3. 60
o
C 30,96 % 

 

Pengaruh suhu terhadap banyaknya rendemen disajikan pada Gambar 4.3. 

 
 

Gambar 4.3 Grafik pengaruh suhu terhadap banyaknya rendemen 
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4.1.3  Analisis senyawa dihidropirimidinon  

4.1.3.1 Analisis senyawa dihidropirimidinon dengan uji titik leleh 

Pengujian titik leleh dilakukan menggunakan Melthing point SMP-1. 

Senyawa dihidropirimidinon hasil reaksi sintesis dimasukkan dalam pipa kapiler, 

kemudian dimasukkan ke dalam alat. Pengamatan titik leleh dilakukan secara 

langsung pada saat senyawa mulai meleleh hingga meleleh semua. Hasil 

pengujian titik leleh disajikan dalam Tabel 4.5. 

Tabel 4.5 Interpretasi titik leleh senyawa dihidropirimidinon 

No Suhu Titik leleh 

1. 40
o
C 207

o
C 

2. 50
o
C 207

o
C 

3. 60
o
C 207

o
C 

 

4.1.3.2  Analisis senyawa dihidropirimidinon dengan FT-IR 

Uji IR berfungsi untuk menentukan gugus fungsi dari senyawa hasil 

sintesis. Berdasarkan uji IR yang dilakukan, didapatkan puncak yang muncul pada 

bilangan gelombang seperti berikut: 

 

Gambar 4.4 Spektrum IR dihidropirimidinon pada suhu 40
o
C. 
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Hasil interpretasi data spektrum IR senyawa dihidropirimidinon pada suhu 

40
o
C disajikan pada Tabel 4.6. 

Tabel 4.6  Interpretasi spektrum IR dihidropirimidinon pada suhu 40
o
C 

Gugus Fungsi Bilangan Gelombang 

N-H (sekunder) 3240,41 cm
-1

 

C- H (alifatik) 2978,09 cm
-1

 

C=O (karbonil) 1720,50 cm
-1

 

C=C (alkena) 1643,35 cm
-1

 

C=C (aromatik) 1604,77 cm
-1

 

CH2 1481,33 cm
-1

 

CH3 1381,03 cm
-1

 

C-O (ester) 1226,73 cm
-1

 

 

Gambar 4.5 Spektrum IR dihidropirimidinon pada suhu 50
o
C. 

Hasil interpretasi data spektrum IR senyawa dihidropirimidinon pada suhu 

50
o
C disajikan pada Tabel 4.7. 

Tabel 4.7  Interpretasi spektrum IR dihidropirimidinon suhu 50
o
C 

Gugus Fungsi Bilangan Gelombang 

N-H (sekunder) 3240,41 cm
-1

 

C- H (alifatik) 2978,09 cm
-1

 

C=O (karbonil) 1728,22 cm
-1

 

C=C (alkena) 1643,35 cm
-1
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C=C (aromatik) 1604,77 cm
-1

 

CH2 1465,90 cm
-1

 

CH3 1388,75 cm
-1

 

C-O (ester) 1226,73 cm
-1

 

 

 

Gambar 4.6 Spektrum IR dihidropirimidinon pada suhu 60
o
C 

Hasil interpretasi data spektrum IR senyawa dihidropirimidinon pada suhu 

60
o
C disajikan pada Tabel 4.8. 

Tabel 4.8  Interpretasi spektrum IR dihidropirimidinon suhu 60
o
C 

Gugus Fungsi Bilangan Gelombang 

N-H (sekunder) 3240,41 cm
-1

 

C- H (alifatik) 2978,09 cm
-1

 

C=O (karbonil) 1728,22 cm
-1

 

C=C (alkena) 1643,35 cm
-1

 

C=C (aromatik) 1604,77 cm
-1

 

CH2 1465,90 cm
-1

 

CH3 1381,03 cm
-1

 

C-O (ester) 1226,73 cm
-1 

 

4.1.3.2  Analisa GC-MS senyawa hasil sintesis dihidropirimidinon 

  Berdasarkan hasil GC-MS dapat diketahui bahwa senyawa yang 

diinginkan muncul pada puncak yang ke-3 dan pada waktu retensi 26,4 menit 
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dengan ion molekul dengan m/z 260. Hasil kromatogram GC-MS disajikan dalam 

Gambar 4.7 dan Gambar 4.8. 

 

        Gambar 4.7 Kromatogram GC-MS  senyawa hasil sintesis 

Dihidropirimidinon 

 

Gambar 4.8 Masspeak GC-MS  senyawa hasil sintesis dihidropirimidinon 

4.1.3.4 Analisis senyawa dihidropirimidinon dengan uji  aktivitas 

antimikroba 

Uji antimikroba dilakukan dengan metode cakram. Senyawa 

dihidropirimidinon dibuat dalam konsentrasi yang berbeda, kemudian diujikan 

pada bakteri Gram positif (Bacillus cereus) dan bakteri Gram negatif (Escherichia 

coli). Pengaruh konsentrasi senyawa dihidropirimidinon terhadap daya hambat 

bakteri disajikan dalam Tabel 4.9.  
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Tabel 4.9 Pengaruh konsentrasi senyawa dihidropirimidinon terhadap 

daya hambat bakteri. 

No Konsentrasi Luas Zona Hambat (m
2
) 

Bacillus cereus Escheria coli 

1. 10 µg/mL 0 177 

2. 25 µg/mL 0 346 

3. 50 µg/mL 0 415 

4. 100 µg/mL 0 572 

5. Wipol (kontrol positif) 95 572 

6. Aquades (kontrol 

negatif) 

0 0 

 

 Pengaruh besarnya konsentrasi senyawa dihidropirimidinon terhadap 

bakteri Gram positif (Bacillus cereus) dan Gram negatif (Escheria coli) disajikan 

pada Gambar 4.9. 

 
 Gambar 4.9 Pengaruh konsentrasi dihidropirimidinon terhadap daya 

hambat bakteri. 
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4.2 Pembahasan  

4.2.1 Preparasi Katalis 

4.2.1.1 Perlakuan awal zeolit alam 

Tahap awal aktivasi zeolit alam yaitu mencuci zeolit alam sebanyak 300 

gram dengan aquademin. Hal ini bertujuan agar tidak ada lagi pengotor yang akan 

tertinggal pada zeolit, selain itu pengotor-pengotor organik yang terdapat pada 

zeolit dapat terbawa dan larut oleh perlakuan dengan penambahan aquademin 

karena sifatnya yang polar.  

Zeolit alam direndam dengan aquademin dengan jumlah yang cukup 

banyak agar memudahkan pengotor-pengotor pada zeolit larut dengan aquademin. 

Pengadukan diperlukan pada tahap pembersihan, hal ini akan mempercepat 

pengotor-pengotor untuk terbawa oleh aquademin, dengan adanya pengadukan 

bertujuan untuk memperluas permukaan dan menghilangkan pengotor.  

Setelah proses pencucian selesai, kemudian dikeringkan. Zeolit alam yang 

telah kering berwarna lebih putih. Hal ini disebabkan oleh hilangnya pengotor 

organik yang telah larut bersama aquademin ketika proses pencucian. 

4.2.1.2  Aktivasi Zeolit Alam Dengan Perlakuan HF, HCl dan NH4Cl 

   Zeolit alam umumnya memiliki kristalinitas yang tidak terlalau tinggi, 

ukuran porinya yang sangat beragam, aktivitas kataliknya yang rendah, dan 

mengandung banyak pengotor (Handoko, 2006). Untuk meningkatkan kinerja dari 

zeolit alam maka perlu diaktivasi. Zeolit alam yang telah kering selanjutnya 

diaktivasi dengan perendaman HF 1%, ini bertujuan untuk menghilangkan 
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pengotor-pengotor dalam zeolit yang belum hilang saat pencucian dengan 

aquademin serta menghilangkan Si di luar kerangka zeolit. 

   Tahap selanjutnya yaitu merefluks zeolit alam dengan larutan HCl 6M. 

penambahan HCl ini bertujuan untuk dealuminasi zeolit, hal ini ditunjukkan 

larutan HCl yang awalnya jernih berubah menjadi kehijauan. Dealuminasi yaitu 

pengurangan kandungan aluminium dari dalam kerangka zeolit. Menurut Yuanita 

(2010), perendaman dengan HCl 6M dapat melarutkan pengotor baik organik 

maupun anorganik yang bersifat menutupi pori, sehingga pori-pori zeolit menjadi 

terbuka dan permukaannya semakin luas. Berkurangnya kandungan aluminium 

dalam kerangka zeolit, berarti menaikkan rasio Si/Al dalam kerangka zeolit 

sehingga meningkatkan keasaman, stabilitas termal, dan selektivitas dari zeolit 

(Handoko, 2002). 

  Proses perendaman dengan HCl membuat zeolit bersifat asam dan 

mengandung ion Cl
-
, ion Cl

-
 akan keluar bersama dengan aluminium membentuk 

AlCl3. Sisa-sisa ion Cl
-
 yang masih terdapat dalam zeolit harus dinetralkan dengan 

pencucian aquademin. Pencucian ini sangat lama kira-kira 1 minggu  dan dengan 

pengadukan yang stabil hal ini agar ion Cl
-
 yang telah meresap ke  dalam zeolit 

alam dapat lepas kembali dengan pencucian. Filtrat bekas pencucian zeolit yang 

telah direfluks menggunakan HCl 6M diuji dengan menggunakan larutan AgNO3 

untuk mengetahui apakah ion Cl
-
  sudah hilang atau belum, dengan cara filtratnya 

ditetesi AgNO3. Apabila terbentuk endapan putih (AgCl) maka ion Cl
-
 belum 

hilang dari zeolit alam tersebut, sedangkan jika tidak terbentuk endapan putih 

maka ion Cl
-
 sudah hilang dari zeolit alam.   
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Pada proses aktivasi menggunakan HCl 6M, HCl sebelum dilarutkan 

dalam zeolit alam berwarna jernih, sedangkan warna zeolit alam berwarna putih 

keruh. Ketika HCl dilarutkan pada zeolit alam, HCl akan mengalami perubahan 

warna menjadi kuning. Warna kuning yang terjadi pada HCl merupakan tanda 

bahwa pengotor telah terikat dengan HCl.  

Zeolit alam kemudian direndam dengan NH4Cl 1M, penambahan NH4Cl 

sama fungsinya dengan penambahan HCl yaitu bertujuan untuk memperluas 

permukaan, memperbesar pori, serta menghilangkan pengotor. Zeolit alam harus 

bebas dari ion Cl
-
, karena ion Cl

-
 dapat mengganggu kerja dari zeolit alam yang 

akan digunakan untuk katalis.  

Aktivasi zeolit alam menggunakan NH4Cl juga bertujuan untuk 

menggantikan kation-kation penyeimbang dalam zeolit seperti Na
+
, Ca

2+
 dan 

NH4
+
. Garam ammonium NH4Cl digunakan sebagai penukar kation karena NH4Cl 

dapat terionisasi dengan mudah menjadi NH4
+
 dan bertukar ion dengan Na

+
 dan 

Ca
2+

 membentuk NH4-Zeolit. Pemanasan dengan suhu 90
o
C yang dilakukan pada 

tahap ini, bertujuan menghilangkan ion Cl
-
 yang tidak hilang ketika pencucian, 

selain itu akan membentuk H-ZA, karena ion NH4
+
 yang terkandung di dalam 

zeolit, berubah menjadi gas ammonia yang menguap. 

Warna H-ZA setelah diaktivasi menggunakan asam dan garam menjadi 

putih bersih, hal ini menunjukan bahwa pengotor-pengotor yang ada pada zeolit 

alam telah hilang. 
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4.2.1.3  Penentuan kristalinitas zeolit alam 

Penentuan kristalinitas zeolit dilakukan dengan XRD. Tabel 4.1 

menunjukkan jenis mineral penyusun sampel yang ditunjukkan oleh daerah 

munculnya puncak (2θ). Spektra hasil analisis difraksi sinar X dicocokkan dengan 

data Joint Committee on Powder Diffraction Standards, sehingga jenis mineral 

yang terkandung dalam zeolit alam dapat diketahui.  

Spektra difraksi sinar X hasil analisis menghasilkan beberapa puncak. 

Hasil yang diperoleh menunjukkan 3 puncak yang tajam di antara puncak-puncak 

yang lain. Ketiganya muncul pada daerah 2θ: 28,000
0
 ; 2θ: 25,9507

0 
; 2θ: 

22,5913
0
. Puncak  tajam pada 2θ: 28,0000

0
 menunjukkan adanya mineral Kuarsa 

(JCPDS, kode: 87-2096), pada 2θ: 25,9507
0
 menunjukkan adanya mineral 

modernit (JCPDS, kode: 49-0924), sedangkan pada 2θ: 22,5913
0
 menunjukkan 

adanya mineral calsite (JCPDS, kode: 55-0158). 

Pada zeolit alam teraktivasi diperoleh 3 puncak yang tajam di antara 

puncak-puncak  lainnya yakni berada pada daerah 2θ: 22,3337
0 

; 2θ: 25,7382
0
; 2θ: 

27,7964
0
. Puncak tajam pada 2θ: 22,3337

0
 menunjukkan adanya mineral calsite 

(JCPDS, kode: 55-0158), pada 2θ: 25,7382
0
 menunjukkan adanya mineral 

mordenit (JCPDS, kode: 49-0924 ), sedangkan pada 2θ: 27,7964
0
 menunjukkan 

adanya mineral  kuarsa (JCPDS, kode:87-2096). 

Setelah diaktivasi dengan perlakuan HF, HCl dan NH4Cl, zeolit tidak 

mengalami perubahan struktur pada gugus –Si–OH. Hal ini ditunjukkan dengan 

peningkatan d-spacing yang relatif kecil pada mineral kuarsa dari d(A)= 3,18 

(2θ=28,0000) meningkat menjadi d(A)=3,20 (2θ=27,7964), sedangkan pada 
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mineral mordenit dari d(A)= 3,43 (2θ=25,9507) menjadi d(A)=3,45 (2θ=25,7382) 

dan calsite d(A)= 3,93 (2θ=22,5913) menjadi d(A)=3,97 (2θ=22,3337). Perubahan 

harga d(A) pada mordenit dan calsite terjadi karena pengotor-pengotor yang 

terdapat dalam kerangka zeolit, keluar menjadi struktur luar kerangka akibat 

adanya penambahan asam. 

4.2.1.4  Penentuan luas permukaan katalis zeolit alam 

Pengukuran luas permukaan  zeolit alam, dilakukan dengan metode yang 

dikembangkan oleh Bruner, Emmet, dan Teller (BET). Metode BET ini 

didasarkan atas fenomena adsorpsi gas lapis tunggal yang berlangsung pada 

temperatur tetap. Aktivasi zeolit alam diharapkan dapat memperluas permukaan 

zeolit, sehingga akan mempercepat terjadinya reaksi. Zeolit alam yang sudah 

diaktivasi memiliki luas permukaan sebesar 33,423 m
2
/g, sedangkan zeolit alam 

yang belum diaktivasi memiliki luas permukaan sebesar 28,182 m
2
/g. Hal ini 

membuktikan bahwa terjadinya peningkatan luas permukaan zeolit alam sesudah 

diaktivasi.  

4.2.2 Identifikasi Senyawa Dihidropirimidinon 

Sintesis senyawa dihidropirimidinon melalui reaksi siklokondensasi 

Biginelli ini dengan mereaksikan etil asetoasetat (2,6 g, 20 mmol), benzaldehid 

(2,12 g, 20 mmol), urea (1,2 g, 20 mmol) dan zeolit (0,592 g).   

Etil asetoasetat, benzaldehid, urea dan zeolit dimasukkan dalam 

erlenmeyer, dipanaskan dan diaduk dengan pengaduk magnetik pada suhu 

masing-masing (40, 50, dan 60
o
C) selama 15-30 menit sampai memadat. 

Campuran reaksi yang telah memadat lalu ditambah etanol 8 mL dan aduk dengan 
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pengaduk magnetik sambil dipanaskan pada suhu 70-80
o
C selama 10 menit. 

Fungsi penambahan etanol adalah untuk melarutkan zeolit. Pemanansan dengan 

suhu 80
o
C bertujuan untuk mempermudah pelarutan senyawa dihidropirimidinon. 

Saring filtratnya dan dinginkan dalam lemari pendingin selama 1 hari sampai 

terbentuk kristal berwarna kuning. Kristal kemudian direkristalisasi dengan 

etanol, saring dan masukkan kembali dalam lemari pendingin. Sehingga 

didapatkan kristal dihidropirimidinon yang telah murni, warna kristal yang telah 

murni akan menjadi putih.  

Rekristalisasi yaitu suatu proses yang digunakan untuk memisahkan suatu 

padatan dari padatan lainnya. Metode rekristalisasi dilakukan untuk meningkatkan 

kualitas suatu bahan atau zat. Pada prinsipnya zat yang akan dimurnikan 

dilarutkan dalam suatu pelarut kemudian dipanaskan dan diuapkan kembali 

(Aliatusyam, 2003).  

Kenaikan suhu reaksi pada sintesis senyawa dihidropirimidinon akan 

meningkatkan energi molekul untuk saling bertumbukan, sehingga jumlah 

molekul yang memiliki energi yang cukup untuk melangsungkan reaksi juga 

semakin banyak, dan peluang terjadinya reaksi semakin besar dan cepat. 

Campuran reaksi diaduk dengan pengaduk magnetik agar frekuensi tumbukan 

antar molekul bertambah sehingga energi kinetik molekul meningkat dan 

kecepatan reaksi juga akan meningkat. Hal ini dibuktikan dengan campuran reaksi 

yang lebih cepat memadat pada suhu 50 dan 60
o
C, dibandingkan dengan 

campuran reaksi pada suhu 40
o
C. Namun peningkatan suhu tersebut tidak 

menjadikan rendemen senyawa hasil bertambah. Hal ini dimungkinkan karena 
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situs-situs aktif yang terdapat pada permukaan zeolit telah rusak akibat dari 

peningkatan suhu tersebut sehingga katalis hanya dapat bekerja secara maksimal 

pada suhu 40
o
C. Rendemen terbanyak yaitu pada suhu 40

o
C sebesar 45,37%.  

Sintesis senyawa dihidropirimidinon menggunakan katalis zeolit alam 

tanpa pelarut, memiliki waktu reaksi yang lebih cepat dan suhu reaksi yang lebih 

rendah dibandingkan dengan sintesis senyawa dihidropirimidinon tanpa pelarut 

yang memakai katalis lainnya seperti jus nanas ataupun dengan katalis SnCl4.      

Berdasarkan penelitian Patil et al., (2011) sintesis senyawa 

dihidropirimidinon yang memakai katalis jus nanas memerlukan waktu reaksi 

selama 3,5 jam. Metode yang dipakai adalah dengan distirrer pada suhu kamar 

dan tanpa menggunakan pelarut. Rendemen yang didapatkan sekitar 82%. 

Sedangkan Rameshwar et al., (2008) melakukan melakukan penelitian 

menggunakan katalis SnCl4 dengan kondisi tanpa pelarut, memerlukan waktu 

reaksi selama 30-90 menit dengan suhu 110
o
C. Rendemen yang dihasilkan 

sebanyak 81-91%.  

4.2.3 Karakterisasi senyawa dihidropirimidinon 

4.2.3.1  Analisis hasil senyawa dihidropirimidinon dengan uji titik leleh 

Berdasarkan Tabel 4.5 dapat diketahui semua senyawa hasil sintesis mulai 

meleleh pada suhu 207
o
C. Beberapa referensi menyebutkan bahwa senyawa 

dihidropirimidinon memiliki titik leleh pada suhu antara 203-205
o
C. Hal ini 

berbeda dengan hasil penelitian yang dilakukan yaitu sebesar 207
o
C, ini 

dimunginkan terjadi karena beberapa hal seperti kondisi reaksi yang berbeda, 

suhu dan tekanan yang berbeda, kondisi alat yang berbeda ataupun karena masih 
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terdapat pengotor pada senyawa tersebut sehingga titik leleh yang dihasilkan tidak 

sesuai. 

4.2.3.2 Analisis hasil senyawa dihidropirimidinon dengan uji FT-IR  

Analisis dengan spektrofotometer inframerah berfungsi untuk mengetahui 

struktur senyawa hasil sintesis. Gugus fungsi untuk bilangan gelombang spektrum 

inframerah pada suhu 40, 50
 
dan 60

o
C dijelaskan dalam Tabel 4.6, 4.7 dan 4.8. 

Diketahui bahwa puncak bilangan gelombang untuk masing-masing serapan pada 

ketiga variasi suhu tersebut, memiliki nilai yang hampir sama. Berdasarkan 

puncak-puncak serapan utama yang muncul, dapat diperkirakan bahwa hasil 

reaksi tersebut adalah dihidropirimidinon.  

4.2.3.3 Aanalisis hasil senyawa dihidropirimidinon dengan uji GC-MS 

Gas Chromatography-Mass spectrometer (GC-MS) merupakan gabungan 

dari kromatografi gas dan spektrometer massa. Secara umum dasar analisis 

spektrometer massa adalah menembak bahan yang dianalisis dengan berkas 

elektron dan secara kuantitatif mencatat hasilnya sebagai massa spektrum fragmen 

ion positif. 

Berdasarkan analisis dari GC-MS dapat diketahui kadar senyawa 

dihidropirimidinon yang dihasilkan sebesar 91,56%, dengan waktu retensi 26,401 

menit. 

Analisis dengan GC-MS bertujuan mengetahui senyawa hasil reaksi 

siklokondensasi Biginelli dari etil asetoasetat, benzaldehid, dan urea 

menggunakan katalis zeolit alam. Berdasarkan hasil kromatogram GC-MS dan 
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spektrum massa senyawa hasil reaksi, dapat diperkirakan fragmentasi molekulnya 

seperti Gambar 4.10. 

 

  

 

 

 

                                              

Gambar 4.10  Fragmentasi molekul senyawa hasil sintesis 

Senyawa dihidropirimidinon mempunyai massa molekul m/z 260. Pada 

senyawa dihidropirimidinon dengan massa molekul 260 terjadi 2 pelepasan, yang 

pertama adalah lepasnya gugus benzil ditandai dengan munculnya pecahan 183 

dan pelepasan CH3 ditandai dengan pecahan 245. 

Ion molekul pada m/z 245 melepaskan CH2 membentuk pecahan dengan 

m/z 231. Pecahan dengan m/z  231 melepaskan O dan menghasilkan pecahan m/z  
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215. Pecahan m/z 215 kemudian melepaskan CO-NH menghasilkan pecahan m/z 

172.  

 4.2.3.4 Analisis hasil senyawa dihidropirimidinon dengan uji aktivitas 

antimikroba  

  Pengujian aktivitas antibakteri dilakukan dengan cara kualitatif. Senyawa 

hasil sintesis diujikan pada bakteri Gram positif (Bacillus cereus) dan Gram 

negatif (Escherichia coli). Senyawa dihidropirimidinon hasil sintesis, dilarutkan 

dalam aquades sehingga didapatkan senyawa dengan konsentrasi 10, 25, 50 dan 

100 µg/mL. Metode pengujian menggunakan kertas cakram yang dicelupkan 

dalam larutan dihidropirimidinon dengan konsentrasi 10, 25, 50 dan 100 µg/mL 

selama 1 jam. Kertas cakram hasil pencelupan, kemudian dikeringkan terlebih 

dahulu dan diletakkan pada medium agar yang telah berisi biakkan bakteri. Hasil 

yang didapat kemudian dibandingkan dengan wipol sebagai kontrol positif dan 

aquades sebagai kontrol negatif. Berdasarkan penelitian menunjukan bahwa pada 

bakteri Escherichia coli lebih peka terhadap senyawa dihidropirimidinon daripada 

Bacillus cereus. Hal ini berkaitan dengan dinding sel bakteri gram negatif yang 

lebih tipis dari pada bakteri gram positif. Bakteri Escherichia coli, memberikan 

hasil positif  terhadap senyawa dihidropirimidinon, untuk konsentrasi 

dihidropirimidinon sebesar 10, 25, 50 dan 100 µg/mL menghasilkan daya hambat 

sebesar 177, 346, 415 dan 572 m
2
. Semakin tinggi konsentrasi senyawa 

dihidropirimidinon maka daya hambat bakteri semakin besar. Pada bakteri 

Bacillus cereus, besarnya konsentrasi senyawa dihidropirimidinon tidak 

berpengaruh terhadap daya hambat bakteri. 
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BAB 5 

PENUTUP 

 

 

5.1  Simpulan 

Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan yang telah diuraikan dapat 

disimpulkan sebagai berikut:  

1. Adanya perlakuan penambahan asam, membuat kristalinitas zeolit 

bertambah baik dan memperluas permukaan zeolit alam sebesar 5,214 

m
2
/g, sehingga memperbesar aktivitas katalitiknya. 

2. Suhu optimal sintesis senyawa dihidropirimidinon adalah 40
o
C. 

Peningkatan suhu lebih lanjut tidak meningkatkan rendemen.  

3. Senyawa dihidropirimidinon dapat menghambat pertumbuhan bakteri 

gram negatif, hal ini dibuktikan dengan adanya zona bening yang 

muncul pada bakteri Escherichia coli. Semakin tinggi konsentrasi 

senyawa dihidropirimidinon, maka daya hambat terhadap bakteri 

Escherichia coli semakin besar. 
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5.2   Saran 

 Perlu adanya penelitian yang lebih lanjut mengenai sintesis antimikroba 

dihidropirimidinon melalui reaksi siklokondensasi biginelli menggunakan katalis 

heterogen lainnya, serta penggunaan variasi yang berbeda agar didapatkan 

senyawa dihidropirimidinon yang lebih maksimal.  
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LAMPIRAN 1 

 

1. Preparasi Awal Katalis Zeolit alam 

 

 

 

 
Diayak menggunakan pengayak berukuran 100 mesh  

 

 

 

 

 
- Direndam dengan aquademin 

- Diaduk dengan pengaduk magnetik selama 

24 jam. Pada temperatur kamar 

- Disaring 

 

 

 

 

 
- Dioven pada suhu 120

o
C selama 

4 jam. 

- Haluskan dengan mortal dan 

lumpang. 

- Ayak dengan pengayak 100 

mesh 

 

 

 

 

 
Diaktivasi Haluskan kembali 

dengan mortal dan 

lumpang. 

Ayak dengan 

pengayak 100 mesh 

 

 

 

 
    Diaktivasi 

 

 

 

 

 

Zeolit alam 

 

Serbuk Zeolit tidak lolos 

ayakan 

 

Filtrat 

 

Residu 

Serbuk Zeolit  lolos 

ayakan 

 

Zeolit alam tidak 

lolos ayakan 

Zeolit alam lolos 

ayakan 

Zeolit Alam 

teraktivasi 

Zeolit Alam 

teraktivasi 

Zeolit alam lolos 

ayakan 
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2. Aktivasi Zeolit Dengan Perlakuan HF, HCl, dan NH4Cl 

 

 

 
Direndam dalam 200 mL HF 1% selama 30 menit 

kemudian dicuci dengan aquademin, lalu disaring. 

 

 

 
Keringkan dalam oven pada suhu 120

o
C selama  4 jam 

 

 

   
- direndam dalam 200 mL HCl 6M selama 30 menit 

- Diaduk dengan pengaduk magnetik 

- Saring dan cuci berulang kali dengan aquademin sampai bebas Cl
- 
(Tes 

filtrat dengan AgNO3). 

 

 

 
- Direndam dalam 250 mL NH4Cl 1M  temperatur 90

o
C 

selama 3 jam. Ulangi selama 7 hari sambil diaduk. 

- Saring 

 

 

 

- Keringkan dalam oven pada suhu 120
o
C 

selama 4 jam. 

- Haluskan dengan mortal dan lumpang 

lalu ayak dengan pengayak 100 mesh 

 

 

 

 

Dihaluskan kembali 

dengan mortal dan 

lumpang sampai 

semuanya dapat lolos 

ayakan 100 mesh 

   

 

 

 

 

Endapan Kering 

 

Filtrat 

 

Residu 

lolosayakan 

 

Filtrat  

 

Residu 

 

Residu 

 

Filtrat 

100 g zeolit alam yang 

telah lolos ayakan 

Zeolit alam aktif yang 

tidak lolos ayakan 

 

Zeolit alam aktif yang 

lolos ayakan 

 

Zeolit alam aktif yang  lolos 

ayakan 

 

Zeolit teraktivasi 

Zeolit Teraktivasi 
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3. Karakterisasi Katalis ZA yang diperoleh 

 

 Karakterisasi katalis 

 

 

 

 

4. Pembuatan Senyawa Dihidropirimidinon 

Variasi Suhu Tanpa Pelarut 

 

 

   

- Distirrer dan dipanasi dengan 

suhu (40, 50 dan 60
o
C) selama 

15-30 menit. 

- Hentikan stirrer  dan 

pemanasan. 

 

- Tambahkan  8mL etanol dan 

panaskan pada suhu 70-80
o
C 

selama 10 menit. 

- Saring 

      

 

- Dimasukkan dalam lemari pendingin selama 1 hari. 

- Terbentuk Kristal 

- Saring.  

 

 

Rekristalisasi dengan etanol. 

Saring 

  

Benzaldehid (2,12 g, 20 mmol), etil asetoasetat (2,6 g, 

20 mmol), urea (1,2 g, 20 mmol) dan zeolit sebanyak 

0,592 g, dicampur dalam tabung reaksi besar 

Filtrat 

 

Residu (zeolit) 

 

BET NOVA 1200 e 

Quantachrome untuk 

mengetahui porositas zeolit 

XRD untuk mengetahui 

kristalinitas zeolit 

Filtrat Padatan 

Kristal 

Dihidropirimidinon   

murni 

Campuran reaksi 
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5. Karakterisasi Senyawa Dihidropirimidinon 

 

 

 

 

 

 

6. Uji Aktivitas Antimikroba 

a. Pada bakteri Eschericia coli 

 

 

Oleskan 1 mL biakan bakteri E. Coli secara merata 

 

 

- Letakkan 6 paper disc yang telah ditotolkan 

senyawa dihidropirimidinon dengan konsentrasi 

masing-masing dihidropirimidinon 10, 25, 50 dan 

100 µg/mL dan wipol sebagai kontrol positif dan 

aquades sebagai kontrol negatif). 

- Tutup cawan patri, dan inkubasi secara terbalik 

selama 12 jam pada suhu 37
o
C 

 

    

- Diamati adanya zona bening 

- Diukur zona bening yang muncul. 

 

 

- Jika belum terbentuk zona bening, maka diinkubasi 

lebih lanjut selama 24 jam. 

- Amati kembali zona bening yang terbentuk 

- Dan ukur zona bening yang muncul 

Senyawa Dihidropirimidinon 

Hasil Sintesis 

Uji titik leleh dengan 

(melthing point SMP-1). 

Uji GC-MS Spektrofotometer IR 

Cawan patri berisi 

medium agar 

Medium agar  yang 

berisi bakteri 

Medium agar yang 

telah diinkubasi 

Medium agar dengan 

daya hambat bakteri 

Biakan E.coli dengan 

daya hambat 

Dihidropirimidinon 
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b. Bacillus cereus 

 

 

Oleskan 1 mL biakan bakteri B. Cereus secara merata 

 

 

- Letakkan 6 paper disc yang telah ditotolkan 

senyawa dihidopirimidinon dengan konsentrasi 

masing-masing Dihidropirimidinon 10, 25, 50 dan 

100 µg/mL dan wipol sebagai control positif dan 

aquades sebagai kontrol negatif). 

- Tutup cawan patri, dan inkubasi secara terbalik 

selama 12 jam pada suhu 37
o
C 

 

    

- Diamati adanya zona bening 

- Diukur zona bening yang muncul. 

 

 

- Jika belum terbentuk zona bening, maka diinkubasi 

lebih lanjut selama 24 jam. 

- Amati kembali zona bening yang terbentuk 

- Dan ukur zona bening yang muncul 

 

 

 

 

 

 

 

Cawan patri berisi 

medium agar 

Medium agar  yang 

berisi bakteri 

Medium agar yang 

telahdi inkubasi 

Medium agar dengan 

daya hambat bakteri 

Biakan B. cereus 

dengan daya hambat 

Dihidropirimidinon 
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LAMPIRAN 2 

Pembuatan larutan: 

 Pembuatan larutan HCl 6M 

V1. M1 = V2. M2    

V1.12   = 200. 6      

        V1 = 
    

  
    

        V1 = 100 mL 

 Pembuatan larutan NH4Cl 1 M 

Mr = 53,5 

M   = 
  

  
 

    

      
 

1   = 
  

    
 
    

   
 

1   = 
      

    
 

   gr  = 
    

 
 

gr  = 13,375 

 Pembuatan larutan Dihidropirimidinon dengan konsentrasi masing-masing 10, 

25, 50 , dan 100 µg/mL.  

1. 10 µg/mL 

 =  
              

      

 

 = 
             

      
 

 = 
        

      
  

 =            

 = 0,01 gram /L 

2. 25 µg/mL 

 =  
              

      

 

 = 
             

      
 

 =     
        

 
 

 = 0,025 gram /L 

 

3. 50 µg/mL 

 =  
              

      

 

 = 
            

      
 

 =       gram /L 

 =             

 

4. 100 µg/mL 

 =  
               

      

 

 = 
          

      
 

 =            

 = 0,1 gram /L 
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Perhitungan rendemen pada masing-masing suhu: 

40
o
C = 

                           

                            
        

 = 
     

     
        

 = 45,37% 

50
o
C = 

                           

                            
        

 = 
     

     
        

 =  37,33% 

60
o
C = 

                           

                            
        

 = 
     

     
        

 = 30,96% 
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LAMPIRAN  3 

Dokumentasi 
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GAMBAR 

 

        

Pencucian zeolit dengan aquademin          Zeolit disaring dengan pompa vacum 

         

Sintesis Dihidropirimidinon           Campuran reaksi yang telah memadat     

           

Campuran reaksi disaring             Filtrat hasil  penyaringan 
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Hasil penyaringan suhu 40,50  dan  60
o
C  Hasil pengkristalan dalam  kulkas 

        

Kristal Dihidropirimidinon yang didapat Kristal yang telah dimurnikan 

 

Larutan Dihidropirimidinon yang akan diuji antimikroba 
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Zona hambat bakteri Bacillus cereus           Zona hambat bakteri  Escherichia coli 

 

 


