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Abstrak
Senyawa 2,5-bis (4~hidroksi-3-metoksibenzilidin) siklopentanon atau pentagamanuvon (PGV-O)
Wsakan salah satu modifikasi struktur senyawa kurkumin rantai tengah dimana gugus asetil aseton diganti
"5=n siklopentanon. Aktivitas PGV-0 sebagai antioksidan dan anti-inflamasinya lebih baik dibanding

3 T “= yang berpengaruh. Penelitian ini bertujuan untuk mempelajari kinetika reaksi vanilin dengan

model kinetika reaksi mengikuti shrinking
Sukan disimpulkan difusi melalui lapisan film,

L In(1 - X503
T

i
nci : kinetika, SCM, PGV-O

dahuluan

Pada tahun 1960 Kodak mensintesa
Swz 2,5-bis  (4-hidroksi-3-metoksi-
“2n) siklopentanon atau pentagama-
(PGV-0) dengan cara kondensasi
dengan siklopentanon dalam suasana
yang digunakan dalam campuran
==2lan  polimer film forming photo-
= Aktivitas sebagai antioksidan dan
‘amasinya (Da'i, 1998) lebih baik
g kurkumin. Sehingga PGV-O sangat
=2l untuk dikembangkan sebagai obat
==ang dan anti kanker baru di Indonesia.
kurkumin, 25 bis(4-hidroksi-3-
"=benzilidin) siklopentanon dapat dibuat
== reaksi kondensasi antara vanillin
= siklopentanon selama 2 hari dengan
"=ngan  stochiometri  2:1  dengan
=or asam klorida pekat satu bagian
& =kanan dan suhu kamar (Sardjiman,

=enelitian ini ingin mengetahui kinetika
i sintesa 2,5 bis(4-hidroksi-3-metoksi-
=) siklopentanon yang dibuat dengan
\ kondensasi antara vanillin dengan
==anon dengan siklopentanon berlebih
S=0erapa suhu.

Jan Pustaka
S=nyawa 2,5-bis (4-hidroksi-3-
=enzilidin) siklopentanon atau

s=nianon yang menghasilkan 2,5-bis (4-hidroksi-3
an secara batch, dengan membuat model reaksin

"2k 0,15 mol sebagai katalis. Setiap selang wa
S's secara spektrofotometri konsentrasi PGV-
dan suhu (30-60 °C) . Teknik analisa data

-metoksibenzilidin) siklopentanon (PGV-0) yang

ya. Vanillin seberat 22,98 gram (0,15 mol) ditambah
siklopentanon sebanyak 66,3 mi (0,75 mol) dimasukkan ke dalam gelas beker yang dilengkapi

O yang terbentuk. Variabel penelitian ini adalah waktu (0-
menggunakan metoda ralat rata-rata, rkuadrat, dan SSE,
core model (SCM), pada menit ke 0 sampai 60 dengan
sehingga persamaan yang tepat adalah :

pentagamanuvon (PGV-O) merupakan salah
satu modifikasi struktur senyawa kurkumin
rantai tengah dimana gugus asetil aseton
diganti dengan siklopentanon  (Sarjiman,
1994).
Aktivitas  biologis senyawa ini mirip
kurkumin, telah diteliti aktivitas antioksidan,
antifungi, antibakteri, penghambatan siklo-
ogsigenase serta anti-inflamasi (Sardjiman,
2000). Aktivitas sebagai anti-inflamasinya
(Da'i, 1998) lebih baik dibanding kurkumin.
Analog kurkumin, 2.5 bis(4-hidroksi-3-
metoksibenzilidin) siklopentanon dapat dibuat
dengan reaksi kondensasi antara vanillin
dengan siklopentanon selama 2 hari dengan
perbandingan  stochiometri 2:1 dengan
katalisator asam klorida pekat satu bagian
dengan tekanan dan suhu kamar (Sardjiman,
2000).
Reaksi kondensasi antara vanilin
dengan siklopentanon kemungkinan ada 2
proses, yaitu
1. Reaksi siklopentanon sebagai nukleofil
dengan vanilin sebagai elektrofil dalam
Suasana asam membentuk PGV-O.

2. Reaksi diri antar siklopentanon dalam
Suasana asam membentuk aldol.

Nugroho (1998) melakukan penelitian
tentang variasi suhu pada proses pengadukan
dalam proses sintesis PGV-O dan
menemukan pada variasi suhu 28°C, 38°C,
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48°C pada pengadukan diperoleh hasil (vield)
62,28 %, 62,06 % dan 60,46 %. Hal ini
menunjukkan bahwa pengaruh variasi suhu
pada fase pengadukan dalam sintesa PGV-O
hasilnya tidak jauh berbeda. Husen (1998)
meneliti  masalah variasi vanilin  dan
siklopentanon dalam proses sintesis PGV-O,
dan menyimpulkan dengan variasi
siklopentanon 2:1 : 2:1,5 : 2:2 diperoleh hasil
(vield) 68,15 %, 75 %, 71,2 %. Reaksi sintesa
PGV-O dari siklopentanon dan vanillin
merupakan reaksi antara zat padat dan cair
secara batch, sehingga perlu  dicari
keterangan mengenai reaksi seperti ini.
Reaksi butiran padatan dengan cairan yang
tidak atau sedikit larut dalam cairan telah
diteliti oleh bebeberapa peneliti sebelumnya.

Pavel Slemin, Gerhard Heide, Aleg
Helebrant, (2008) dalam Complex Study of E-
Glass Corrosion, meneliti kinetika korosi gelas
membentuk serat SiO2 menggunakan kinetika
Shrinking Core Models.

Agnieszka S., Michat £., Zygmunt S..
(2006) mengaplikasikan kinetika Shrinking
Core Models pada bioleaching partikel black
shale untuk  mempelajari kemungkinan
mekanisme reaksi yang terjadi.

C. Kerangka Pemikiran

Reaksi yang terjadi antara vanilin
padat (B) dengan siklopentanon cair (A)
menjadi PGV-O (C) dan air (D) dalam
suasana asam adalah :

A +2B -C +2D (1)
Katalis asam berpengaruh pada konstanta
kecepatan reaksi,

Persamaan akan dikembangkan ke
bentuk konversi reaksi butiran silinder pejal
untuk  mencari langkah mana yang
mengontrol reaksi. Anggapannya adalah
1. Partikel vanillin  dianggap berbentuk

silinder pejal dengan perbandingan
panjang (L) terhadap jarijarinya cukup
besar, dan panjang vanillin selama reaksi
dianggap tetap, sehingga penyusutan
Jjumlah vanillin setara dengan penyusutan

jari-jarinya.

2. Jumiah partikel tetap selama
berlangsungnya reaksi.

3. Reaksi diasumsikan searah.

4. Proses isotermal.

5. Saat proses pengadukan, campuran

cairan-padatan dianggap homogen.
6. Konsentrasi asam tetap selama reaksi.
Berikut adalah model-model yang
diperkirakan  dapat  digunakan  untuk
menjelaskan peristiwa reaksi di atas.
1. Model | difusi melalui cairan film
mengontrol

Model ini
anggapan :
1. Di awal waktu reaksi cairan sikiops
(A) banyak, produk reaks:
sehingga difusi cairan
permukaan padat B melalu
film lebih lambat dibandi
cake. Konsentrasi A di pes
cake (exterior) sama
konsentrasi A di permukaan &
(center). |
reaksi lebih cepat o
difusivitas A ke permukaan g
melalui lapisan film.
Berdasar persamaan (1)
bereaksi dengan 2 mol B.
Dimana t adalah waktu proses sela
melalui lapisan film mengontrol. &
persamaan (6) dan (10) dengan peng
kembali menghasilkan :
o= Lnd =X ™. .

dikembangkan

2. Laju

setiap

dengan

Jika difusi film mengontrol laju reaks:
hubungan waktu étg terhadap fraks
padatan Ln (1-Xg)™” adalah linear.
dapat dihitung dari konstanta keme
persamaan linear.

2. Model 2 : reaksi kimia mengontrol
Model ini disusun dengan anggape
1. Di awal reaksi siklopentanon (A)
banyak, produk reaksi sedikit, SEN
difusivitas cairan melalui ash layer ces
2. Laju reaksi lebih lambat dibzas
difusivitas A ke permukaan B
lapisan film karena perbedaan fase.
Dimana t. adalah waktu selama reaks:
mengontrol. Subtitusi persamaan (186)
persamaan (6) menghasilkan :
L= =25 =Dl
dengan
Le R
3/\"'(_".% ‘
Jika reaksi kimia mengontrol k .
reaksi maka hubungan waktu (t) terhadap

~ Xg)°°-1] adalah linear. Nilai k, dapat difg
dari konstanta kemiringan persamaan lines

T =

7

konversi thel vamiliim .

Y=

D. Metode Penelitian
Alat yang digunakan dalam penei
ini terdiri dari gelas beker, water &
termometer, pengaduk. . Rangkaian
percobaan di tunjukkan di Gambar 5.
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weralel F
dikembangkan

ksi cairan siklo
produk reaks
ifusi  cairan

adat B melald
nbat dibanding
rasi A di pe
jor)  sama ] (=]
di permukazan
. © E=

Jih - cepat & o
ke permukaar :
n film. sefangan |
(1) setiap ; Tangki dengan penutup
| B. 4
tu proses i 3. 5. Termometer

mengontrﬁ' 4. Larutan
0) dengan pel 5. 6. Water Bath

: 8. Pengaduk
AR 7. Motor Penggerak
2 : =ambar 4. Rangkaian alat percobaan
N o Water bath dihidupkan dan diset

=ca suhu reaksi. Vanillin seberat 22 98 gram

ntrol laju rez = 15 mol) dimasukkan ke dalam gelas beker,

terhadap f wuti dengan siklopentanon sebanyak 66,3
adalah lineas (0,75 mol). Kemudian diaduk dengan

=cepatan 400 rpm, setelah campuran
“amogen, HCI sebagai katalis sebanyak 0,15
o dimasukkan. Suhu reaksi dijaga dengan

konstanta

ia mengontrol bath. Setiap selang waktu 10 menit
n dengan ange bil beberapa miligram sampel diencerkan
dlopentanon (3 =ngan NaOH 0,1 N agar dapat dianalisis

aksi  sedikit & =cara spektrofotometri.

2lalui ash layer
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Variabel yang dipelajari adalah suhu
(30, 40, 50, 60, 70°C) dan waktu pada kisaran
0 sampai dengan 100 menit.

Kadar PGV-O yang terbentuk
dianalisa dengan alat spektrofotometer. Untuk
mengetahui  konsentrasi PGV-O, nilai
absorbansi sampel tiap waktu tertentu diplot
ke kurva standar. Kurva standar diperoleh
dengan cara membuat kurva hubungan
antara konsentrasi PGV-O yang diencerkan
dengan NaOH 0,1 N terhadap absorbansi.
Pengamatan pada panjang gelombang 517
nm.

E. Hasil Penelitian dan Pembahasan

Pada reaksi dengan perbandingan
siklopentanon terhadap vanillin 1:5 hubungan
antara waktu reaksi dan konversi terhadap
siklopentanon dapat dilihat di gambar 4.
Pendekatan dengan nilai R? terbaik adalah
menggunakan persamaan kuadrat. Data yang
diperoleh ini di luar harapan, karena konversi
yang diperoleh pada kondisi optimal sangat
kecil, bahkan kemudian PGV-0 yang
terbentuk menghilang, berubah menjadi
senyawa lain. Hal ini menunjukkan PGV-0
merupakan senyawa yang tidak stabil dalam
larutan siklopentanon.

Model kinetika yang dijadikan landasan
perhitungan adalah model linear, sehingga
tidak cocok jika semua data percobaan
dipakai. Pada analisa model kinetika dipilih 5
data awal dari 0 sampai 50 menit dan range
suhu 30 C - 60 C. Data-data yang menunjuk-
kan menghilangnya produk PGV-0 tidak
dianalisa.

h Iambej_t_ % y 30 =-3.94E-06x2 + 5.13E-04x + 2.16E-02
permukaan R?=5.72E-01
?ffsb:lgfna: £ Y40 =-1.80E-06x2 + 2.32E-04x + 3.21E-02
= 2= -
ersamaan (18 B g RE
-~ i = y50 = -1.85E-06x2 + 2.68E-04x + 2.91E-02
e = 4 R?=5.21E-01
' ) R = A - ey ~ y 60 =-1.43E-06x2 + 1.01E-04x + 3.25E-02
s 0 025 7 RZ = 4.53E‘01
BR > X y70 =-2.27E-06x2 + 2.55E-06x + 3.45E-02
s -3 L 4 N
A s 002 I R*=9.73E-01
= < ! : 3;‘ HE I
! 015 & konversi 1;5, 30
mengontrol ks R Y M konversi 40
waktt_: (t) ;--_ 0.01 & konversi 50
r. Nilai k dapa X konversi 60
an persamaa 0.005 % konversi 70
o 1 Suliio fiNgmsn gteaete 3t 0 T eludlaa Poly. (konversi 1,5, 30)

akan dalam |
beker,

W3 x = waktu (menit)
K. . Rangkas

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100110

' Poly. (konversi 40)
Poly. (konversi 50)
— = Poly. (konversi 60)
— -« + Poly. (konversi 70)

di Gambar &

Gambar 5. Grafik hubungan antara waktu (menit) terhadap konversi pada berbagai suhu pada
perbandingan siklopentanon : vanillin 1:5.
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x=1/T
-15.5

-16.0029
-16.5

-17
3751
‘ 8
-18.5

0.003  0.0031 - 0.0032

y=1Lnkr

Gambar 6. Hubungan antara In k. terhadap 1/T pada Model 2 pada perbandingan siklopen
vanillin 1:5.

Dari Gambar 6 nampak bahwa
hubungan antara itk data kelurusan kurva
garis tidak cukup paik. Hal ini karena fase
reaktan tidak homogen. Hubungan antara k;
dengan T mengikuti persamaan Arrhenius
dengan persamaan :

k, = -37,26 %027 (39)

Kenaikan nilai konstanta kecepatan reaksi
tiap 10°C selama waktu pengadukan dapat
dilihat di Tabel 1. -

Tabel 1. Kenaikan nilai konstanta kecepatan
reaksi tiap 10°C pada pada perbandingan
siklopentanon : vanillin 1:5.

L8033 0.0034

pada model 1 pada perbandingan siklopentanon ¥
1:5.

No. | Suhuy, Nilai k, Kn+1/Kn
°C perhitungan,
m/s
1 30 1.22E-07 0.505699
2 40 6.17E-08 0.527505
3 50 3.25E-08 0.548163
4 60 1.78E-08 0

Kenaikan nilai konstanta kecepatan

reaksi tiap 10°C sekitar 0,525, sehingga dapat
dinyatakan difusi mengontrol (Johnstone dan
Thring, 1957).
Selanjutnya dicari hubungan antara koefisien
transfer masa cairan (k) terhadap T dengan
persamaan Stokes-Einstein dimana didapat
hubungan linear antara T/y terhadap ki Hasil
pengolahan data dapat dilihat pada Gambar
7

Hubungan antara koefisien transfer masa

cairan (k) terhadap T adalah :

k =3,89.10" T/u —2,87.10%" (m/detik) (40).
Sebagi pembanding nilai untuk KOH =

4.3.10° m/s sedang NaOH = 1,15 .10° m/s.

(Levenspiel, 1993). Dengan :

LR
T, = B Slue ety

Z(L + R)kl(."ln

% 1/Tthd Lnkr, 1:5
= Linear (1/T thd Ln kr, 1:5)

y = 6,466.26x - 37.26
R?=0.73

1.206-07 V=-3.89E-10x + 2.87E-07
1.00E-07 _4R%=8.276-01
8.00E-08 - e
6.00E-08 "
4.00E-08
2,00E-08 -} omromm—re =g
QLO0EH00  H-srmimm i —mipees

400 500 600 700
x=T/u

y =kl

4 dataklthd T/u, 1:5
——Linear (data ki thd T/u, 1:5)

Gambar 7. Hubungan antara k; terh

L ) = 20y

T
F. Daftar Lambang
A = faktor frekuensi, cm/menit
B = lebar baffle, cm
Cac = konsentrasi A (Siklopen
permukaan pejal vanillin, mol/m’
Cx = konsentrasi A (Siklopentanon),
Ca = konsentrasi A (Siklopentanon)
cair, mol/m®
Cas = konsentrasi A (Siklopentanon)
padat, mol/m®
D = diameter pengaduk, cm
D, = diameter tangki, cm
D. = koefisien difusifitas efektif dari
cair dalam lapisan produk, m/s
E = tenaga pengaktif, cal/gmol
K. = konstanta kecepatan reaksi, m/s
k, = koefisien transfer massa an
dan partikel, m/s.
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“analel F

. = panjang rata-rata padatan vanillin mula-
muia, m

1:5 = kecepatan pengadukan, rpm
J Lnkr, 1:5) = Jari-jari vanillin rata-rata awal, m
' = jari-jari produk padat terhadap pusat
6x - 37.26 der vanillin_, m
073 =Laju reak5|_S|qugentanon
' . = Laju reaksi vanillin
= jari-jari permukaan terhadap pusat silinder
' in, m
= molar volum vanillin, mol/m?
= luas permukaan pejal vanillin, m?
. = luas permukaan vanillin awal, m?
o = luas permukaan silinder dengan jari-jarir,
sikloper
- = waktu, menit
sonstanta, menit
- suhu mutlak, K
LQx_;;_: 20‘;7 = = volume siklopentanon, ml
3.27E-0L

Volume tangki, mi

= fraksi mol vanillin yang telah bereaksi,
ol

kositas Siklopentanon, g/cm detik

~ =2angan muka antar fasa, dyne/cm
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