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ABSTRAK 

Saputra, Dany Sigit.2014.Asetilasi β-Siklodekstrin Dengan Anhidrida Asam Asetat 

Berkatalis Fe
3+

-Zeolit Beta. Skripsi.Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu 

Pengetahuan Alam Universitas Negeri Semarang.Pembimbing utama Prof. Dr. 

Edy Cahyono, M.Si. 

Kata Kunci :β-Siklodekstrin, Fe
3+

-zeolit beta, Asetilasi 

Reaksi asetilasi banyak digunakan dalam sintesis senyawa organik, baikdi industri 

atau laboratorium. Pada penelitian ini dilakukan asetilasiβ-siklodekstrin dengan 

katalis Fe
3+

-zeolit beta.Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui waktu optimum 

dan jenis pelarut pada reaksi asetilasi β-siklodekstrin dengan anhidrida asam 

asetat menggunakan katalis Fe
3+

-zeolit beta. Katalis Fe
3+

-zeolit beta dibuat 

melalui pertukaran ion dengan cara dikalsinasi pada suhu 500
0
C selama 3 jam. 

Asetilasiβ-siklodekstrin dilakukan dengan anhidrida asam asetat variasi pelarut 

piridin dan DMF serta variasi waktu reaksi yaitu 6,12,18 dan 36 jam. 

Karakterisasi β-siklodekstrin terasetilasi menggunakan analisis FTIR dan 
1
H-

NMR. Hasil FTIR menunjukkan terjadinya intensitas puncak pada bilangan 

gelombang 1736,85 cm
-1

 yang menunjukan terbentuknya gugus karbonil dari 

asetil. Peningkatan itu terus terjadi hingga waktu reaksi 36 jam. Hasil reaksi  

reaksi pada pelarut DMF menunjukan hasil yang lebih baik dari piridin. Dari hasil 

spektra 
1
H-NMR menunjukan adanya perbedaan puncak antara β-siklodekstrin 

dengan β-siklodekstrin terasetilasi yaitu menghilangnya puncak pada  δ 7.856 dan 

munculnya puncak baru pada δ 7.140. 
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ABSTRACT 

Saputra, Dany Sigit.2014. Fe
3+ 

catalyst activity and selectivity of zeolite beta in β-

cyclodextrin acetylation. Thesis, Department of Chemistry.Mathematics and 

Natural Science Faculty of Semarang State University.  Advisor Prof. Dr. Edy 

Cahyono, M.Si  

Keyword : β-cyclodextrin, Fe
3+

-zeolit beta, Acetylation 

Acetylation reaction is usually used in the synthesis of organic compounds, either 

in industry or laboratory.In this research, acetylation of β-cyclodextrin with Fe
3+

 -

zeolit beta catalyst.This research aims to determine the optimum time and the type 

of solvent in the acetylation reaction of β-cyclodextrin with acetic anhydride using 

a catalyst of Fe
3+

-zeolit beta.PreparedFe
3+

 -zeolit beta catalyst by ion exchange 

calcined at 500
0
C for 3 hours.Acetylation of β-cyclodextrin performed with acetic 

acid anhydride pyridine and DMF solvent variations and variations in reaction 

time that is 6,12,18 and 36 hours. Characterization of β-cyclodextrin acetylated 

using FTIR analysis and 
1
H-NMR.FTIR results showed the occurrence of the peak 

intensity at wave number 1736.85 cm
-1

 which indicates the formation of the 

carbonyl group of acetyl.The increase was continued until the reaction time 36 

hours.The reaction solvent DMF showed better results than pyridine. From the 

results of 
1
H-NMR spectra showed a peak difference between β-cyclodextrin with 

β-cyclodextrin acetylated namely the disappearance of the peak at δ 7856 and the 

emergence of a new peak at δ 7.140. 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

 

1.1 Latar Belakang Masalah 

Reaksi asetilasi banyak digunakan dalam sintesis senyawa organik, baik 

dalam industri maupun laboratorium.Asetilasi adalah penggantian hidrogen aktif 

dengan gugus asetil.Dalam industri, reaksi asetilasi biasa digunakan pada 

pembuatan selulosa asetat dan pada pembuatan aspirin (asam asetil salisilat).Agen 

asetilasi yang umum digunakan untuk industri adalah anhidrida asam asetat 

karena lebih murah, tidak mudah dihidrolisis, dan reaksinya tidak berbahaya 

(Wahyuni, 2004). 

Siklodekstrin adalah jenis pati termodifikasi yang banyak digunakan 

sebagai bahan penstabil, pembuat kapsul dan pelindung dari reaksi (oksidasi, 

cahaya, panas, evaporasi) pada industri pangan dan non-pangan.Saat ini masih 

tergantung dari sumber impor, padahal bahan baku tersedia melimpah dalam 

negeri. Tanaman garut memiliki potensi digunakan sebagai bahan baku 

siklodekstrin yang ekonomis. Siklodekstrin dihasilkan dari pati garut 

menggunakan enzim khusus.Hasilnya terbukti di lapangan dengan perbaikan 

kualitas produk yang signifikan.Senyawa β-siklodekstrin dapat dihasilkan dari 

degradasi pati secara enzimatis dengan menggunakan siklodekstrin glikosil-

transferase (CGTase). Berdasarkan jumlah unit glukosanya, siklodekstrin dibagi 

menjadi tiga bentuk yaitu α-siklodekstrin yang terdiri dari 6 unit glukosa, β- 

siklodekstrin 7 unit glukosa dan γ-siklodekstrin 8 unit glukosa (Sjetli, 1988 dan 

Tankova, 1998). 

1 
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Struktur siklodekstrin berbentuk seperti silinder dengan permukaan luarnya 

bersifat hidrofilik sedangkan bagian dalam rongganya bersifat non polar. Adanya 

bentuk tersebut mengakibatkan siklodekstrin dapat digunakan sebagai komplek 

penginklusi suatu senyawa lain. Siklodekstrin memiliki sifat yang unik, sehingga 

banyak digunakan dalam berbagai industri antara lain pada industri farmasi, 

kosmetika, makanan, flavor, pertanian dan kimia. Pada industri farmasi digunakan 

untuk perbaikan sifat fisik, kimia dan biologi dari obat-obatan. Pada industri 

pangan dan kosmetika digunakan sebagai antioksidan dan perbaikan tekstur serta 

stabilitas flavor produk. Dalam produksi pestisida dan insektisida digunakan 

untuk meningkatkan kelarutan komponen kimia yang sulit larut dalam air 

(Hashimoto, 1988).  

Produk siklodekstrin yang dihasilkan dipengaruhi oleh jumlah amilosa 

dalam pati.Peningkatan gula pereduksi sampai jumlah tertentu, menyebabkan 

perolehan siklodekstrin menjadi maksimum dan selanjutnya mengalami 

pengurangan sampai mendekati nol. Banyaknya amilopektin dengan rantai 

cabangnya serta tingginya viskositas pasta tapioka tersebut jika digunakan sebagai 

substrat sulit dikonversi menjadi siklodekstrin (Whistler et al., 1984). 

Proses asetilasi bertujuan mensubstitusi gugus hidroksil dari glukosa 

dengan gugus asetil dari anhidrida asetat sehingga terbentuk glukosa pentaasetat 

(GPA). Reaksi asetilasi adalah reaksi eksoterm sehingga suhu harus dijaga tetap 

rendah supaya tidak terjadi karamelisasi glukosa. GPA yang dihasilkan 

merupakan ester glukosa berupa padatan berwarna putih, titik leleh 112–113 °C, 

tidak larut dalam air, dan mudah larut dalam etanol dan kloroform (Sari, 2006). 
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Katalis merupakan sejumlah kecil materi yang ditambahkan kepada suatu 

reaksi kimia yang berjalan sangat lambat dengan tujuan agar reaksi tersebut dapat 

berjalan lebih cepat.Katalis menurunkan energi aktivasi yang menyebabkan laju 

reaksi semakin cepat.Katalis meningkatkan selektivitas dan aktivitas.Katalis yang 

digunakan pada penelitian ini merupakan katalis heterogen dan berbentuk powder. 

Penggunaan katalis heterogen dikarenakan katalis heterogen memiliki beberapa 

kelebihan, antara lain mudah dipisahkan dari reaktan, proses preparasi dan kontrol 

katalis yang mudah, dan kualitas produk yang dihasilkan pun baik (Triyono, 

2002). Menurut Widjajanti (2005), katalis tidak mempengaruhi jumlah dan jenis 

produk yang dihasilkan, karena itu tidak memberikan energi ke dalam sistem, 

tetapi katalis akan memberikan mekanisme reaksi alternatif dengan energi 

pengaktifan yang lebih rendah dibandingkan dengan reaksi tanpa katalis,sehingga 

adanya katalis akan meningkatkan laju reaksi. Entalpi reaksi kedua jenis 

mekanisme tersebut tidaklah berbeda karena keadaan awal dan keadaan akhir 

reaksi dengan atau tanpa katalis adalah sama. 

Keberadaan katalis menyebabkan jumlah tumbukan efektif meningkat. 

Tentunya, kenaikan jumlah tumbukan efektif memberikan arti bahwa laju reaksi 

meningkat. Karena katalis tidak berubah secara kimiawi sebelum dan sesudah 

reaksi, maka katalis tidak tampak sebagai pereaksi maupun hasil reaksi. Namun 

katalis tetap dituliskan, yaitu di atas tanda panah. Walaupun katalis tidak 

mengubah keseluruhan stoikiometris, namun katalis ikut terlibat dalam salah satu 

tahap mekanisme reaksi yang nanti akan dihasilkan kembali dalam kondisi tetap. 

Pembentukan kembali katalis menyebabkan katalis yang sama dapat digunakan 
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terus menerus. Oleh karena itu, sejumlah kecil katalis sudah sangat berpengaruh 

dalam laju reaksi. Katalis Fe
3+

-zeolit beta memiliki aktivitas dan selektivitas yang 

baik pada reaksi asetilasi karena memiliki situs aktif yaitu pada ion Fe
3+

 yang 

dapat bereaksi menjadi ion asetil ketika terjadi reaksi dengan anhidrida asam 

asetat sama seperti katalis homogen FeCl3(Saputri, 2012). 

Menurut Saputri et al. (2012) katalis Fe
3+

- zeolit beta memiliki aktivitas 

yang baiksedangkan ion logam Fe
3+

 yang diembankan pada zeolit beta untuk 

menambah selektivitas katalis berdasarkan urutan logam Zr
4+

> Fe
3+

>Al
3+

> Ce
3+

> 

Zn
2+

> H
+
> Na

+
 yang diembankan pada monmorilonit (Tateiwa et al.,1997). Selain 

itu, Fe
3+

 tidak terlalu bahaya dan memiliki harga yang relatif lebih murah 

dibandingkan Zr
4+

. Sehingga pada penelitian ini dilakukan siklisasi-asetilasi 

siklodekstrin menggunakan katalis Fe
3+

-Zeolit beta.Katalis yang digunakan adalah 

Fe
3+

-zeolit beta dengan metode aktivasi zeolit beta, pertukaran ion dengan FeCl3 

0,1 M dan kalsinasi.  

Siklodekstrin pertama kali dijelaskan oleh Villiers pada tahun 1891. 

Siklodekstrin merupakan oligosakarida nonpereduksi produk modifikasi pati 

dengan struktur kimia berbentuk cincin dan terbentuk melalui proses siklisasi oleh 

aktivitas CGTase (Cyclodextrin glycosiltransferase) (Szejtli, 1988, Schmid, 1989 

dan Tankova, 1998). 

Pemisahan senyawa kiral telah menjadi pembicaraan besar karena 

sebagian besar molekul bioorganik adalah kiral. Organisme hidup, misalnya, 

terdiri dari biomolekul kiral seperti asam amino, gula, protein dan asam nukleat. 

Karena kiralitas, organisme hidup menunjukkan respon biologis yang 
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berbedaantara satu dengan yang lain dari sepasang enantiomer obat-obatan, 

pestisida, atau senyawa limbah. 

Senyawa kiral adalah ketika empat ligan yang berbeda terikat kepada 

karbon tetravalent, menghasilkan molekul asimetris yang mana atom karbon 

sebagai pusat asimetrisnya(Fanali, S. 2007). 

Siklodekstrin juga efektif dalam pemisahan dua turunan naftalena dengan 

kromatografi cair kinerja tinggi. Hasil yang diperoleh seletivitas dapat secara 

signifikn ditingkatkan oleh interaksi antara cincin s-triazine dari ikatan kimia 

siklodekstrin-silika sebagai fasa diam (Chen.,2005). 

1.2 Rumusan Masalah 

 Berdasarkan uraian diatas tersebut maka permasalahan yang akan diteliti 

adalah: 

1. Berapakah waktu optimum pada reaksi asetilasi β-siklodekstrin dengan 

anhidrida asam asetat menggunakan katalis Fe
3+

-zeolit beta? 

2. Bagaimanakah pengaruh jenis pelarut padareaksi asetilasi β-siklodekstrin 

dengan anhidrida asam asetat menggunakan katalis Fe
3+

 zeolit beta? 

1.3 Tujuan 

1. Untuk mengetahui waktu optimum pada reaksi asetilasi β-siklodekstrin 

dengan anhidrida asam asetat menggunakan katalis Fe
3+

-zeolit beta. 

2. Untuk mengetahui pengaruh jenis pelarut yang tepat pada reaksi asetilasi 

β-siklodekstrin dengan anhidrida asam asetat menggunakan katalis Fe
3+

-

zeolit beta. 
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1.4 Manfaat 

Mengetahui  bagaimana cara pembuatan siklodekstrin terasetilasi. Fungsi dan 

kegunaan siklodekstrin yang terasetlasi yaitu untuk membantu aplikasi komersial 

produksi siklodekstrin serta sebagai acuan untuk mengetahui hasil asetilasi 

siklodekstrin dalam bidang kesehatan, dan farmasi.Selain itu juga untuk Memberi 

informasi dalam mengetahui pengaruh pelarut dan waktu reaksi dalam asetilasi β-

siklodekstrin menggunakan katalis Fe
3+

-zeolit beta. 
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BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

2.1 Pati 

Pati merupakan salah satu sumber kalori yang sangat penting karena 

sebagian karbohidrat dalam makanan terdapat didalamnya. Pati berwarna putih, 

berbentuk serbuk bukan kristal yang tidak larut dalam air. Pati terutama banyak 

terdapat dalam umbi-umbian seperti ubi kayu, ubi jalar, kentang dan pada biji-

bijian seperti beras dan gandum. Secara garis besar pati dibedakan menjadi dua 

yaitu amilosa dan amilopektin (Tjokroadikoesoemo, 1986). 

Pati dapat dipisahkan menjadi dua fraksi utama yaitu amilosa dan 

amilopektin. Berdasarkan kelarutan bila dibubur (triturasi) dengan air panas: 

sekitar 20% pati adalah amilosa (larut) dan 80% sisanya ialah amilopektin (tidak 

larut). Hidrolisis lengkap amilosa menghasilkan D-glukosa sedangkan hidrolisis 

parsial menghasilkan maltosa dan komponen oligosakarida lainnya. Komponen 

amilosa adalah polimer linier dari α-D-glukosa yang dihubungkan satu dengan 

yang lain oleh ikatan α-1,4 (Fessenden, 1990). 

Fraksi amilosa dan amilopektin berada dalam granula pati. Kedua fraksi 

tersebut dapat dipisahkan dalam air panas. Fraksi terlarut disebut amilosa karena 

banyak mengandung gugus hidroksil dan membentuk lapisan transparan apabila 

dipanaskan dalam air sedangkan fraksi tidak larut dan cenderung tidak terjadi 

retrogradasi disebut amilopektin. Perbedaan amilosa dan amilopektin secara 

umum dapat dilihat pada Tabel 1. 

 

7 



8 
 

 
 

Tabel 2.1 Perbedaan amilosa dan amilopektin 

Sifat-sifat Amilosa Amilopektin 

Struktur 

Kestabilan dalam larutan 

Derajat Polimerisasi 

Pembentukan kompleks 

iodin 

Hidrolisis β-amilase 

Linier 

Teretrogradasi 

500-6000 

Biru 

87% 

Bercabang 

Stabil 

10
5
-3×10

6 

Merah 

54% 

Sumber : Aiyer (2005) 

 Tapioka merupakan salah satu sumber pati yang potensial. Tapioka 

mengandung komponen amilopektin yang relatif tinggi yakni 83% (Swinkles, 

1985), 76,26% (Laga dan Langkong, 2006). Menurut Hamilton et al., (2000) 

untuk mengefektifkan reaksi siklisasi pembentukan siklodekstrin dari suatu 

sumber pati yang banyak mengandung amilopeklin dapat dimodifikasi dengan 

pemotongan rantai cabang menggunakan enzim debranching. Enzim debranching 

adalah enzim yang spesifik menghidrolisis ikatan α-I,6 D-glikosidik yang terdapat 

pada amilopektin, glikogen dan pullulan (Nakamura et al., 1989). 

Struktur glukosa umumnya berbentuk kursi siklik dan hanya 0.02% 

berbentuk rantai lurus. Hal ini dikarenakan karbohidrat memiliki gugus fungsi 

alkohol dan aldehida atau keton sehingga struktur rantai lurus mudah berkonversi 

menjadi bentuk struktur kursi siklik atau struktur cincin hemiasetal (Ophardt, 

2003).  

Struktur cincin hemiasetal dapat terbentuk melalui dua cara yang berbeda, 

yaitu yang menghasilkan glukosa-α (alfa) dan -β (beta). Secara struktural, 

glukosa-α dan -β berbeda pada gugus hidroksil yang terikat pada karbon pertama. 

Bentuk α gugus hidroksilnya berada di bawah hidrogennya (Gambar 1), 

sedangkan bentuk β gugus hidroksilnya berada di atas hidrogennya. 
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 Glukosa                  Anhidrida asam asetat GPA 

 

 

 Glukosa memiliki gugus-gugus hidroksil sehingga dapat mengalami 

reaksi esterifikasi, yaitu asetilasi glukosa dengan menggunakan anhidrida asetat. 

Reaksi tersebut dapat dipercepat dengan kehadiran suatu katalis asam Lewis, 

misalnya ZnCl2. Reaksi esterifikasi sintesis GPA tertera pada Gambar 1. Proses 

asetilasi bertujuan mensubstitusi gugus hidroksil dari glukosa dengan gugus asetil 

dari anhidrida asetat sehingga terbentu kglukosa pentaasetat (GPA). Reaksi 

asetilasi adalah reaksi eksoterm sehingga suhu harus dijaga tetap rendah supaya 

tidak terjadi karamelisasi glukosa. GPA yang dihasilkan merupakan ester glukosa 

berupa padatan berwarna putih, titik leleh 112–113 °C, tidak larut dalam air, dan 

mudah larut dalam etanol dan kloroform. 

Aktivitas katalis CGTase membentuk siklodekstrin terjadi secara simultan 

dengan pemotongan rantai molekul pati. Akibatnya komponen substrat tersusun 

oleh molekul rantai yang lebih pendek seperti maltooligosakarida. Pada kondisi 

tersebut siklodekstrin dibentuk dari komponen maltooligosakarida sehingga 

perolehan siklodekstrin terus meningkat walaupun molekul pati dalam substrat 

telah habis. AktivitasCGTase membentuk siklodekstrin pada kondisi tersebut 

menunjukkan aktivitas reaksi asetilasi tetap berlangsung optimal (Laga, 2007). 

Gambar 2.1 Reaksi esterifikasi sintesis GPA 
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2.2 Siklodekstrin 

Siklodekstrin merupakan oligosakarida berbentuk siklis yang tersusun atas 

beberapa unit glukosa dengan ikatan α-1,4. Senyawa tersebut dapat dihasilkan dari 

degradasi pati secara enzimatis dengan menggunakan siklodekstrin glikosil-

transferase (CGTase).  

Menurut Nassar (1998) menunjukkan efektivitas siklodekstrin untuk 

memisahkan senyawa kiral dan untuk menunjukkan pengaruh berbagai buffer dan 

pH terhadap pemisahan senyawa kiral dengan metode elektroforesis kapiler. Hasil 

penelitian menunjukkan bahwa obat kiral seperti atropin, trolok, 

methylphenyoxalidinone, efedrin dan pseudoefedrin dapat dipisahkan dengan 

sangat baik dengan menggunakan sulfobutileter β-siklosekstrin. 

Menurut Koning et al. (1998) menunjukkan bahwa banyak senyawa 

hidroksi yang dapat dipisahkan pada suhu kolom yang rendah dekstrin digunakan 

di industri untuk memodifikasi aktivitas kimiawi suatu molekul dengan proteksi 

suatu gugus tertentu, sebagai penstabil emulsi, menutup bau dan rasa dari bahan 

makanan serta dapat mengurangi kadar kolesterol dan efek toksisitas suatu 

senyawa. 
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Gambar 2.2 Reaksi β-siklodekstrin terasetilasi ( Sutyagin et al., 2002) 

 

Menurut Chen., (2005), siklodekstrin juga efektif dalam pemisahan dua 

turunan naftalena dengan kromatografi cair kinerja tinggi. Hasil yang diperoleh 

selektivitas dapat secara signifikan ditingkatkan oleh interaksi antara cincin s-

triazine dari ikatan kimia siklodekstrin-silika sebagai fasa diam. 

Berdasarkan jumlah unit glukosanya, siklodekstrin dibagi menjadi tiga 

bentuk yaitu α-siklodekstrin yang terdiri dari 6 unit glukosa, β-siklodekstrin 7 unit 

glukosa dan γ-siklodekstrin 8 unit glukosa (Gambar 3). Struktur siklodekstrin 

berbentuk seperti silinder dengan permukaan luarnya bersifat hidrofilik sedangkan 

bagian dalam rongganya bersifat non polar. Adanya bentuk tersebut 

mengakibatkan siklodekstrin dapat digunakan sebagai komplek penginklusi suatu 

senyawa (Yunianto et al., 2000). 
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Gambar 2.3 Struktur α-siklodekstrin, β-siklodekstrin dan γ-siklodekstrin 

(Yunianto et al., 2000) 

 

2.3 Reaksi asetilasi  

Reaksi asetilasi adalah salah satu contoh reaksi yang banyak digunakan 

dalam sintesis senyawa organik, reaksi ini banyak digunakan baik dalam industri 

maupun laboratorium. Reaksi yang melibatkan penggantian atom hidrogen 

dengan radikal atau kation asetil( /3



OCCH
COCH3
). 

Agen asetilasi yang umum digunakan untuk industri adalah anhidrida 

asetat karena lebih murah, tidak mudah mengalami korosi, tidak mudah 

dihidrolisis, dan reaksinya tidak berbahaya. Untuk sintesis reaksi kimia asetilasi 

digunakan untuk pembuatan siklik poliamida, enol asetat, dan anhidrida dengan 

rantai yang lebih panjang (Kinantiningsih, 2012). 
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Asetilasi adalah molekul organik nitrogen, oksigen, atom karbon menjadi 

reaksi kelompok CH3CO
+
asetil dan asetil klorida digunakan sebagai agen asetilasi 

seperti anhidrida asetat.Asetilasi reagen umum digunakan asetil klorida, anhidrida 

asetat dan asam asetat, yang klorida paling murah dan mudah untuk mendapatkan 

asam asetat glasial, asetil respon tercepat. 

Siklisasi sitronelal dilakukan dengan menggunakan katalis Fe
3+

-zeolit beta 

pada temperatur 29
o
C dan 80

o
C. Reaksi siklisasi asetilasi sitronelal menggunakan 

katalis Fe
3+

-zeolit beta menghasilkan produk isopulegil asetat (IPA), neo 

isopulegil asetat (NIPA), dan produk samping lainnya. Yield dari isopulegil asetat 

(IPA) dan neo isopulegil asetat (NIPA) yang terbentuk semakin meningkat dengan 

kenaikan waktu reaksi dan temperatur. Peningkatan produk IPA dan NIPA total 

dipengaruhi oleh kenaikan temperatur, hal ini dapat diketahui dari hasil reaksi 

pada temperatur 80oC menghasilkan produk yang lebih banyak dibandingkan 

dengan reaksi pada temperatur 29
o
C.  

Hasil terbaik diperoleh pada temperatur 80
o
C waktu 9 jam dengan hasil 

IPA dan NIPA total sebesar 9,54% sedangkan pada temperatur 29
o
C waktu 9 jam 

IPA dan NIPA total yang dihasilkan sebesar 3,39%. Reaksi pada temperatur 29
o
C 

berjalan sangat lambat sehingga dapat disimpulkan bahwa reaksi siklisasi-asetilasi 

sitronelal menjadi isopulegil asetat sulit berlangsung pada temperatur tersebut. 

Hubungan Yield IPA dan NIPA total (%) terhadap waktu reaksi pada reaksi 

siklisasiasetilasi sitronelal menjadi isopulegil asetat semakin meningkat. Konversi 

produk total yang dihasilkan juga semakin meningkat pada temperatur tinggi 

dengan waktu reaksi yang semakin lama (Indri Saputri,et al., 2012). Pelarut dalam 
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reaksi asetilasi berperan sebagaireaktan atau perantara untuk membentuk senyawa 

baru.Selain sebagai pembentuk senyawa baru penggunaan pelarut dalam reaksi 

juga sebagai pelarut senyawa β-siklodekstrin agar terbentuk larutan yang 

homogen. 

 

  

Gambar 2.4 Reaksi asetilasi pembentukan aspirin 

2.4 Zeolit  

 Hamdan (1992) mengemukakan bahwa zeolit merupakan suatu mineral 

berupa kristal silika alumina yang terdiridari tiga komponen yaitu kation yang 

dapat dipertukarkan, kerangka alumina silikat dan air. Air yang terkandung dalam 

pori tersebut dapat dilepas dengan pemanasan pada temperatur 300 hingga400 
o
C. 

Pemanasan pada temperatur tersebut air dapat keluar dari pori-pori zeolit, 

sehingga zeolit dapat berfungsi sebagai penyerap gas atau cairan (Sutarti, 1994). 

Jumlah air yang terkandung dalam zeolit sesuai dengan banyaknya pori atau 

volume pori. Zeolit banyak ditemukan dalam batuan. Kerangka dasar struktur 

zeolit terdiri dari unit-unit tetrahedral AlO4
2-

 dan SiO
4 -

 yang saling berhubungan 

melalui atom O dan di dalam struktur, Si
4+

 dapat diganti dengan Al
3+

. Ikatan Al-

O-Si membentuk struktur kristal sedangkan logam alkali atau alkali tanah 

merupakan sumber kation yang dapat dipertukarkan (Sutarti,1994). 

Asam salisilat Aspirin Asam asetat Anhidrida asam asetat 
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Kristal berongga zeolit yang terbentuk oleh jaringan silika alumina 

tetrahedral tiga dimensi dan mempunyai struktur yang relatif teratur dengan 

rongga yang di dalamnya terisi oleh logam alkali atau alkali tanah sebagai 

penyeimbang muatannya. Rongga-rongga tersebut merupakan suatu sistem 

saluran yang didalamnya terisi oleh molekul air (Ismaryata, 1999). 

2.5 Macam-macam zeolit 

Berdasarkan asalnya, Zeolit dibagi menjadi 2, yaitu zeolit alam dan zeolit 

sintetis. 

a. Zeolit sintetis 

Zeolit sintetis adalah suatu senyawa kimia yang mempunyai sifat fisik dan 

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

proses sintetis. Mineral zeolit sintetis yang dibuat tidak dapat sama persis dengan 

mineral zeolit alam, walaupun zeolit sintetis mempunyai sifat fisis yang jauh lebih 

baik. Beberapa penamaaan zeolit sintetis sama dengan nama zeolit alam dengan 

menambahkan kata sintetis dibelakangnya sehingga dalam dunia perdagangan 

muncul nama zeolit sintetis seperti zeolit A, zeolit K-C, dll (Saputra, 2006). 

b. Zeolit sebagai katalis 

 Zeolit merupakan katalis yang sangat berguna yang menunjukkan 

beberapa sifat penting yang tidak ditemukan pada katalis amorf tradisional. 

Katalis amorf hampir selalu dibuat dalam bentuk serbuk untuk memberikan luas 

permukaan yang besar sehingga jumlah sisi katalitik semakin besar. Keberadaan 

rongga pada zeolit memberikan luas permukaan internal yang sangat luas 
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sehingga dapat menampung 100 kali molekul lebih banyak daripada katalis amorf 

dengan jumlah yang sama. 

c. Zeolit Beta 

Salah satu contoh zeolit sintesis adalah zeolit beta. Struktur dari zeolit beta 

baru ditentukan akhir-akhir ini karena strukturnya yang sangat kompleks. Beta 

zeolit terdiri dari 2 struktur yang tumbuh berbeda disebut dengan polimorf A dan 

B. Polimorf tersebut tumbuh sebagai lapisan 2 dimensi dan lapisan tersebut 

berubah secara acak antara keduanya. Kedua polimorf tersebut mempunyai 

jaringan 3 dimensi dari poros 12 cincin. Pertumbuhan dari polimorf tidak 

berpengaruh besar terhadap pori-pori struktur 2 dimensinya, tapi pada arah 

tertentu porosnya menjadi berliku-liku tapi bukan terintangi (Kamimura et al., 

2011). Zeolit beta pada umumnya memiliki keasaman tinggi dan berpotensi aktif 

sebagai heterogen katalis dalam asilasi Friedel-Crafts senyawa aromatik. Zeolit 

beta dengan SiO2/Al2O3= 30 (H-Si-30) dan SiO2/Al2O3 = 60 (H-Si-60) telah 

disintesis menggunakan abu sekam padi melalui metode hidrotermal. Zeolit beta 

kemudian dimodifikasi menjadi bentuk hidrogen sebagai zeolit H-beta, 

menggunakan metode pertukaran ion dengan amonium nitrat (Jayakumar and 

Kuppuchamy, 2007). 

Zeolit merupakan kristal yang mudah dibuat dalam jumlah besar 

mengingat zeolit tidak menunjukkan aktivitas katalitik yang bervariasi seperti 

pada katalis amorf. Sifat penyaring molekul dari zeolit dapat mengontrol molekul 

yang masuk atau keluar dari situs aktif. Karena adanya pengontrolan seperti ini 

maka zeolit disebut sebagai katalis selektif bentuk. 
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Gambar 2.5 Struktur Pori Zeolit Beta (Anshori, 2009) 

 

Zeolit sintetis memiliki sifat yang lebih baik dibanding dengan zeolitealam. 

2.6 Sifat-sifat Zeolit 

Zeolit memiliki beberapa sifat diantaranya: 

1. Dehidrasi 

Dehidrasi adalah proses yang bertujuan untuk melepaskan molekul-

molekul air dari kisi kristal sehingga terbentuk suatu rongga dengan permukaan 

yang lebih besar dan tidak lagi terlindungi oleh sesuatu yang berpengaruh 

terhadap proses. Dehidrasi molekul air terjadi karena proses pemanasan sampai 

350
o
C sehingga memungkinkan adsorbsi reversibel molekul-molekul yang lebih 

kecil dari garis tegak saluran. 

2. Adsorbsi 

Dehidrasi menyebabkan zeolit mempunyai struktur pori yang sangat 

terbuka, dan mempunyai luas permukaan internal yang luas sehingga mampu 

mengadsorbsi sejumlah besar substansi selain air dan mampu memisahkan 

molekul zat berdasarkan ukuran molekul dan kepolarannya. 

Dalam metode pertukaran ion, komponen logam dimasukkan ke dalam 

bahan pendukung dengan menggunakan senyawa kation kompleks. Sifat sebagai 
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penukar ion dari zeolit antara lain bergantung kepada suhu dan jenis kation. 

Penukaran kation dapat menyebabkan perubahan beberapa sifat zeolit seperti 

stabilitas terhadap panas, sifat adsorpsi dan aktivitas katalitis. 

3. Katalisator 

Sifat zeolit sebagai katalis didasarkan pada beberapa karakteristik materi 

seperti struktur zeolit, komposisi zeolit, keasaman zeolit, dan kelayakan sebagai 

pengemban.Struktur dari zeolit beta baru ditentukan akhir-akhir ini karena 

strukturnya yang sangat kompleks dan zeolit ini tidak terlalu menarik sampai 

menjadi penting untuk beberapa operasi dewaxing. Zeolit beta terdiri dari 2 

struktur yang tumbu berbeda disebut dengan polimorf A dan B. Polimorf tersebut 

tumbuh sebagai lapisan 2 dimensi dan lapisan tersebut berubah secara acak antara 

keduanya. Kedua polimorf tersebut mempunyai jaringan 3 dimensi dari poros 12 

cincin. Pertumbuhan dari polimorf tidak berpengaruh besar terhadap pori-pori 

struktur 2 dimensinya, tapi pada arah tertentu, porosnya menjadi berliku-liku, tapi 

bukan terintangi (Bhatia, 1990). Susunan saluran struktur pori zeolit beta 

ditunjukkan pada Gambar 2.5. Zeolit beta tersebut diharapkan dapat digunakan 

sebagai pengemban karena memiliki stabilitas pemanasan yang tinggi, porositas 

yang baik dan luas permukaan yang besar (Ningrum, 2009).  
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Gambar 2.6 Susunan saluran struktur pori Zeolit beta (Bárcia et al., 2005) 

 

 

Zeolit sintesis memiliki sifat yang lebih baik disbanding dengan zeolit alam. 

Perbedaan terbesar antara zeolit sintetis dengan zeolit alam adalah: 

1. Zeolit sintetis dibuat dengan bahan kimia dan bahan-bahan alam yang 

kemudian diproses dari tubuh bijih alam 

2. Zeolit sintetis memiliki perbandingan silica dan alumina yaitu 1:1 

sedangkan pada zeolit alam hingga 5:1 

3. Zeolit alam tidak terpisah dalam lingkungan asam seperti halnya zeolit 

sintetis(Saputra, 2006). 

2.7 Ion Besi III (Fe
3+

) 

Senyawa koordinasi adalah salah satu senyawa yang memegang peranan 

penting dalam kehidupan manusia. Senyawa ini terbentuk karena adanya ikatan 

antara ligan yang berperan sebagai donor pasangan elektron (basa Lewis) dengan 

ion pusat (logam) yang berperan sebagai akseptor pasangan elektron (asam 

Lewis). Dewasa ini perkembangan ilmu senyawa koordinasi semakin pesat.ion 

logam Fe
3+

 yang diembankanpada zeolit beta. Zeolit beta tersebut 

diharapkandapat digunakan sebagai pengemban karenamemiliki stabilitas 
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pemanasan yang tinggi,porositas yang baik dan luas permukaan yangbesar 

(Ningrum, 2009). Selain itu ion logamFe
3+

 dipilih sebagai bahan aktif katalis 

karenaberkaitan dengan belum penuhnya elektronpada orbital d sehingga dapat 

mempromosikanreaksi katalisis. 

Kajian dan penelitian tentang sintesis senyawa koordinasi juga semakin 

beragam. Salah satunya adalah penelitian tentang senyawa kompleks sebagai 

katalis. Dari beberapa penelitian telah dilaporkan bahwa senyawa kompleks besi 

memiliki peranan penting pada proses katalitik, yaitu sebagai active site katalis 

(Bauer et al., 2008). Besi(III)-trifluoroasetat merupakan katalis dan baik 

digunakan pada reaksi diasetilasi aldehid dan tioasetilasi senyawa karbonil (Adibi 

et al., 2008). 

Katalis Fe
3+

-zeolit beta memiliki aktivitas dan selektivitas yang baik pada 

reaksi siklisasi-asetilasi siklodekstrin karena memiliki situs aktif yaitu pada ion 

Fe
3+

 yang dapat bereaksi menjadi ion asetil ketika bereksi dengan anhidrida asam 

asetat sama seperti katalis homogen FeCl3. 

Senyawa kompleks besimonoethanolamine dengan support silika baik 

digunakan sebagai katalis pada reaksi adisi 1- oktena, dimana semakin banyak 

kandungan besi pada senyawa kompleks akan meningkatkan aktivitas katalitiknya 

(Smirnovet al., 2007). 

 Silika yang diimpregnasi dengan senyawa kompleks seperti reaksi dibawah ini : 

   [(η5- C5H5) Fe (CO)2 (THF)]
+
 [BF4]

+
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Memiliki daya katalitik yang lebih baik pada reaksi pembentukan siklopropana, 

atau aziridine dari senyawa diazo, olefin dibandingkan silika yang tidak 

diimpregnasi dengan senyawa kompleks (Redlichet al., 2000). 

Senyawa kompleks yang bisa dijadikan sebagai katalis harus memiliki 

sifat yang stabil. Salah satu senyawa kompleks yang sangat stabil adalah senyawa 

kompleks yang membentuk khelat. Salah satu senyawa kompleks yang memiliki 

tingkat kestabilan tinggi adalah senyawa kompleks besi(III)-EDTA yang memiliki 

Kstab = 25,1 (Svenson et al., 1989) Oleh karena itu pada penelitian ini disintesis 

dan dikarakterisasi senyawa kompleks besi(III)-EDTA sehingga nantinya bisa 

dimanfaatkan sebagai katalis. Selain murah dan mudah didapat, ion besi (III) 

memungkinkan untuk membentuk senyawa oktahedral jika berikatan dengan ligan 

EDTA. Sistem oktahedral senyawa koordinasi dari logam besi(III) ini mudah 

untuk dipelajari dan dikaji karakteristiknya. 

Ion logam Fe
3+

 yang diembankanpada zeolit beta untuk menambah 

selektifitas katalis. Dalam penelitian ini akan dipreparasi katalis dari ion logam 

Fe
3+

 yang diembankanpada zeolit beta. Zeolit beta tersebut diharapkan dapat 

digunakan sebagai pengemban karenamemiliki stabilitas pemanasan yang tinggi, 

porositas yang baik dan luas permukaan yangbesar (Ningrum, 2009). Selain itu 

ion logamFe
3+

 dipilih sebagai bahan aktif katalis karena berkaitan dengan belum 

penuhnya elektronpada orbital d sehingga dapat mempromosikan reaksi katalisis. 
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BAB III 

METODE PENELITIAN 

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian 

Penelitian dilakukan di Laboratorium Kimia Organik Fakultas Matematika 

dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Negeri Semarang. Sedangkan 

identifikasi dilakukan di Laboratorium Kimia Organik Fakultas Matematika dan 

Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Negeri Semarang dan Laboratorium Kimia 

Organik Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Gajah 

Mada. 

3.2      Variabel Penelitian 

3.2.1 Variabel Bebas  

Variabel bebas adalah variabel yang dapat dilihat pengaruhnya terhadap 

variabel terikat. Variabel bebas dalam penelitian ini adalah waktu reaksi 

yakni : 6 jam, 12 jam dan 18 jam, 36 jam,  pelarut yang digunakan (i) DMF 

(ii) piridin. 

3.2.2 Variabel Terikat  

Variabel terikat dalam penelitian ini adalah hasil reaksi asetilasi β-

siklodekstrin menggunakan katalis Fe
3+

-Zeolit beta. 

3.2.3 Variabel Terkendali 

Variabel terkendali adalah variabel yang dikendalikan agar memberikan 

pengaruh yang minimal variabel yang dikendalikan yaitu temperatur 20
o
C 

dan reaktor atau gas N2. 

 

22 



23 
 

 
 

3.3 Alat dan Bahan 

Alat yang digunakan dalam penelitian ini meliputi Alat-alat yang 

digunakan dalam penelitian ini antara lain: Magnetik stirrer,beakerglass 200 mL, 

50 mL (Pyrex), pipet volume 25 mL (Pyrex), labu leher tiga (Pyrex), oven 

(Memmert), furnace (Barnstead Thermolyne), fluoresensi sinar-X (XRF JEOL 

Element Analyzer JSX-3211), Spectrofotometer Pelkin Elmer series frontier FTIR 

dan Nuclear Magnetic Resonance ( 
1
H-NMR jeol ecs-400. Frekuensi 400MHz). 

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi β-siklodekstrin 

konsentrsi ≥ 97% SIGMA-ALDRICH, dimetilformamid (DMF) konsentrasi ≥ 

99,8% MERCK, piridin MERCK , gas argon /gas N2, aseton konsentrasi 98,8 % 

MERCK, anhidrida asam asetat konsentrasi ≥ 98,5% MERCK, katalis Fe
3+

-Zeolit 

beta, aquades. 

3.4 Metode 

3.4.1  Reaksi Asetilasi β-siklodekstrin 

Timbang 1 gram katalis Fe
3+

-Zeolit beta, kemudian dikalsinasi dengan suhu 

500
o
C selama 3 jam. Katalis Fe

3+
-Zeolit beta yang sudah dikalsinasi kemudian 

dimasukan kedalam labu leher tiga dan ditambah anhidrida asam asetat 2 mL dan 

diaduk sampai homogen selama 15 menit dan dialiri dengan gas nitrogen. Hasil 

campuran ini ditambah 1 gram β-siklodekstrin dalam larutan DMF 40 mL. 

Kemudian diaduk dengan variasi waktu selama 6, 12, 18 dan 36 jam sampai 

homogen dengan temperatur 20
o
C. Hasilnya akan terbentuk siklodekstrin yang 

sudah terasetilasi, setelah itu disaring  diambil filtrat dan diuapkan sampai 

setengah volume dari yang dihasilkan. kemudian ditambah 20 mL aseton untuk 

menghasilkan endapan putih yang halus, disaring diambil padatan dan akhirnya 
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terbentuk padatan putih. Untuk reaksi yang kedua cara kerjanya sama yaitu reaksi 

asetilasi hanya beda jenis pelarut menggunakan piridin. Selanjutnya dianalisis 

menggunakan 
1
H-NMR Spektroskopi magnetik nuklir, analisis ini untuk 

memberikan sedikit perbedaan lingkungan elektronik dari satu proton ke proton 

yang lainnya. Proton-proton dilindungi oleh elektron-elektron yang 

mengelilinginya. Didalam medan magnet, perputaran elektron-elektron valensi 

dari proton menghasilka medan magnet yang melawan medan magnet yang 

digunakan yang mengenainya dan bahwa besarnya perlindungan ini tergantung 

pada kerapatan elektron yang mengelilinginya. Makin besar kerapatan elektron 

yan mengellingi inti, maka makin besar pula medan yang dihasilkan yang 

melawan medan yang digunakan.Identifikasi dengan 
1
H-NMR digunakan untuk 

mengetahui adanya pergeseran dari proton-proton hidrogen yang ada pada 

senyawa β-siklodekstrin. 
1
H-NMR digunakan untuk menentukan struktur dari 

komponen alami dan sintetik yang baru, kemurnian dari komponen, dan arah 

reaksi kimia sebagaimana hubungan komponen dalam larutan yang dapat 

mengalami reaksi kimia. 

Sedangkan analisis FTIR Untuk mengetahui gugus fungsi dari senyawa β-

siklodekstrin. Pada senyawa β-siklodekstrin terdapat gugus fungsi antara lain –

OH, C-O, dan C-Oeter. Setelah dilakukan proses reaksi asetilasi β-siklodekstrin 

bahwa dari hasil asetilasi ada penambahan pada gugus fungsi yaitu –OH, C=O, C-

O dan C-Oeter. Pada analisis menggunakan FTIR ditunjukan bahwa terjadi reaksi 

asetilasi dengan munculnya gugus fungsi C=O pada senyawa β-siklodekstrin 

terasetilasi. 
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BAB V 

PENUTUP 

 

5.1 Simpulan 

1. Reaksi asetilasi β-siklodekstrin dengan anhidrida asam asetat berkatalis 

Fe
3+

-zeolit beta dengan variasi waktu yakni 6 jam, 12 jam, 18 jam dan 36 

jam menunjukan bahwa waktu 36 jam merupakan waktu optimum dari 

penelitian ini. Karena munculnya intensitas yang lebih besar pada gugus 

fungsi C=O pada seenyawa β-siklodekstrin terasetilasi. 

2. Dari hasil reaksi asetilasi β-siklodekstrin dengan anhidrida asam asetat 

berkatalis Fe
3+

-zeolit beta diperoleh hasil  terbaik yaitu menggunakan 

pelarut DMF dibandingkan pelarut piridin. hal ini dikarenakan pelarut 

piridin mempunyai sifat mudah menguap. Selain itu adanya katalis Fe3+-

zeotit beta ini salah satu faktor yang mendukung terbentuknya hasil reaksi 

asetilasi. 

5.2 Saran 

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan disarankan hal-hal 

sebagai berikut: 

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut untuk mengetahui kondisi 

yang cocok pada reaksi asetilasi β-siklodekstrin dengan anhidrida asam 

asetat baik volume pereaksi, pelarut dan waktu reaksi serta untuk 

mengetahui aktivitas dan selektivitas pada reaksi asetilasi β-siklodekstrin. 
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Lampiran 1 

Skema kerja asetilasi β-siklodekstrin 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

     

 

 

 

           

  

           

            

           

           

           

           

1 gram Katalis 

fe
3+

 zeolit beta 

 

Dikalsinasi dengan suhu 

500
0 

C selama 3 jam 

 

Katalis yg sudah 

di kalsinasi 

 

Ditambah anhidrida asam asetat 

dengan  variasi 1 mL dan 2 mL 

Campuran  

 

Dialiri dengan 

gas N2 

 

diaduk selama 

15 menit 

 

A 
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Campuran katalis 

Fe
3+

-Zeolit beta,β 

siklodekstrin 1 gram 

dalam DMF  40 mL 

 

Ditambah β-siklodekstrin 1 

gram dalam 40 mL DMF 

dan 40 ml piridin 

 

Direfluks selama 6,12,18 

dan 36 jam sampai 

homogen dengan 

temperatur 20
o
C 

 

Siklodekstrin 

terasetilasi 

 

A 

B 
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1
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Lampiran 2 
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Lampiran 3 

 

 

Gambar 4.1 Hasil IR β-siklodekstrin murni 

Tabel 4.1 Hasil analisisIR β-siklodekstrin murni 

      No      Gugus Fungsi         Bilangan Gelombang (cm
-1

) 

1 

2 

-OH 

C=O 

3356.91 

1642,79 
3 C-O 1154.01 

4 C-O 1027.52 
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Lampiran 4 

Analisis FTIR hasil reaksi β-siklodekstrin dengan pelarut (DMF) 

 

 

Gambar 4.2 Hasil IR asetilasi β-siklodekstrin 6 jam 

 Tabel 4.2 Hasil analisis IRasetilasi β-siklodekstrin dengan anhidrida asam 

asetat variasi waktu 6 jam 
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Lampiran 5 

 

 

Gambar 4.3 Hasil analisis IR asetilasi β-siklodekstrin 12 jam 

Tabel 4.3 Hasil analisis IR asetilasi β-siklodekstrin dengan anhidrida asam 

asetat variasi waktu 12 jam 

No Gugus Fungsi Bilangan gelombang(cm
-1

) 

1 -OH 3338.16 

2 C=O 1658.91 

3 C-O 1152.32 

4 C-O 1029.01 
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Lampiran 6 

 

 

Gambar 4.4 Hasil IR asetilasi β-siklodekstrin 18 jam 

Tabel 4.4 Hasil analisis IR asetilasi β-siklodekstrin dengan anhidrida asam 

asetat variasi waktu 18 jam 

No Gugus Fungsi Bilangan gelombang (cm
-1

) 

1 -OH 3339.22 

2 C=C Alkena 1658.88 

3 C-O 1151.82 

4 C-O 1030.94 
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Lampiran 7 
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Lampiran 8 
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Lampiran 9 

Analisis FTIR hasil reaksi β-siklodekstrin dengan pelarut piridin 
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Lampiran 10 
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Lampiran 11 
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Lampiran 12 
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Lampiran 13 
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Lampiran 14 

Hasil analsis HNMR β-siklodekstrin murni 
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Lampiran 15 

Hasil analisis HNMR β-siklodekstrin terasetilasi 
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