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ABSTRAK

Alfin, Mohammad. 2021. Sintesis dan Uji Toksisitas Senyawa basa Schiff dari
4-Formilpiridina dan p-Anisidina dengan Variasi Waktu Stirrer
Menggunakan Pelarut Air. Skripsi. Pembimbing I: Ahmad Hanapi
M.Sc; Pembimbing Il: Dr. Mochamad Imamudin, Lc., M.A.

Kata Kunci: basa Schiff, 4-formilpiridina, p-anisidina, metode stirrer

Basa Schiff merupakan senyawa yang terbentuk ketika amina primer
bereaksi dengan aldehida atau keton di bawah kondisi yang spesifik. Senyawa basa
Schiff memiliki karakteristik gugus C=N (imina). Penelitian ini bertujuan untuk
mengetahui hasil sintesis dan waktu stirrer optimum pada senyawa basa Schiff
dengan menggunakan metode stirrer dengan pelarut air serta nilai toksisitas
senyawa basa Schiff 4-metoksi-N-(piridin-4-ilmetilena)anilina.

Metode yang digunakan dalam mensintesis senyawa basa Schiff 4-
metoksi-N-(piridin-4-ilmetilena)anilina dari senyawa 4-formilpiridina dan p-
anisidina yaitu menggunakan metode stirrer dengan pelarut air dengan variasi
waktu stirrer 15; 30 dan 45 menit. Produk senyawa basa Schiff dikarakterisasi
menggunakan spektrofotometer FTIR (Fourier Transform Infra Red) dan GC-MS
(Gas Chromatography-Mass Spectrometry). Uji toksisitas senyawa basa Schiff
dilakukan menggunakan metode BSLT (Brine Shrimp Lethality Test). Nilai LCso
digunakan sebagai parameter tingkat toksik senyawa basa Schiff 4-metoksi-N-
(piridin-4-ilmetilena)anilina.

Hasil penelitian menunjukkan bahwasanya variasi waktu stirrer 15 menit
menghasilkan rendemen yang tertinggi yaitu sebesar 99,86%. Produk sintesis
senyawa basa Schiff yang dihasilkan memiliki karakter fisik berupa padatan
berwarna abu kehijauan dengan titik leleh sebesar 91-93,5 °C. Hasil karakterisasi
menggunakan FTIR menunjukkan serapan gugus C=N yang khas dengan senyawa
target pada bilangan gelombang 1620 cm™. Sedangkan hasil Karakterisasi
menggunakan GC-MS mendeteksi satu puncak dengan waktu retensi 36,5 menit
dengan luas area sebesar 100%, serta ion molekuler m/z 212 yang sesuai dengan
berat molekul senyawa 4-metoksi-N-(piridin-4-ilmetilena)anilina. Hasil uji
toksisitas senyawa basa Schiff menggunakan metode BSLT (Bhrine Shrimp
Lethality Test) menunjukkan adanya sifat toksik yang berpotensi sebagai anti
kanker dengan nilai LCso sebesar 18,66 ppm.

Xiii



ABSTRACT

Alfin, Mohammad. 2021. Synthesis and Toxicity Test of Schiff Base Compound
from 4-Formylpyridine and p-Anisidine with Variation of Stirrer
Time Using Water Solvent. Thesis. Consultant I: Ahmad Hanapi M.Sc;
Consultant Il: Dr. Mochamad Imamudin, Lc., M.A.

Keywords: Schiff base, 4-formylpyridine, p-anisidine, stirrer method

Schiff bases is a compounds that are formed when primary amine react
with aldehydes or ketones under specific conditions. Schiff base compounds have
the characteristic of a C=N group (imine). The aims of this research are to determine
the result of synthesis and optimum stirring time on Schiff base compound by using
the stirrer method with water solvent and the toxicity value of Schiff base
compound 4-methoxy-N-(pyridin-4-ylmethylene)aniline.

The method that is being used in synthesizing of Schiff base compound
from 4-formylpyridine and p-anisidine compound is using the stirrer method with
a water solvent with a stirrer time variation of 15; 30 and 45 minutes. Schiff base
compound product are characterized by using FTIR spectrophotometer (Fourier
Transform Infra-Red) and GC-MS (Gas Chromatography-Mass Spectrometry).
Toxicity test of Schiff base compound was carried out using the BSLT (Brine
Shrimp Lethality Test) method. LCso value are used as parameters for the toxic
levels of Schiff base compounds.

The results showed that the 15 minute stirrer time variation produced the
highest yield 99.86%. The product of the synthesis of Schiff base compounds has a
physical character such as: greenish gray solid with a melting point of 91-93.5 °C.
The results of characterization using FTIR showed a typical absorption of the C=N
group with the target compound at a wave number of 1620 cm™. The results of the
characterization using GC-MS detected one peak with a retention time of 36.5
minutes with an area of 100%, and the molecular ion m/z 212 which corresponded
to the molecular weight of the compound 4-methoxy-N-(pyridine-4-
ylmethylene)aniline. The results of the toxicity test of Schiff's base compound using
the BSLT (Bhrine Shrimp Lethality Test) method showed the presence of toxic
properties that have potential as anti-cancer with an LCso value of 18.66 ppm.
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Basa Schiff telah diketahui sejak 1864, yaitu ketika Hugo Schiff
melaporkan adanya proses kondensasi amina primer dengan senyawa karbonil
(Abass dkk., 2015). Reaksi basa Schiff dalam sintesis organik biasanya digunakan
dalam membentuk ikatan karbon-nitrogen C=N (Dayma dkk., 2018). Survei
literatur menunjukkan bahwasanya senyawa basa Schiff, baik yang dari alam
maupun non-alami, memiliki aplikasi biologis termasuk anti bakteri
(Poormohammadi dkk., 2019; Xu dkk., 2020; Zhang dkk., 2020), anti jamur
(Mohapatra dkk., 2018), anti mikroba (Mahmoud dkk., 2020; Sharaby dkk., 2016),
anti tuberkular (Hunoor dkk., 2010), antioksidan (Chen dkk., 2020), serta anti
kanker (Shokrollahi dkk., 2019). Basa Schiff umumnya mampu membentuk
kompleks yang stabil dengan logam transisi (Dayma dkk., 2018). Kompleks logam
basa Schiff dapat digunakan sebagai polimer (El-Bindary dkk., 2016; Fuchs dkk.,
2020) dan pewarna (Guguloth dkk., 2019).

Sintesis senyawa basa Schiff dari turunan formilpiridina telah banyak
dilakukan oleh peneliti terdahulu, hal tersebut dikarenakan beberapa manfaatnya
dalam bidang kimia sintesis organik serta kimia bahan alam (Malakyan dkk., 2016).
Basa Schiff dengan inti piridina banyak digunakan sebagai anti bakteri
(Jayaprakash dkk., 2016), anti mikroba (P. Shamly dkk., 2018; Al-Khatami dkk.,
2019) dan sebagai antioksidan (Sani dkk., 2017). Aplikasi biologis yang sangat
banyak ini dikarenakan adanya kemiripan inti piridina dengan banyak produk alami

termasuk beberapa vitamin penting dan enzim (Shamim dkk., 2016).
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Peneliti terdahulu telah banyak menggunakan metode konvensional dalam
mensintesis senyawa basa Schiff, salah satunya yaitu menggunakan pelarut organik
dan katalis asam. Sementara itu, pelarut organik dan katalis asam dapat menambah
penggunaan bahan-bahan yang menghasilkan limbah kimia. Sebagaimana dalam

firman Allah dalam Al-Qur’an surat Al-Baqgarah ayat 32 :

Artinya:

“Allah-lah yang telah menciptakan langit dan bumi dan menurunkan air
hujan dari langit, kemudian Dia mengeluarkan dengan air hujan itu berbagai
buah-buahan menjadi rezeki untukmu; dan Dia telah menundukkan bahtera bagimu
supaya bahtera itu, berlayar di lautan dengan kehendak-Nya, dan Dia telah
menundukkan (pula) bagimu sungai-sungai”.

Ayat ini menjelaskan bahwasanya Allah SWT menundukkan segala yang
ada di bumi agar manusia merasakan setiap nikmat-nikmat Allah SWT. Kata (,ax)
syakkhara mempunyai arti menundukkan sesuatu sehingga hal tersebut mudah
digunakan oleh pihak lain. Oleh karena itu, seorang muslim yang mengetahui sifat
alam tersebut akan mengalami ketenangan dikarenakan apa yang ditundukkan tidak
akan mengalami pembangkangan (Shihab, 2002). Hubungan antara manusia
dengan alam bukan merupakan hubungan antara penakluk dan yang ditaklukkan
atau antara tuan dan hamba, akan tetapi merupakan seperti hubungan manusia dan
sesamanya. Oleh karena itu, menurut Harahap (2015), terdapat dua ajaran yang
harus selalu diperhatikan antara umat islam dengan etika terhadap ekosistem
lingkungan. Pertama, rabbul’alamin yang mengajarkan bahwasanya Allah SWT

merupakan tuhan seluruh semesta alam, sehingga Allah SWT bukan merupakan

tuhan manusia semata akan tetapi tuhan seluruh alam sehingga semua di hadapan
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Allah SWT adalah sama. Kedua, rahmatal lil’alamin yang berarti manusia
diberikan amanah agar semua perilakunya berdasarkan kasih sayang terhadap
seluruh alam. Jika seorang muslim memaknai rabbul’alamin dan rahmatal
lil’alamin dengan baik, maka seorang muslim tidak akan merusak alam lingkungan.
Sintesis senyawa basa Schiff secara konvensional dapat meningkatkan
penggunaan bahan yang berbahaya bagi manusia dan lingkungan, sehingga
diperlukan metode sintesis untuk senyawa basa Schiff yang lebih efektif, yaitu
melalui metode green synthesis. Aspek green synthesis diantaranya meliputi
sintesis senyawa basa Schiff menggunakan iradiasi gelombang microwave, sintesis
menggunakan sonikasi, serta metode stirrer dengan menggunakan pelarut air
(Thomas dkk., 2009). Kelebihan aspek green synthesis metode stirrer dengan
menggunakan pelarut air, antara lain yaitu (a) murah, tidak mudah terbakar, tidak
beracun, dan aman digunakan (b) sifat fisika dan kimianya yang unik sehingga
dapat meningkatkan reaktivitas atau selektivitas, dimana tidak mungkin tercapai
apabila menggunakan pelarut organik, dan (c) mengurangi penggunaan dan
pembentukan hasil samping yang berbahaya bagi manusia dan lingkungan serta
hemat energi karena reaksi dilakukan pada suhu ruang (Bhagat dkk., 2012).
Penggunaan katalis asam dalam sintesis senyawa basa Schiff dapat
menurunkan % produk yang dihasilkan. Hal tersebut dikarenakan adanya katalis
asam dalam reaksi pembentukan senyawa basa Schiff dapat menyebabkan sebagian
amina primer yang berfungsi sebagai nukleofil terprotonkan sehingga
konsentrasinya menurun (Fessenden dan Fessenden, 1982). Ali dkk. (2020)
mensintesis senyawa basa Schiff dari benzil hidrazinkarboditioat dan oktil
hidrazinkarboditioat sebagai amina primer dan 2-formiltiofena sebagai karbonil

menggunakan metode stirrer dengan pelarut air serta metode penggunaan katalis
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alami. Berdasarkan penelitian tersebut rendemen yang diperoleh menggunakan
metode stirrer dengan pelarut air sebesar 95% dengan waktu reaksi 30 menit,
sedangkan untuk metode penggunaan katalis asam alami sebesar 89% dengan
waktu reaksi 60 menit.

Sintesis senyawa basa Schiff dengan metode stirrer memiliki % hasil yang
relatif tinggi jika dibandingkan dengan metode konvensional. Rao dkk. (2010)
mensintesis basa Schiff dari senyawa salisilaldehida dengan 1,2-diaminobenzena
menggunakan metode stirrer (green synthesis) dan metode konvensional,
rendemen yang dihasilkan berturut-turut sebesar 97% dan 52%. Beberapa peneliti
sebelumnya telah melakukan penelitian tentang sintesis Basa Schiff menggunakan
metode stirrer dengan pelarut air, Thomas dkk. (2009) mensintesis lima senyawa
basa Schiff dari senyawa ioniazida (sebagai amina primer) dan lima senyawa
aldehida yang berbeda (sebagai karbonil) menggunakan metode konvensional dan
metode stirrer menggunakan pelarut air, basa Schiff dari ioniazida dan karbonil
(benzaldehida; 2-hidroksibenzaldehida; 4-metoksibenzaldehida; 3-fenilprop-2-
enal; serta 4-hidroksibenzaldehida) yang telah menggunakan metode konvensional
berturut-turut memperoleh rendemen sebesar 83,28%; 82,98%, 97,25%, 72,58%
dan 82,98%. Sedangkan untuk metode stirrer berturut-turut memperoleh rendemen
sebesar 95%, 89,28%, 98,29%, 79,68% dan 88,82%. Jarrahpour dan Khalili (2006)
mensintesis senyawa basa Schiff dari senyawa isatin dan 5-fluoroisatin pada suhu
ruang menggunakan metode strirrer dengan pelarut air menghasilkan rendemen
sebesar 99%.

Basa Schiff selain berfungsi sebagai anti kanker, juga dapat dimanfaatkan
sebagai anti bakteri (Jayaprakash dkk., 2016). Untuk mengetahui potensi senyawa

basa Schiff sebagai anti kanker dan anti bakteri, maka diperlukan adanya metode
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awal (uji toksisitas). Salah satu uji toksisitas yang dapat digunakan vyaitu
menggunakan metode BSLT (Brine Shrimp Lethality Test) (Khartik dkk., 2016).
Uji mematikan in-vivo merupakan uji sederhana yang dilakukan pada organisme
udang Bhrine dan digunakan sebagai alat untuk memandu (screening), fraksinasi
dan fisiologis senyawa aktif pada hasil sintesis dan produk alami. Metode ini
ditunjukkan terhadap kematian 50% larva udang Brine serta hasil uji kemudian
dihitung sebagai LCso (Median Letal Concentration) (Jayaprakash dkk., 2016).

Anis dkk. (2013) melakukan uji tokisisitas pada larva udang Artemia
salina L. menggunakan senyawa basa Schiff  hasil reaksi antara 4-
nitrobenzaldehida dengan 2-amino-5-klorobenzopropanon. Hasil uji toksisitas
menunjukkan nilai LDso sebesar 50,13 p/ml. Khartik dkk. (2016) melakukan uji
sitoksisitas menggunakan senyawa basa Schiff hasil sintesis dari 4-
(metiltio)benzaldehida dengan dua senyawa amina yang berbeda yaitu 2,6-
dimetilpirimidin-4-ol dan N-(2,5-dimetilfenil)-4-(piridin-4-il)pirimidin-2-amina.
Hasil uji sitoksisitas berturut-turut sebesar 80% dan 90%. Jayaprakash dkk. (2016)
menunjukkan bahwasanya uji toksisitas dari senyawa hasil reaksi L-trypthopan dan
2-dihidroksibelzaldehida mempunyai nilai LCso sebesar 130,32 ug/mL. Malakyan
(2016) menunjukkan hasil uji sitoksisitas senyawa basa Schiff dari L-trypthopan
dengan 2-formilpiridina dan 4-formilpiridina terhadap sel KCL-22 berturut-turut
mempunyai nilai LCso sebesar 56 + 9,1 uM/mL dan 100 = 6,5 uM/mL.

Berdasarkan hasil penelitian-penelitian tersebut, pada penelitian ini akan
dilakukan sintesis senyawa basa Schiff dari senyawa 4-formilpiridina dan p-
anisidina menggunakan metode stirrer dengan menggunakan pelarut air dengan
variasi waktu stirrer. Variasi waktu stirrer digunakan dalam penelitian ini

dikarenakan untuk mengetahui pengaruh waktu stirrer terhadap % hasil senyawa
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basa Schiff yang di sintesis, seperti halnya penelitian-penelitian sebelumnya yang
telah mensintesis senyawa basa Schiff menggunakan metode stirrer dengan pelarut
air dengan waktu yang berbeda-beda. Rao dkk. (2010), mensintesis basa Schiff dari
senyawa 1,3-diaminobenzena dengan berbagai variasi aldehida aromatik selama 5-
22 menit menghasilkan rendemen sebesar 96-98%. Selain itu pula, Zarei dan
Jarrahpour (2011), mensintesis basa Schiff dari azoaldehida dengan berbagai jenis
amina menggunakan variasi waktu 30-45 menit menghasilkan rendemen sebesar
97-100%. Rendemen hasil sintesis dari beberapa peneliti dengan perbedaan variasi

waktu stirrer dapat dilihat pada Tabel 1.1.

Tabel 1.1 Persen hasil sintesis berdasarkan variasi waktu stirrer
Waktu

Referensi Sampel stirrer Rendemen
. (%)
(menit)
Rao dkk. (2010) 1,3 diamino benzena dan 3- 5 98
hidroksi benzaldehida
1,3 diamino benzena dan 4- 10 9%
hidroksi benzaldehida
1,3 diamino benzena dan
benzaldehida 20 %
1,3 diamino benzena dan 4-
kloro benzaldehida 22 7
Zarei dan Jarrahpour  azoaldehida dan 4-metoksi 30 100
(2021) anilina
azoaldehida _dgn 3-metoksi 30 99
anilina
azoaldehida dan m-toluidina 45 98
azoaldehida dan p-toluidina 45 99

Oleh karena itu, waktu stirrer yang digunakan pada penelitian ini adalah 15, 30 dan
45 menit. Hasil sintesis senyawa basa Schiff dikarakterisasi secara fisika dan
kimia, baik karakterisasi menggunakan Fourier Transform Infra Red (FTIR) serta
Kromatografi Gas-Spektrometri Massa (KG-SM). Senyawa basa Schiff yang
terbentuk kemudian dilakukan uji toksisitas meggunakan metode BSLT

(BrineShrimp Lethality Test) terhadap larva udang Artemia Salina L.



1.2

1.

1.3

1.4

Rumusan Masalah

Berapakah waktu stirrer dalam sintesis basa Schiff dari senyawa 4-
formilpiridina dan p-anisidina yang menghasilkan rendemen tertinggi?
Bagaimana hasil karakterisasi produk sintesis senyawa basa Schiff dari 4-
formilpiridina dan p-anisidina menggunakan metode stirrer dengan pelarut air?
Bagaimana toksisitas senyawa basa Schiff dari 4-formilpiridina dan p-anisidina

menggunakan metode BSLT terhadap larva udang Artemia salina Leach?

Tujuan Penelitian

Mengetahui waktu stirrer dalam sintesis basa Schiff dari senyawa 4-
formilpiridina dan p-anisidina yang menghasilkan rendemen tertinggi.
Mengetahui hasil karakterisasi produk sintesis senyawa basa Schiff dari 4-
formilpiridina dan p-anisidina menggunakan metode stirrer dengan pelarut air.
Mengetahui hasil toksisitas senyawa basa Schiff dari 4-formilpiridina dan p-
anisidina menggunakan metode BSLT terhadap larva udang Artemia salina

Leach.

Batasan Masalah

Perbandingan 4-formilpiridina dan p-anisidina dengan 1:1.

Metode green synthesis yang digunakan adalah metode stirrer dengan pelarut
air.

Variasi waktu stirrer yang digunakan adalah 15, 30 dan 45 menit.

Identifikasi senyawa hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan FTIR dan KG-
SM.

Pengujian toksisitas menggunakan metode BSLT.



1.5 Manfaat Penelitian

Hasil dari penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi ilmiah
mengenai sintesis senyawa basa Schiff dari 4-formilpiridina dan p-anisidina dengan
metode stirrer dengan pelarut air dengan variasi waktu stirrer 15, 30 dan 45 menit,
serta memberikan informasi mengenai karakteristik senyawa basa Schiff dan

toksisitasnya terhadap larva udang Artemia salina L. hasil sintesis.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1 4-Formilpiridina

4-formilpiridina merupakan salah satu turunan dari senyawa piridina yang
mempunyai rumus molekul CeHsNO. 4-formilpiridina juga dikenal sebagai
piridina-4-karboksaldehida, isonikotinaldehida serta merupakan senyawa yang
mempunyai nama IUPAC piridina-4-karbaldehida (Sigmaaldrich, 2020). Senyawa
formilpiridina dapat di sintesis dengan mengoksidasi piridilmetanol dengan
mangan dioksida (MnO.), serta oksidasi metilpiridina dengan selenium dioksida
(Shimizu dkk., 2000).

Berdasarkan sifat fisiknya 4-formilpiridina merupakan senyawa yang
mempunyai bentuk cair (liquid) dengan warna kuning gelap (Sigmaaldrich, 2020).
4 —formilpiridina mempunyai berat molekul 107,11 g'mol™, titik didih 77-78°C
pada tekanan 1,6 KPa, serta mempunyai densitas 1,122 g/cm? (Shimizu dkk., 2000)

dan dapat terlarut dalam air (20 mg/ml pada 20°C) (Sigmaaldrich, 2020).

Gambar 2.1 Struktur 4-formilpiridina (Shimizu dkk., 2000)

2.2 p-Anisidina

p-anisidina merupakan salah satu senyawa turunan anilina yang berupa
padatan abu-abu coklat. p-anisidina juga dikenal sebagai 4-metoksianilina, 4-
aminoanisol, dan 4-metoksibenzenamina (Chaturvedi dan Katoch, 2020). p-

9
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anisidina biasanya dimanfaatkan dalam bidang tekstil, polimer, kilang minyak
(Jafari and Nezamzadeh-Ejhieh, 2017), serta pembuatan azo dye dan bahan kimia
intemediate (Chatuverdi dan Katoch, 2020).

p-anisidina merupakan senyawa organik dengan rumus molekul
NH2CsHsOCHz (S. Abed dkk., 2015). Berdasarkan sifat fisiknya, p-anisidina
memiliki berat molekul 123,15 g/mol (Chaturvedi dan Katoch, 2020), titik didih
243°C dan titik lebur 57,2 °C (S. Abed dkk., 2015). p-anisidina memiliki densitas
1,071 g/cm?® dan dapat terlarut dalam air (Chaturvedi dan Katoch, 2020). Gugus
amina primer (R-NH>) pada senyawa anisidina merupakan gugus yang digunakan
sebagai nukleofil pada sintesis senyawa basa Schiff (Sani dkk., 2017). Sedangkan
gugus metoksi O-CHs pada p-anisidina merupakan pendonor elektron sehingga
dapat meningkatkan kereaktifan pada cincin aromatik atau bisa disebut gugus

pengaktif cincin (McMurry, 2007).

CH,

H,N

Gambar 2.2 Struktur p-anisidina (Chaturvedi dan Katoch, 2020)

2.3 Basa Schiff

Basa Schiff merupakan senyawa yang memiliki gugus fungsi imina atau
gugus azometin (Hameed dkk., 2017). Azometin merupakan senyawa seperti
halnya senyawa aldehida atau keton, akan tetapi pada senyawa azometin gugus
karbonil (C=0) diganti oleh gugus imina (-C=N-) (Sani dkk., 2017). Gugus fungsi

azometin pertama kali ditemukan pada tahun 1864 oleh ilmuwan Jerman yang
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bernama Hugo Schiff, sehingga untuk seterusnya gugus tersebut dinamai merujuk
berdasarkan pada penemunya “Schiff” (Hameed dkk., 2017). Basa Schiff dapat
terbentuk ketika berbagai amina primer bereaksi dengan aldehida atau keton
dibawah kondisi yang spesifik (Kumar dkk., 2017). Struktur dasar untuk basa Schiff
yaitu RsN=CR2R1, dimana R1 merupakan gugus aril atau alkil, R> merupakan atom
hidrogen dan Rs merupakan salah satu dari gugus alkil atau aril (Patil dkk., 2018).

Reaksi pembentukan basa Schiff merupakan reaksi reversibel, amina
primer ketika bereaksi dengan aldehida atau keton akan membentuk senyawa adisi
intermediate tidak stabil yang disebut karbinolamin. Oleh sebab itu, sintesis basa
Schiff sebaiknya dilakukan pada kondisi asam ringan, hal tersebut dikarenakan
amina primer adalah senyawa dasar pembentuk basa Schiff. Amina primer jika
terprotonasi dan menjadi non-nukleofil, maka keseimbangan reaksi akan bergeser
ke Kkiri dan pembentukan karbinolamin tidak dapat terjadi (Xavier and Srividhya,

2014).

NHR NR

R\ /o R NH; — | ||

[#] + (= C —..._-'- c + H,0
| R |\R N
R OH
aldehid atau keton amina primer karbinolamin basa Schiff Air
Gambar 2.3 Reaksi pembentukan senyawa basa Schiff (Xavier and Srividhya,
2014)

Mekanisme pembentukan basa Schiff terdiri dari dua tahapan, pertama-
tama atom bebas nitrogen (NH2) pada amina primer yang bertindak sebagai
nukleofil menyerang atom C karbonil (C=0) pada aldehida atau keton. Pada
tahapan berikutnya, gugus N-H mengalami deprotonasi serta elektron dari ikatan

N-H menekan atom O pada ikatan C-O sehingga membentuk senyawa basa Schiff
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(ikatan ganda C=N) dan molekul air terpisah secara spontan (Sani dkk., 2017).
Pembentukan senyawa imina yang optimal pada sintesis basa Schiff tergantung

pada tingkat pemisahan air pada tahap air reaksi yaitu pada tahapan kedua (Patil

dkk., 2012).
(n i
NP AN
—_— NZ | R,
R | R,
H
H
Amina primer Karbonil (aldehida/keton)
H
\O:
)\ - | |
H,0 >‘|3\
N R,
"R,
basa Schiff Air Karbinolamin

Gambar 2.4 llustrasi mekanisme pembentukan senyawa basa Schiff (Wang, 2010)

Produk senyawa basa Schiff yang terbentuk akibat reaksi amina primer
dengan aldehida alifatik, akan memiliki kestabilan yang relatif lebih rendah dan
mudah dipolimerisasi jika dibandingkan dengan senyawa basa Schiff hasil produk
amina primer dan aldehida aromatik. Hal tersebut dikarenakan produk hasil sintesis
senyawa basa Schiff dari amina primer dan aldehida aromatik memiliki sistem
konjugasi yang lebih panjang dibandingkan hasil produk amina primer dengan

aldehida alifatik (Hameed dan Hassan, 2014).
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2.4 Sintesis Senyawa Basa Schiff Menggunakan Metode Stirrer dengan
Pelarut Air

Sintesis senyawa basa Schiff dapat dilakukan menggunakan dua cara,
yaitu menggunakan metode konvensional serta menggunakan metode greeen
chemistry. Metode konvensional merupakan metode sintesis senyawa basa Schiff
yang dapat dilakukan meliputi penggunaan katalis asam (J.M dkk., 2016) dan
pelarut organik (Shamin dkk., 2016), sedangkan metode green chemistry
merupakan metode sintesis meliputi penggunaan katalis asam alami (Jadhao dan
Patil, 2016) dan pelarut air (Rao dkk., 2010). Secara umum sintesis menggunakan
metode konvensional memiliki beberapa kekurangan dibandingkan dengan green
chemistry, yaitu waktu yang lama, pelarut yang mudah menguap, katalis asam yang
beracun, serta membutuhkan energi tinggi (Hasanah dkk., 2017).

Green chemistry merupakan metode yang memiliki tujuan untuk
membentuk atau mengembangkan metode kimia ataupun produk terbaru yang dapat
mengurangi polusi terhadap lingkungan, green chemistry memiliki 12 prinsip yaitu
sebagai berikut (Bhandari dan Raj, 2017):

1. Mencegah timbulnya limbah

2. Ekonomi atom

3. Menghasilkan zat yang mengurangi toksisitas bagi kesehatan manusia dan
lingkungan

4. Produk kimia dirancang untuk menjaga efektivitas dan mengurangi toksisitas

5. Mengurangi penggunaan pelarut dan agen pemisah

6. Minim penggunaan energi selama reaksi berlangsung

7. Menggunakan bahan baku yang dapat diperbarui

8. Menghindari turunan yang tidak diperlukan
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9. Lebih banyak menggunakan reagen katalis daripada reagen stoikiometrik
10. Merancang produk agar menghasilkan produk degradasi yang tidak
berbahaya
11. Mengembangkan metode analisis yang tepat dalam pemantauan dan
pengendalian proses
12. Secara inheren merupakan tindakan pencegahan yang cukup untuk reaksi
kimia yang lebih aman
Sintesis senyawa basa Schiff menggunakan metode green chemistry
memiliki beberapa keuntungan dibandingkan menggunakan metode konvensional
antara lain, yaitu penggunaan energi yang sedikit pada saat reaksi sehingga dapat
meningkatkan hasil produksi, ekonomis, serta sedikit penggunaan pelarut dan agen
pemisah sehingga tidak menimbulkan racun bagi kesehatan dan lingkungan hidup
manusia (Bhandari dan Raj, 2017). Sintesis basa Schiff menggunakan metode green
chemistry telah banyak dilakukan oleh peneliti sebelumnya, salah satunya yaitu
menggunakan metode stirrer dengan pelarut air (Rao dkk., 2010), katalis asam
alami (Bhai. R., 2014), penggerusan tanpa menggunakan katalis dan pelarut
(Hasanah dkk., 2017), penggerusan menggunakan katalis asam alami (Patil dkk.,
2012), serta menggunakan microwave dengan pelarut air (Bhagat dkk., 2013).
Sintesis senyawa basa Schiff menggunakan metode stirrer dengan pelarut
air merupakan salah satu metode sintesis dari green chemistry. Dalam metode ini,
reaktan-reaktan yang telah dicampurkan kemudian di stirrer dalam suhu kamar
dalam beberapa menit sampai terbentuk endapan (basa Schiff) (Bhagat dkk., 2013).
Menurut Rao dkk. (2010), penggunaan air pada reaksi pembentukan senyawa basa

Schiff menggunakan metode stirrer, dikarenakan air mempunyai sifat yang tidak
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beracun, aman, murah, serta tidak menyebabkan ancaman polusi terhadap
lingkungan. Ketika proses stirrer, terbentuk energi panas yang dihasilkan akibat
konveksi energi mekanik menjadi energi panas (pada saat proses pengadukan).
Energi panas yang dihasilkan dapat menyebabkan percepatan laju reaksi, sehingga
menjadi pendorong untuk mereaksikan molekul dengan lebih baik (Sana dkk.,
2012).

Peneliti sebelumnya telah melakukan sintesis basa Schiff menggunakan
metode stirrer dengan pelarut air. Menurut Lancaster (2002), penggunaan air
sebagai pelarut dapat mempercepat reaksi sehingga waktu yang dibutuhkan
berkurang. Percepatan reaksi tersebut dapat menghasilkan rendemen yang lebih
besar jika dibandingkan menggunakan pelarut organik. Perbandingan hasil sintesis
pelarut air serta pelarut organik pada sintesis senyawa basa Schiff menggunakan

metode stirrer dapat dilihat pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1 Perbandingan metode stirrer menggunakan pelarut air dan pelarut organik

Wakiu Rendemen
Referensi Basa Schiff Pelarut stirrer
. (%)
(menit)
Rao dkk. (2020) (E)-benzil 2-(tiofen-2- air 30 95

ilmetilena)hidrazinkarboditioat

Chinthiraikumar (E)-2-metoksi-6-(((piridin-2- metanol  120-180 84

(2016) ilmetil)imino)metil)fenol
2-((E)-1-(2-((E)-1-(2-
Jawoor dkk. _ \E)
(2018) hidroksifenil) etanol  180-240 75

etilidenaamino)etilamino)etil)fenol
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2.5 Uji Karakterisasi Senyawa Basa Schiff dari 4-Formilpiridan dan p-
Anisidina
2.5.1 Uji Karakterisasi FTIR
Fourier Transform Infrared (FTIR) spektroskopi merupakan suatu metode
pengukuran arsorpsi (atau transmisi) radiasi inframerah oleh suatu materi, serta
fungsi panjang gelombang (atau frekuensi) dari materi tersebut. Hasil yang
diperoleh merupakan plot ardsorpsi (atau transmisi) pada sumbu X dengan panjang
gelombang (atau frekuensi) pada sumbu Y. Radiasi Inframerah (IR) merupakan
suatu radiasi elektromagnetik pada panjang gelombang sekitar 0,78 pm (780 nm) -
1000 pm. Daerah spektra radiasi elektromagnetik pada FTIR dibagi atas 3 bagian,
yaitu daerah inframerah dekat (NIR), inframerah menengah (MIR), dan inframerah
jauh (FIR). Radiasi inframerah mempunyai panjang gelombang yang lebih panjang
jika dibandingkan dengan radiasi ultraviolet (UV) serta lebih pendek daripada

panjang gelombang microwave. Tabel 2.2 merupakan rentang daerah spektra yang

umum pada radiasi elektromagnetik (Gaffney dkk., 2012).

Tabel 2.2 Daerah spektra pada radiasi elektromagnetik

Daerah spektra Panjang gelombang (A) (um) Frekuensi spasial (V) (cm™)

UV Jauh 0.01-0.02 1,000,000-50,000
UV Dekat 0.02-0.38 50,000-26,300
UV-Visible 0.38-0.78 26,300-12,800
Inframerah dekat 0.78-3.0 12,800-4000
Inframerah menengah 3.0-50 4000-200
Inframerah jauh 50-1000 200-10
Microvawe 1000-1,000,000 10-0,01

Spektrum IR yang diperoleh dari spektrometer FTIR biasanya terletak di
daerah middle-IR (atau daerah menengah) yaitu pada rentang 2,5-15 pum antara
4000-666 cm™. Energi transisi yang sesuai terhadap perubahan tingkat energi
vibrasi pada banyak gugus fungsi terletak di daerah middle-IR (4000-400 cm™)

dengan demikian munculnya kelompok adsorpsi pada daerah tersebut dapat
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digunakan untuk menentukan apakah terdapat gugus fungsi tertentu yang berada
dalam suatu molekul. Tabel 2.3 merupakan jenis ikatan dan nilai panjang

gelombang pada spektra FTIR (Mohammed dkk., 2017).

Tabel 2.3 Adsorpsi panjang gelombang inframerah dari berbagai jenis ikatan

Jenis ikatan Senyawa Panjang gelombang (cm)
C-H Alkana 3000-2850
Alkena 3100-3000
Senyawa aromatik 3150-3050
Alkuna 3000
C=C Alkena 1680-1600
Senyawa aromatik 1600 dan 1475
Cc=C Alkuna 2250-2100
C=0 Aldehida 2900-2800
Keton 1725-1705
Asam karboksilat 1725-1700
Ester 1750-1730
Amida 1680-1630
Anhidrida 1810 dan 1760
Asam Klorida 1800
O-H Alkohol, Fenol 3400-3200
C-N Amina 1350-1000
C=N Imina dan Oxima 1690-1640
C=N Nitril 2260-2240

Menurut P. Shamly dkk. (2018), senyawa basa Schiff (C=N) mempunyai
spectra IR yang khas terdapat pada pita serapan 1680-1580 cm™ dengan intensitas
adsorpsi menegah atau kuat. Habibi dkk. (2017), mensintesis senyawa basa Schiff
dari  2-formilpiridina dan 4-nitro-o-fenilenadiamina lalu dikarakterisasi
menggunakan FTIR menghasilkan pita serapan pada 1647 cm™. Kemudian Lovely
dan Christudhar (2013), mengkarakterisasi senyawa basa Schiff dari 4-
formilpiridina dan 3-aminopiridina menghasilkan pita serapan yang diperoleh pada
daerah 1591 cm™. Sedangkan P. Shamly dkk. (2018), mengkarakterisasi senyawa

basa Schiff dari salisilaldehida dan anilina menghasilkan pita serapan pada 1678
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cmt. Gambar 2.5 merupakan spektra IR senyawa basa Schiff dari salisilaldehida

dan anilina.
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Gambar 2.5 Spektra-spektra IR senyawa basa Schiff dari salisilaldehida dan anilina
(P. Shamly dkk., 2018)
2.5.2 Uji Karakterisasi KG-SM
GC-MS (Gas Chromatography-Mass Spectrometry) atau KG-SM
merupakan suatu metode kombinasi dari dua teknik analisa yang berbeda, yaitu
teknik analisa kromatografi gas dan spektrometri massa (Rifai dkk., 2018). Gambar

2.6 merupakan elemen dasar sistem GC-MS.



19

Alternative Data - i
- IR, NMR, UV
Preparation
GAS
CHROMATOGRAPH |

GC/MS  Interfoce

MS 10N SOURCE
COMPUTER | - —— ———— —— || ] I

I mass spectrum

DATA INTERPRETATION

RESWLTS

* Chromatograms

* Mass Specira

+ Mass Chromatogroms

s Selected lon Monitoring

« Compound Retention Time/ index
# Library Search

+ Compound Identification

« Quantitation

Gambar 2.6 Sistem dasar Gas Chromatography-Mass Spectrometry (Karasek dan
Clement, 1988)

Gas Chromatography (GC) merupakan tipe umum teknik analisa yang
sering digunakan dalam pemisahan suatu bahan kimia, perbedaan dasar antara Gas
Chromatography (GC) dengan teknik kromartografi yang lain yaitu penggunaan
gas sebagai fase gerak. Fase gerak dalam Gas Chromatography pada umumnya
merupakan gas inert seperti nitrogen, helium, atau argon atau gas dengan massa
rendah seperti hidrogen. Dikarenakan kepadatan fase gerak (gas) dalam Gas
Chromatography rendah, hal tersebut menyebabkan senyawa yang dimasukkan
atau disuntikkan ke dalam kolom GC tidak akan memiliki interaksi yang besar
terhadap fase gerak sehingga fase gerak hanya bertindak untuk meneruskan atau
membawa campuran senyawa terlarut yang mudah menguap melalui kolom yang
mengandung fase diam (Rifai dkk., 2018).

Pemisahan zat terlarut dalam Gas Chromatography didasarkan pada
perbedaan tekanan uap dari senyawa yang disuntikkan atau dimasukkan serta

perbedaan interaksi antara senyawa yang disuntikkan dengan fase diam (kolom).
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Senyawa yang memiliki tekanan uap lebih rendah akan lebih mudah keluar, jika
dibandingkan dengan senyawa yang memiliki tekanan uap besar (Rifai dkk., 2018).

Mass Spectrometry (MS) merupakan suatu teknik analisa sangat kuat yang
digunakan untuk menguantifikasi senyawa yang sudah diketahui, menjelaskan
struktur dan sifat-sifat kimia pada molekul-molekul yang berbeda, serta untuk
identifikasi senyawa yang belum diketahui dalam suatu sampel. Mass Spectrometry
mempunyai proses yang sangat lengkap dalam teknik analisanya, hal tersebut
mencakup konversi atau perubahan sampel menjadi ion-ion gas, baik dengan
fragmentasi atau tanpa fragmentasi, yang kemudian ion-ion gas tersebut akan
mengalami Kkarakterisasi rasio spektra massa (m/z) serta kelimpahan relatif dari
setiap ion tersebut (Caballero dkk., 2016).

Secara umun, Mass Spectrometry mempunyai instrumen yang terdiri dari
tiga komponen utama; yaitu sumber ion yang berfungsi sebagai penghasil ion-ion
gas dari senyawa yang sedang dipelajari, mass analyzer untuk memecah
(fragmentasi) ion-ion menjadi komponen massa yang khas sehingga sesuai dengan
rasio spektra massa (m/z), serta detektor untuk mendeteksi ion serta mencatat
kelimpahan relatif dari setiap ion-ion yang sudah mengalami fragmentasi
(Caballero dkk., 2016).

Shamin dkk. (2017), mengkarakterisasi senyawa basa Schiff dari 4-
formilpiridina dan 2-amino-benzaldehida diperoleh ion molekular (M*) pada m/z
199,08. Sedangkan, Adawiyah (2017) mengkarakterisasi senyawa basa Schiff dari
vanilin dan p-anisidina menggunakan GC-MS menghasilkan ion molekular pada
m/z 257, 242 dan 227, dengan fragmentasi ion yang memungkinkan sebagai

berikut:
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Gambar 2.7 Fragmen ion basa Schiff dari vanilin dan p-anisidina (Adawiyah, 2017)

2.6 Uji Tokisisitas Senyawa Basa Schiff Menggunakan Metode BSLT

Brine Shrimp Lethality Test (BSLT) merupakan suatu metode analisa yang
sering digunakan untuk uji tokisistas. Uji ini merupakan suatu uji pendahuluan yang
digunakan untuk mengetahui berbagai bioaktivitas dari suatu sampel (Zuraida,
2018). Keunggulan dari penggunaan uji toksisitas menggunakan Brine Shrimp
Lethality Test (BSLT) yaitu; cepat, sederhana, syarat yang rendah, kokoh, tidak
mahal serta tingkat pengulangan yang tinggi (Hamidi dkk., 2014).

Pengujian toksisitas menggunakan metode Brine Shrimp Lethality Test
didasarkan pada jumlah larva udang dari artemia salina yang meninggal setelah 24
jam dalam larutan ekstrak. Hasil uji toksisitas menggunakan metode Brine Shrimp
Lethality Test dapat dinyatakan dengan Median Letal Concentration (LCso). Letal
Concentration merupakan jumlah konsentrasi optimum yang dapat membunuh
50% organisme dalam suatu perlakuan, dalam hal ini larva udang dari Artemia

salina. Nilai LCso dapat diperolen menggunakan data yang dianalisa melalui
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komputer dengan probit analysis, nilai LCso ketika lebih rendah dari 1000 pg/ml
menunjukkan adanya aktivitas toksisitas dalam ekstrak larutan. Penggolongan
aktivitas toksisitas berdasarkan nilai LCso dapat dibedakan menjadi lima kategori

(Salusu dkk., 2019).

Tabel 2.4 Tingkat toksisitas berdasarkan nilai LCsg
Tingkat toksisitas LCso (ng/mL)

Tidak toksik >1000
Rendah 500-1000
Sedang 200-500
Tinggi 100-200

Sangan Tinggi 1-100

Potensi senyawa basa Schiff berdasarkan nilai LCso pada uji toksisitas
menggunakan metode Brine Shrimp Lethality Test (BSLT) dapat dilihat pada tabel

2.5 (Rosyidah dkk., 2020).

Tabel 2.5 Potensi senyawa basa Schiff berdasarkan nilai LCso

LCso (ug/mL) Potensi
0-30 Anti kanker
30-200 Anti bakteri
200-1000 Pestisida

Chithiraikumar dan Neelakantan (2015), melakukan uji toksisitas
menggunakan senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan pikoliamina terhadap MCF
(sel kanker payudara pada manusia) serta MIA-Pa-Ca-2 (sel kanker pankreas pada
manusia) diperoleh nilai LCso sebesar 90 + 0,18 dan 98 + 0,18 uM. Sedangkan itu,
Lewkowski dkk. (2019), melakukan uji toksisitas terhadap sel kanker L929 dan
HeLa menggunakan senyawa basa Schiff dari p-anisidina dan 5-nitrofuran-2-

karbaldehida memperoleh nilai LCso 11,93 dan 16,23 pg/mL.
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2.7 Artemia Salina L.
Artemia salina L. Merupakan hewan uji yang digunakan dalam metode
BSLT (Brine Shrimp Lethality Test) Artemia salina (L.) merupakan anthropoda air
primitif (salt lakes) dari keluarga artemiidae dengan umur 100 juta tahun. Pada
tahun 1758 Linny mendeskripsikan anthropoda air tersebut sebagai Cynser Salinus,
akan tetapi 61 tahun kemudian tepatnya pada tahun 1819 Leach memasukkannya
ke dalam Genus Artemia salina (Dumitrascu, 2011). Artemia salina L. mempunyai

klasifikasi sebagai berikut (Asem dkk., 2010) :

Kingdom : Animalia
Phylum : Arthropoda
Subphylum : Crustacea

Class : Branchiopoda
Ordo : Anostraca
Family : Artemiidae
Genus : Artemia Leach
Species . Artemia salina L.

Larva udang Artemia salina L. sebagai uji toksisitas metode BSLT

ditunjukkan pada gambar 2.8

Gambar 2.8 Larva udang Artemia salina L. (Dumitrascu, 2011)

Larva udang Artemia salina L. yang sudah menetas disebut dengan

Nauplia. Nauplia mempunyai warna keputih-putihan. Pertumbuhan optimum
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Nauplia yaitu pada 28°C dan 35 ppt salinitas, sedangkan batas suhu kematian
Nauplia yaitu pada 0°C dan 37-38°C (Dumitrascu, 2011).

Uji toksisitas menggunakan metode BSLT (Brine Shrimp Lethality Test)
dapat ditinjau dari tingkat kematian larva udang Artemia salina (L.). Kematian larva
udang Artemia salina L. diduga disebabkan oleh terhalangnya proses transpor
elektron aktif akibat pembentukan ikatan hidrogen antara atom H dari gugus
hidroksi yang tersubstitusi pada senyawa basa Schiff dengan protein integral dalam
membran sel, sehingga pemasukan ion Na* ke dalam membran sel udang Artemia
salina L. menjadi tidak terkendali dan menyebabkan pecahnya membran sel

(Cahyana dan Pratiwi, 2015).

2.8 Sintesis Senyawa Basa Schiff Menggunakan Metode Stirrer Menurut
Pandangan Islam

Sintesis basa Schiff menggunakan metode stirrer dengan pelarut air
merupakan salah satu metode green chemistry yang berupaya agar dapat
mengurangi polusi tehadap lingkungan. Manusia sebagai khalifah di bumi
seharusnya tetap menjaga lingkungan baik alam dan manusia, sebagaimana firman

Allah SWT dalam Al-Qur’an surah Ar-Rum ayat 41 :
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Artinya:

“Telah nampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan karena perbuatan
tangan manusia, supaya Allah merasakan kepada mereka sebahagian dari (akibat)
perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke jalan yang benar)”.
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Kata (dzahara) berarti sesuatu terjadi di permukaan bumi yang
mengisyaratkan nampak dan terang serta diketahui dengan jelas. Sedangkan kata
al-fasad menurut Al-Ashfahani merupakan keluarnya sesuatu dari keseimbangan,
baik sedikit ataupun banyak. Arti fasad menurut beberapa ulama dikaitkan dengan
arti kemusyrikan atau pembunuhan, akan tetapi hal tersebut tidak mempunyai bukti
dasar yang kuat sehingga ulama kontemporer memahami arti tersebut sebagai
kerusakan lingkungan dikarenakan ayat di atas mengaitkan kata fasad dengan kata
darat dan laut. Ayat di atas menjelaskan dan menyebutkan bahwasanya kata fasad
tempat terjadinya di laut dan di darat. Hal tersebut mengisyaratkan bahwasanya
lautan dan daratan telah mengalami kerusakan, baik terjadi pembunuhan atau
perampokan, ataupun terjadi kerusakan lingkungan sehingga terjadi
ketidakseimbangan serta mengurangi manfaat daerah daratan dan lautan. Salah satu
contoh Kketidakseimbangan yang terjadi yaitu ekosistem laut mengalami
pencemaran sehingga mengakibatkan ikan banyak yang mengalami kematian dan
menyebabkan hasil tangkapan nelayan menjadi berkurang, serta daratan menjadi
semakin panas akibat global warming sehingga terjadi kemarau yang panjang
(Shihab, 2000).

Ayat di atas menjelaskan bahwasanya kerusakan yang kita rasakan zaman
sekarang ini baik di darat maupun di laut merupakan akibat dari setiap kegiatan dan
aktivitas atau kebijakan-kebijakan manusia yang tidak memerhatikan ekosistem
dan keberlangsungan makhluk hidup, baik yang di darat dan di laut. Nabi
Muhammad SAW juga mengingatkan umat manusia tentang selalu menjaga

lingkungan, salah satu sabda Beliau yaitu :
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Artinya:

“Dari Muadz Bin Jabal berkata, saya mendengar Rasulullah SAW bersabda:
takutlah kalian pada tiga perbuatan yang dilaknat. Pertama, buang air besar di
jalan, kedua di sumber air dan ketiga di tempat berteduh” (HR. Ibnu Majah).

Rasulullah SAW pada ayat di atas sangat jelas mengapresiasi terhadap
kelestarian lingkungan, pembuangan limbah (kotoran manusia) dan limbah kimia
merupakan salah satu hal yang dilaknat oleh Allah SWT karena dapat menyebabkan
ekosistem di darat dan di laut menjadi tidak seimbang. Sintesis senyawa basa Schiff
secara konvensional dapat meningkatkan limbah bahan kimia yang berbahaya dan
dapat menyebabkan ekosistem menjadi tidak seimbang, sehingga dewasa ini
diperlukan metode yang dapat mengurangi penggunaan limbah kimia, salah satunya
melalui metode green chemistry menggunakan pelarut air. Metode green chemistry
menggunakan pelarut air merupakan metode sintesis bahan kimia yang memiliki
peran penting dalam pencegahan polusi, hal tersebut dikarenakan sedikit
penggunaan pelarut yang berbahaya dan agen pemisah sehingga tidak menimbulkan
racun bagi kesehatan manusia dan lingkungan hidup (Bhandari dan Raj, 2017).

Manusia sebagai khalifah di bumi adalah makhluk ciptaan Allah SWT
yang paling sempurna, akan tetapi pada awal mula penciptaannya atau
kehidupannya manusia adalah makhluk yang penuh akan kekurangan salah satunya
yaitu dalam bidang ilmu pengetahuan. Allah SWT berfirman dalam surah An-Nahl

ayat 78 :
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Artinya:

“Dan Allah mengeluarkan kamu dari perut ibumu dalam keadaan tidak
mengetahui sesuatu pun, dan Dia memberi kamu pendengaran, penglihatan dan
hati, agar kamu bersyukur”.

Firman Allah SWT dalam Kkata /a ta lamuna syai’an yang mempunyai arti
tidak mengetahui sesuatu apapun merupakan rujukan bahwasanya manusia lahir
tidak memiliki pengetahuan sedikit pun tentang pengetahuan hasbiy atau
pengetahuan yang diperoleh dengan upaya manusiawi. Manusia sejak lahir
sejatinya merupakan kertas putih kosong yang belum ditulisi satu huruf pun.
Sedangkan kata al-af”idah merupakan jamak dari kata fi:'ad yang mempunyai arti
akal (Shihab, 2000).

Ayat di atas menjelaskan bahwasanya manusia merupakan makhluk yang
tidak memiliki pengetahuan apapun. Akan tetapi, manusia merupakan makhluk
yang berbeda jika dibandingkan dengan makhluk lain. Hal tersebut dikarenakan
manusia sejak lahir dianugerahkan akal pikiran oleh Allah SWT, sehingga dengan
berlalunya waktu, manusia akan mempelajari sesuatu dan melahirkan ilmu
pengetahuan. Dewasa ini, manusia dituntut agar selalu menggunakan akal dan
pemikirannya agar dapat memecahkan permasalahan yang dihadapi. Salah satu
permasalahan yang dihadapi manusia pada zaman modern ini yaitu tentang obat-
obatan yang dapat mengobati penyakit. Oleh karena itu, sebagai muslim kita
sejatinya harus mengetahui bahwasanya Allah SWT menciptakan segala sesuatu

penyakit juga menciptakan obat penawarnya. Hal tersebut sebagaimana sabda

Rasulullah SAW:
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Artinya:
“Tidaklah Allah menurunkan penyakit kecuali dia juga menurunkan
penawarnya.” (HR Bukhari).

Hadist di atas menjelaskan bahwasanya segala penyakit akan mempunyai
obat penawarnya, oleh karena itu manusia patutnya selalu berikhtiar salah satunya
dengan menciptakan obat yang dapat mengobati penyakit tersebut. Salah satu obat
yang memiliki banyak manfaatnya dalam kehidupan adalah senyawa basa Schiff.
Senyawa basa Schiff merupakan suatu senyawa hasil sintesis akibat pemikiran-
pemikiran peneliti terdahulu, senyawa basa Schiff mempunyai banyak manfaat

salah satunya yaitu sebagai senyawa antioksidan (Chen dkk., 2020) dan anti kanker

(Shokrollahi dkk., 2019).
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METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan dengan skala laboratorium pada bulan
Oktober-Februari 2021 di Laboratorium Organik Jurusan Kimia Fakultas Sains dan
Teknologi Universitas Islam Negeri (UIN) Maulana Malik lbrahim Malang.
Karakterisasi hasil penelitian menggunakan FTIR dilakukan di Universitas
Brawijaya Malang, sedangkan karakterisasi menggunakan KG-SM dilakukan di

Universitas Gajah Mada Yogyakarta.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini antara lain yaitu seperangkat
alat gelas, bola hisap, botol semprot, kertas saring, spatula, neraca analitik, hotplate,
bejana penetas, desikator, tabung vial, alumunium foil, mikropipet ukuran 5-1000
uL, melting point apparatus STUART tipe SMP11, pipa kapiler, spektrofotometer
FTIR SHIMADZU tipe IRSpirit-T dan spektrometer KG-SM VARIAN QP-

2010S/SHIMADZU.

3.2.2 Bahan
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu 4-formilpiridina
p.a (Merck), p-anisidina p.a (Merck), dimetil sulfoksida (DMSO), larutan ragi roti,

KBr, kloroform, air laut, larva udang Artemia salina L. dan akuades.

29
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3.3 Rancangan Penelitian
Rancangan penelitian ini terdiri dari beberapa tahapan-tahapan penelitian
yaitu terdiri dari sintesis senyawa basa Schiff dari 4-formilpiridina dan p-anisidina
menggunakan metode stirrer dengan pelarut air. Kemudian dilakukan uji analisa
deskriptif baik secara analisa kualitatif dan kuantitatif, secara kualitatif senyawa
basa Schiff diidentifikasi berdasarkan bentuk fisik berupa padatan dan warna
produk serta sifat fisik berupa titik leleh produk, sedangkan secara kuantitatif
senyawa basa Schiff diidentifikasi berdasarkan persentase produk yang dihasilkan.
Karakterisasi senyawa basa Schiff dilakukan menggunakan spektrofotometer FTIR
dan GC-MS. Selanjutnya senyawa basa Schiff yang dihasilkan dilakukan uji

toksisitas menggunakan metode Brine Shrimp Lethality Test (BSLT).

3.4 Tahapan Penelitian
Tahapan-tahapan dalam penelitian ini antara lain sebagai berikut:

1. Sintesis senyawa basa Schiff dari 4-formilpiridina dan p-anisidina (1;1)
menggunakan metode stirrer dengan pelarut air serta variasi waktu 15, 30 dan
45 menit.

2. Karakterisasi produk sintesis menggunakan spektrofotometer FTIR.

3. Karakterisasi produk sintesis menggunakan KG-SM.

4. Uji toksisitas senyawa basa Schiff menggunakan metode Brine Shrimp
Lethality Test (BSLT).

5. Analisis data.
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3.5 CaraKerja
3.5.1 Sintesis Senyawa Basa Schiff Menggunakan Metode Stirrer dengan
Pelarut Air (Rao dkk., 2010)

Senyawa 4-formilpiridina sebanyak 1,1042 gram (0,01 mol ) dimasukkan
ke dalam p-anisidina sebanyak 1,2567 gram (0,01 mol) yang telah dimasukkan ke
dalam 10 mL akuades kemudian di stirrer dengan kecepatan 450 rpm dalam beaker
glass dengan variasi waktu 15, 30 dan 45 menit pada temperatur ruang. Padatan
yang terbentuk kemudian disaring. Padatan kemudian dikeringkan dalam desikator
lalu ditimbang dan ditentukan titik leburnya menggunakan melting point apparatus.

Padatan hasil sintesis selanjutnya dikarakterisasi menggunakan spektrofotometer

FTIR dan GC-MS.

3.5.2 Karakterisasi Produk Sintesis Menggunakan Spektrofotometer FTIR
Gugus-gugus fungsi hasil sintesis senyawa basa Schiff dapat diidentifikasi
menggunakan spektrofotometer FTIR SHIMADZU tipe IRSpirit-T. Senyawa basa
Schiff hasil sintesis dicampurkan dengan KBr dan kemudian di gerus dalam mortar
agate. Campuran yang dihasilkan kemudian dipres agar terbentuk pellet, pellet yang
terbentuk kemudian dimasukkan ke dalam cell holder pada instrumen FTIR dan
dianalisa spektrum senyawa hasil sintesis pada rentang bilangan gelombang 4000-

400 cmL.

3.5.3 Karakterisasi Produk Sintesis Menggunakan GC-MS

Senyawa basa Schiff sebanyak 1 puL yang telah dilarutkan dengan pelarut
kloroform dengan konsentrasi 30000 ppm diinjeksikan menggunakan srynge ke
dalam spektrometer KG-SM VARIAN QP-2010S/SHIMADZU dengan kondisi

operasional sebagai berikut:
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Jenis kolom :Rtx 5

Panjang kolom : 30 meter

Detektor : QP-2010S (GC) SHIMADZU (MS)

Oven : 100°C

Temperatur injektor  : terprogram 70°C (5 menit) —»300°C (19 menit)
Tekanan gas : 13,7 KPa

Kecepatan aliran gas  : 0,5 mL/menit (konstan)

Gas pembawa : Helium

Start m/z 128 m/z

End m/z : 600 m/z

3.5.4 Uji Toksisitas Senyawa Basa Schiff
3.5.4.1 Penetasan Larva Udang Artemia Salina L.

Penetasan larva udang Artemia salina L. dapat dilakukan dengan cara
menimbang sebanyak 2,5 mg larva udang Artemia salina L. Lalu dimasukkan ke
dalam bejana penetasan yang telah berisi 250 mL air laut yang di aerasi. Bejana
penetasan dibagi menjadi dua bagian dengan diberi sekat pada bagian tengah, pada
bagian terang diberikan lampu neon sedangkan pada bagian gelap ditutup
menggunakan alumunium foil. Larva udang akan mengalami penetasan +48 jam
dan larva yang sehat akan menuju bagian terang melalui sekat dikarenakan udang
Artemia salina L. bersifat fototropik. Larva udang yang sudah bergerak menuju
bagian terang dapat digunakan sebagai uji toksisitas menggunakan metode Brine

Shrimp Lethality Test (BSLT).

3.5.4.2 Uji Toksisitas Senyawa Basa Schiff (Jasmarullah, 2018; Millati, 2016)
Uji toksisitas dilakukan pada senyawa basa Schiff dengan variasi

konsentrasi yaitu 10, 15, 20, 25, 30 dan 35 ppm. Masing-masing konsentrasi
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dilakukan pengulangan sebanyak 5 kali. Pembuatan larutan stok dengan konsentrasi
500 ppm dari senyawa basa Schiff dapat dilakukan dengan cara ditimbang senyawa
basa Schiff sebanyak 12,5 mg, kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 25 mL
lalu ditambah dengan pelarut kloroform sampai tanda batas dan dihomogenkan.

Larutan stok dengan konsentrasi 500 ppm di pipet sebanyak 200, 300, 400,
500, 600 dan 700 uL, lalu dimasukkan ke dalam gelas vial dan pelarutnya diuapkan
sampai kering. Kemudian ditambahkan 2 mL air laut dan dimasukkan ke dalam
gelas vial dan dihomogenkan. Selanjutnya ditambahkan 100 pL larutan dimetil
sulfoksida (DMSO). Setelah itu, dimasukkan setetes larutan ragi roti ke dalam gelas
vial lalu dimasukkan 10 ekor larva udang Artemia salina (L.). Terakhir,
ditambahkan air laut sampai volumenya menjadi 10 mL.

Pada penelitian ini terdapat dua kontrol yang digunakan, yaitu kontrol
DMSO dan kontrol pelarut. Kontrol DMSO dibuat dengan cara dimasukkan 100 pL
larutan dimetil sulfoksida (DMSOQ) dan setetes larutan ragi roti ke dalam gelas vial.
Setelah itu, dimasukkan 10 ekor larva udang Artemia salina (L.). Kemudian
ditambahkan air laut sampai volumenya menjadi 10 mL. Sedangkan itu, kontrol
pelarut dengan konsentrasi 0 ppm dibuat dengan cara dimasukkan 100 pL larutan
kloroform ke dalam gelas vial dan diuapkan pelarutnya sampai kering, lalu
ditambahkan setetes larutan ragi roti. Setelah itu, dimasukkan 10 ekor larva udang
Artemia salina (L.). Kemudian ditambahkan air laut sampai volumenya menjadi 10
mL. Pengamatan uji toksisitas dilakukan dengan mengamati dan menghitung larva
udang Artemia salina L. yang mati dalam perlakuan setelah £24 jam. Larva udang
Artemia salina L. yang mati dalam perlakuan setelah + 24 jam dapat dihitung

menggunakan perhitungan % mortalitas yaitu sebagai berikut:



: umlah larva udang yang mati
% Mortalitas = gyang

X 100% wvvvoerrrrereree, (3.1)

Jumlah larva udang yang diuji
Persen (%) mortalitas yang diperoleh dapat digunakan untuk menentukan nilai LCso

dan dibandingkan dengan senyawa p-anisidina.

3.5.5 Analisis Data

Analisis data dalam penelitian ini dilakukan dengan menghitung (%) hasil
sintesis yang dilakukan selama 15, 30 dan 45 menit. Persen (%) hasil yang diperoleh
kemudian dibandingkan untuk memperoleh pengaruh waktu stirrer terhadap
sintesis senyawa basa Schiff. Pada karakterisasi menggunakan FTIR, senyawa
target mempunyai serapan khas C=N yang kuat dan tajam pada bilangan gelombang
1650-1500 cm™* (Ningsih dan Hanapi, 2018). Karakterisasi produk basa Schiff lebinh
lanjut dilakukan menggunakan GC-MS, senyawa basa Schiff 4-metoksi-N-
(piridin-4-ilmetilena)anilina mempunyai ion molekuler pada 212 m/z.

Penentuan nilai Median Lethal Concentration (LCso) dapat diketahui
menggunakan data dari nilai % mortalitas dan konsentrasi. Tingkat toksisitas
senyawa basa Schiff terhadap larva udang Artemia salina L. dapat diketahui
berdasarkan nilai LCso yang diperoleh menggunakan analisis probit pada program
MINITAB 16 dengan tingkat kepercayaan sebesar 95%. Nilai LCso senyawa basa
Schiff kemudian dibandingkan dengan nilai LCso senyawa pembanding dengan

perlakuan yang sama.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Sintesis Senyawa Basa Schiff 4-metoksi-N-(piridin-4-ilmetilena)anilina
Sintesis senyawa basa Schiff dilakukan menggunakan p-anisidina dan 4-
formilpiridina sebagai reaktan. p-Anisidina merupakan senyawa amina primer yang
memiliki gugus —NH>, sedangkan 4-formilpiridina adalah senyawa aldehida dengan
gugus C=0. Reaksi antara senyawa p-anisidina dan 4-formilpiridina akan
menghasilkan suatu senyawa baru yang mempunyai gugus C=N (imina) sebagai
ciri khas dari terbentuknya senyawa basa Schiff (Ahmad dkk., 2020). Persamaan

reaksi antara p-anisidina dan 4-formilpiridina ditunjukkan pada Gambar 4.1.

4-formilpiridina p-anisidina 4-metoksi-N-(piridin-4-ilmetilena)anilina
Gambar 4.1 Persamaan reaksi pembentukan senyawa 4-metoksi-N-(piridin-4
ilmetilena)anilina

Sintesis senyawa basa Schiff 4-metoksi-N-(piridin-4-ilmetilena)anilina
dari p-anisidina dan 4-formilpiridina dilakukan dengan menggunakan metode
stirrer dengan variasi waktu 15, 30, dan 45 menit. VVariasi waktu tersebut digunakan
untuk mengetahui pengaruh waktu stirrer terhadap rendemen hasil sintesis senyawa
basa Schiff. Pada saat proses stirrer, terbentuk energi panas yang dihasilkan akibat
konversi energi mekanik menjadi energi panas (pada saat proses pengadukan).

Energi panas yang dihasilkan dapat menyebabkan tercapainya energi aktivasi dalam

35
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reaksi, sehingga menjadi pendorong terbentuknya produk basa Schiff (Sana dkk.,
2012). Air memiliki peranan yang sangat penting dalam proses stirrer, selain
berfungsi sebagai medium untuk mempermudah pengadukan dalam metode stirrer,
air juga dapat meminimalisir kerusakan lingkungan akibat penggunaan pelarut
organik (Thomas dkk., 2009; Ali dkk., 2020; Rao dkk., 2010). Penggunaan air
sebagai medium juga dapat meningkatkan laju reaksi. Peningkatan laju reaksi
tersebut dapat terjadi dikarenakan adanya efek hidrofobik antara air dan reaktan
dikarenakan perbedaan polaritas. Molekul air cenderung berasosiasi di antara diri
mereka sendiri dan tidak termasuk reagen organik, sehingga memaksa reagen
organik berasosiasi bersama membentuk titik-titik kecil yang dikelilingi oleh air
(Lancaster, 2002).

Mekanisme reaksi pembentukan senyawa basa Schiff 4-metoksi-N-
(piridin-4-ilmetilena)anilina terdiri dari dua tahapan reaksi. Pertama, atom bebas
nitrogen (NHz) pada senyawa amina primer (p-anisidina) yang bertindak sebagai
nukleofil menyerang atom karbon C karbonil (C=0) pada senyawa aldehida (4-
formilpiridina). Tahapan berikutnya, atom oksigen mengalami transfer proton
terhadap atom nitrogen membentuk senyawa intermediet karbinolamin yang netral
dan melepas molekul air secara spontan. Senyawa basa Schiff 4-metoksi-N-
(piridin-4-ilmetilena)anilina merupakan senyawa aromatik yang sangat stabil,
sehingga mudah melepaskan molekul air (H.O) secara spontan (Surur, 2019).
Dugaan mekanisme pembentukan senyawa basa Schiff 4-metoksi-N-(piridin-4-

ilmetilena)anilina ditampilkan pada Gambar 4.2.
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Gambar 4.2 Mekanisme pembentukan senyawa basa Schiff dari 4-formilpiridina
dan p-anisidina (Nafiah, 2020)

Produk yang terbentuk selanjutnya dianalisa sifatnya berupa wujud,
warna, massa, dan titik lelehnya. Hasil pengamatan sifat fisik senyawa basa Schiff

dengan tiga variasi waktu ditunjukkan pada Tabel 4.1

Tabel 4.1 Hasil pengamatan fisik reaktan dan senyawa produk basa Schiff

Pengamatan Ri1 R2 P1 P2 Ps
Wujud Cairan Padatan Padatan  Padatan  Padatan
Warna Cok_elat Hitam Ab u Ab u Abu
bening kehijauan kehijauan kehijauan
Massa (gram) 1,1042 1,2567  2,1181 2,1094 2,1091
Rendemen (%) - — 99,86%  99,45%  99,44%
Titik Leleh (°C) 49 57,2 91-935 91-935 91-935
Sumber dSaglam dkk., 2007 ® S. Abed dkk., 2015
Keterangan:

R: : Reaktan 4-formilpiridina

R, :Reaktan p-anisidina

P;  :Produk variasi waktu stirrer 15 menit
P,  : Produk variasi waktu stirrer 30 menit
Ps  : Produk variasi waktu stirrer 45 menit

Berdasarkan tabel 4.1 dapat diketahui bahwasanya produk hasil sintesis
memiliki karakteristik fisik yang berbeda jika dibandingkan dengan reaktan, 4-
formilpiridina merupakan cairan berwarna cokelat bening, sedangkan p-anisidina

berupa padatan berwarna hitam. Ketiga produk hasil sintesis memiliki karakteristik
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yang sama Yaitu berupa padatan berwarna abu kehijauan. Perbedaan karakteristik
fisik tersebut merupakan salah satu indikasi terbentuknya senyawa baru (basa
Schiff) dalam produk sintesis.

Terbentuknya senyawa baru basa Schiff juga diperkuat dengan adanya
perbedaan titik lelen antara ketiga produk hasil sintesis dengan reaktan 4-
formilpiridina dan p-anisidina. Senyawa 4-formilpiridina memiliki titik leleh
sebesar (-4) °C serta p-anisidina yaitu sebesar 57,2°C, sedangkan titik leleh ketiga
produk sintesis yaitu 91-93,5°C. Berdasarkan tabel 4.1 dapat ditunjukkan
bahwasanya sintesis senyawa basa Schiff menggunakan metode stirrer dengan
variasi waktu 15, 30 dan 45 menit tidak berpengaruh terhadap hasil penelitian serta
rendemen yang dihasilkan, hal tersebut dikarenakan rendemen yang dihasilkan
memiliki kisaran nilai rata-rata sebesar 99%. Hasil optimum sintesis senyawa basa
Schiff 4-metoksi-N-(piridin-4-ilmetilena)anilina ditunjukkan pada produk hasil
sintesis dengan variasi waktu 15 menit dengan hasil rendemen sebesar 99,86%.
Produk variasi waktu 15 menit memiliki rendemen yang lebih besar jika
dibandingkan dengan variasi waktu 30, dan 45 menit yaitu sebesar 99,45%, dan
99,44%.

Perbandingan produk hasil sintesis senyawa basa Shiff pada penelitian
terdahulu menggunakan variasi waktu stirrer dengan pelarut air ditunjukkan pada

Tabel 4.2
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Tabel 4.2 Perbandingan senyawa basa Schiff menggunakan variasi waktu stirrer
Waktu stirrer  Rendemen

Referensi Sampel (menit) (%)

Laili (2020) 4-metil-N-(piridin-4-ilmetilena) 10 91,39
anilina 15 94,96

30 97,75

45 95,65

Salafi (2021) N-(piridin-4-ilmetilena)anilina 10 91,46
15 92,59

25 93,77

35 94,24

45 99,79

Berdasarkan Tabel 4.2 dapat dilihat bahwasanya sintesis senyawa basa
Schiff menggunakan variasi waktu stirrer dengan pelarut air menghasilkan
rendemen terbesar pada variasi waktu 30 dan 45 menit. Pada uji sintesis yang
dilakukan oleh Laili (2020), hasil sintesis senyawa basa Schiff dengan waktu stirrer
30 menit dapat menghasilkan rendemen sebesar 97,75 %, sedangkan pada
penelitian Salafi (2021), hasil sintesis dengan variasi waktu stirrer 45 menit
menghasilkan rendemen sebesar 99,79%. Pada penelitian ini, saat proses pra-
sintesis dilakukan pula sintesis senyawa basa Schiff dengan variasi waktu stirrer
10 menit. Akan tetapi, setelah proses stirrer masih terdapat beberapa warna hitam
yang mengindikasikan masih adanya reaktan p-anisidina dikarenakan kurangnya
waktu stirrer untuk bereaksi, dengan demikian maka sintesis senyawa basa Schiff

dengan variasi waktu stirrer 10 menit tidak dilanjutkan.

4.2 Karakterisasi Basa Schiff Menggunakan Spektrofotometer FTIR
Karakterisasi senyawa basa Schiff menggunakan spektrofotometer FTIR

dilakukan untuk mengetahui gugus fungsi senyawa 4-metoksi-N-(piridin-4-

ilmetilena)anilina. Karakterisasi senyawa basa Schiff menggunakan Analisis FTIR

ini dilakukan untuk memastikan bahwasanya senyawa yang dihasilkan adalah
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senyawa basa Schiff yang dilakukan dengan cara membandingkan hasil spektrum
senyawa produk dengan kedua reaktan. Hasil spektra FTIR dari reaktan dan produk

sintesis ditampilkan pada Gambar 4.3.

e) basa Schiff 45 menit
d) = basa Schiff 30 menit
¢) — basa Schiff 15 menit
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Gambar 4.3 Spektra IR 4-formilpiridina, p-anisidina serta produk sintesis senyawa
basa Schiff

Berdasarkan Gambar 4.3 spektra IR produk sintesis senyawa basa Schiff

dari 4-formilpiridina dan p-anisidina memiliki serapan gugus fungsi yang berbeda

jika dibandingkan dengan kedua reaktan. Senyawa basa Schiff memiliki serapan

gugus fungsi C=N yang kuat dan tajam serta khas pada bilangan gelombang 1645-

1605 cm* (Socrates dkk., 2001). Perbandingan serapan gugus fungsi antara reaktan

dan produk sintesis ditunjukkan pada Tabel 4.3.
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Tabel 4.3 Perbandingan serapan gugus fungsi antara reaktan dan produk sintesis
Bilangan Gelombang (cm™)

Gugus Fungsi

4-formilpiridina p-anisidina basa Schiff
-C=N- stretching - - 1620
-C=0 1712 - -
-N-H - 3323-3347 -

Tabel 4.2 menunjukkan bahwasanya produk sintesis basa Schiff memiliki
serapan gugus fungsi C=N yang kuat dan tajam pada daerah bilangan gelombang
1620 cm™, sedangkan pada reaktan 4-formilpiridina dan p-anisidina memiliki
serapan gugus fungsi yang khas pada senyawa aldehida dan amina primer yaitu
pada bilangan gelombang 1712 cm™ dan 3323-3347 cm™. Menghilangnya serapan
gugus fungsi C=0 serta gugus fungsi N-H sebagai ciri khas senyawa aldehida dan
amina primer pada spektra produk, mengindikasikan terbentuknya senyawa baru
basa Schiff yang mengandung gugus fungsi imina (C=N). Serapan gugus fungsi

yang lain pada senyawa produk ditunjukkan pada Tabel 4.4.

Tabel 4.4 Serapan gugus fungsi senyawa produk basa Schiff

Bilangan Gelombang (cm)

Gugus Fungsi Literatur (cm™)

P1 P2 P3

Csp2-H stretching aromatik 3023 3023 3023 3105-3000 ¥
Ceps-H stretching alifatik 2966 & 2966 & 2966 & 2975-2950 Z)

2883 2883 2883 2840-2950 2
Overtone aromatik 1903 1903 1903 2000-1800 ¥
C=C aromatik 1587 1587 1587 1590-1575 @
-C=N- stretching 1620 1620 1620 1645-1605
C-0-C asimetrik 1256 1256 1256 1270-1060 @
C-O stretching 1189 1188 1188 1200-1185 2
Csp2-H bending aromatik 840 840 840 860-780

3 Socrates dkk., 2001 P Silverstein dkk., 2005

Berdasarkan tabel 4.3 pada karakterisasi spektra FTIR senyawa produk
sintesis dapat diketahui bahwasanya serapan gugus fungsi Csp-H stretching
aromatik muncul pada bilangan gelombang 3023 cm™ dengan intesitas medium

serta untuk serapan gugus fungsi Csp3-H stretching alifatik muncul pada bilangan
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gelombang 2966 dan 2883 cm™. Spektra produk sintesis juga memiliki overtone
aromatik yang muncul dengan intesitas yang lemah di daerah 1903 cm™.
Munculnya serapan gugus fungsi C=C aromatik yang memiliki bentuk serapan
tajam dengan intensitas yang kuat dapat dilihat pada bilangan gelombang 1587 cm-
1 sedangkan serapan gugus fungsi Csp2-H bending aromatik dengan intesitas lemah
berada di daerah 840 cm™. Adanya gugus metoksi pada produk sintesis juga dapat
diketahui dengan munculnya serapan C-O-C asimetrik yang memiliki bentuk
serapan tajam dengan intensitas yang kuat pada daerah bilangan gelombang 1256

cm™,

4.3 Karakterisasi Basa Schiff Menggunakan GC-MS

Karakterisasi produk sintesis menggunakan GC-MS dilakukan untuk
mengetahui kemurnian produk hasil sintesis serta perkiraan adanya senyawa target
4-metoksi-N-(piridin-4-ilmetilena)anilina dari struktur senyawa kimia yang
terbentuk berdasarkan analisis dari ion molekuler, base peak spektra serta pola
fragmentasi dari m/z ion molekuler. Hasil karakterisasi senyawa basa Schiff

menggunakan GC-MS ditunjukkan pada Tabel 4.5.

Tabel 4.5 Hasil karakterisasi GC-MS

Hasil GC-MS
Senyawa  Waktu r_etensi % Area lon molekuler
(menit) (m/z)
P1 36,575 100 212
P2 36,589 100 212
Ps3 36,275 100 212

Keterangan:

P, : Produk sintesis 15 menit
P, : Produk sintesis 30 menit
Ps : Produk sintesis 45 menit
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Keterangan:

(a) basa Schiff 15 menit
(b) basa Schiff 30 menit
(c) basa Schiff 45 menit
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Gambar 4.4 Hasil kromatogram ketiga produk sintesis, (a) kromatogram P1; (b)
kromatogram P.; (c) kromatogram P3
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Berdasarkan Gambar 4.4 pada kromatogram serta Tabel 4.4 dapat dilihat
bahwasanya ketiga produk hasil sintesis terdiri dari 1 puncak kromatogram dengan
waktu retensi 36 menit serta luas area sebesar 100%. Hasil karakterisasi pada ketiga
produk tersebut menunjukkan bahwa ketiga produk tersebut memiliki kemurnian
senyawa sebesar 100%. Ketiga produk setelah melalui proses analisa menggunakan
GC (Gas Chromatography), maka kemudian dianalisa dengan MS (Mass
Spectrometry) untuk identifikasi struktur kimia senyawa target dari ketiga produk.

Spektra massa dari ketiga produk ditunjukkan pada Gambar 4.5.
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Gambar 4.5 Spektra massa puncak utama ketiga produk sintesis, (a) spektra massa

P1; (b) spektra massa P2; (c) spektra massa Ps3
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Berdasarkan hasil spektra massa pada Gambar 4.5 dapat dilihat
bahwasanya senyawa produk pada ketiga produk sintesis memiliki ion molekuler
(M*) m/z 212 yang sesuai dengan berat molekul senyawa target yaitu 212,09,
sehingga memperkuat dugaan terbentuknya senyawa basa Schiff 4-metoksi-N-
(piridin-4-ilmetilena)anilina. Pada spektra massa hasil analisis juga dapat dilihat
bahwasanya terdapat fragmen dengan kelimpahan yang tinggi, yaitu pada m/z 212,
197, 63, 51 serta 77 yang mengindikasikan kestabilan fragmen yang tinggi akibat
resonansi. Struktur senyawa target dapat dianalisa berdasarkan pola fragmentasi
dari berbagai fragmen yang muncul pada spektra massa. Pola fragmentasi yang

mungkin terjadi ditunjukkan pada Gambar 4.6.
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Gambar 4.6 Pola fragmentasi ke-1 4-metoksi-N-(piridin-4-ilmetilena)anilina
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Gambar 4.7 Pola fragmentasi ke-2 4-metoksi-N-(piridin-4 ilmetilena)anilina
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Pola fragmentasi lain:
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Gambar 4.8 Pola fragmentasi ke-3 4-metoksi-N-(piridin-4-ilmetilena)anilina

Fragmen dengan nilai m/z 197 merupakan base peak dari spektra massa
senyawa 4-metoksi-N-(piridin-4-ilmetilena)anilina, yang berarti fragmen m/z 197
merupakan fragmen yang memiliki kestabilan yang paling tinggi jika dibandingkan
dengan fragmen yang lain. Hal tersebut, dikarenakan adanya pengaruh resonansi
yang terus menerus pada m/z 197. Struktur resonansi fragmen dengan m/z 197

ditunjukkan pada Gambar 4.9.
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Gambar 4.9 Struktur resonansi fragmen m/z 197

4.4 Uji Toksisitas

Uji  toksisitas senyawa basa  Schiff  4-metoksi-N-(piridin-4-
ilmetilena)anilina dilakukan dengan menggunakan metode BSLT (Brine Shrimp
Lethality Test). Metode ini merupakan metode awal untuk skrinning berbagai
bioaktivitas dari suatu sampel dengan menggunakan larva udang sebagai hewan uji
coba. Metode ini bertujuan untuk mengetahui sifat toksik senyawa yang ditandai
dengan kematian larva udang. Menurut Salusu dkk. (2019), parameter yang
digunakan dalam metode BSLT ini yaitu didasarkan pada jumlah larva udang
Artemia salina L. yang mati setelah 24 jam dalam suatu larutan uji. Hasil uji
toksisitas senyawa basa Schiff dinyatakan dengan nilai LCso (Median Letal

Concentration). LCso merupakan suatu jumlah konsentrasi optimum dimana
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organisme dalam suatu perlakuan dapat terbunuh sebanyak 50%. Nilai LCso dapat
diperoleh melalui metode probit analysis menggunakan data yang dianalisa melalui
komputer.

Uji  toksisitas senyawa basa  Schiff  4-metoksi-N-(piridin-4-
ilmetilena)anilina dilakukan dengan variasi konsentrasi 10, 15, 20, 25, 30 dan 35
ppm. Perbedaan variasi konsentrasi tersebut dilakukan untuk mengetahui korelasi
atau hubungan pengaruh konsentrasi terhadap kematian 50% larva udang Artemia
salina L. atau disebut dengan % mortalitas yang disebabkan akibat adanya senyawa
basa Schiff yang terlarut dalam air laut. Proses uji toksisitas ini membutuhkan
adanya uji kontrol baik kontrol pelarut maupun kontrol DMSO, hal tersebut
dikarenakan untuk mengetahui indikasi adanya pengaruh DMSO dan pelarut
terhadap kematian larva udang Artemia salina L. sehingga dapat dipastikan bahwa
kematian larva udang Artemia salina L. hanya disebabkan oleh senyawa basa
Schiff.

Hasil uji toksisitas senyawa basa Schiff 4-metoksi-N-(piridin-4-
ilmetilena)anilina dilampirkan pada lampiran 5.1 (hasil uji toksisitas senyawa basa
Schiff). Sedangkan hasil analisa probit senyawa basa Schiff 4-metoksi-N-(piridin-

4-ilmetilena)anilina ditunjukkan pada Gambar 4.10.
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Gambar 4.10 Kurva analisa probit senyawa basa Schiff

Gambar 4.10 menunjukkan plot uji distribusi suatu data. Sebaran
distribusi suatu data dapat dikatakan normal apabila data tersebut berada pada titik-
titik yang mengikuti garis lurus. Oleh karena itu, berdasarkan plot uji distribusi
dapat diketahui bahwasanya data konsentrasi pada penelitian ini yaitu merupakan
sebaran distribusi normal. Selain plot probabilitas, Gambar 4.10 menunjukkan pula
nilai rata rata (mean) sebesar 18,66 ppm, standar deviasi sebesar 12,33 ppm, nilai
tengah (median) sebesar 18,66 ppm, serta nilai interkuartil (selisih antara Q3 dan
Q1) sebesar 16,63 ppm. Berdasarkan Lampiran 5.1 dapat ditunjukkan bahwasanya
terdapat hubungan (korelasi) linear antara konsentrasi dengan jumlah kematian
(mortalitas) larva udang Artemia salina L., hal tersebut berdasarkan hasil tabel
korelasi dimana nilai p-value pada uji tabel regresi menunjukkan nilai p-value
(0,000) < a (0,05), sehingga mengindikasikan bahwasanya konsentrasi memiliki
pengaruh yang signifikan terhadap mati atau tidaknya larva udang Artemia Salina

L.
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Pada gambar 4.10 kurva analisa probit, terdapat tiga (3) garis yaitu lower

line, percentile line, serta upper line. Lower line merupakan garis batas bawah yang
menunjukkan konsentrasi terendah pada setiap persentase mortalitas. Percentile
line merupakan garis normal yang berada di tengah-tengah kurva analisa probit
yang menunjukkan keberadaan ada atau tidak adanya hubungan antara konsentrasi
dengan persentase mortalitas. Sedangkan itu, upper line merupakan garis batas atas
yang menunjukkan konsentrasi teratas pada setiap persentase mortalitas. Hubungan
linearitas antara konsentrasi dengan jumlah kematian (mortalitas) larva udang

Artemia Salina L. ditampilkan pada Tabel 4.6.

Tabel 4.6 Hubungan konsentrasi dengan persen mortalitas
Konsentrasi % Mortalitas

10 24,135
15 38,343
20 54,340
25 69,654
30 82,120
35 90,749

Tabel 4.6 menunjukkan bahwasanya konsentrasi larutan sampel
berbanding lurus dengan % mortalitas larva udang Artemia Salina L., dimana
semakin besar konsentrasi larutan sampel maka kematian larva udang Artemia
Salina L. juga akan semakin besar. Berdasarkan hasil probit analysis menggunakan
software minitab 17 dimana taraf kepercayaannya sebesar 95% pada gambar 4.10,
nilai LCsp (Median Lethal Concentration) senyawa basa Schiff 4-metoksi-N-
(piridin-4-ilmetilena)anilina diambil dari nilai median (persentile 50) yaitu sebesar
18,66 ppm. Hal tersebut dapat berarti bahwasanya senyawa basa Schiff dengan
konsentrasi sebanyak 18,66 ppm dapat membunuh 50% organisme uji, dalam hal

ini larva udang Artemia salina L.
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Menurut Hamidi dkk. (2014), penggolongan toksisitas berdasarkan nilai

LCso dibagi menjadi 4 macam, yaitu LCso > 1000 ppm (non-toksik), LCso > 1000-
500 ppm (toksik tingkat rendah), LCso > 500-100 (toksik tingkat medium) serta
LCso < 100-0 ppm (sangat toksik). Senyawa basa Schiff 4-metoksi-N-(piridin-4-
ilmetilena)anilina memiliki nilai LCso sebesar 18,66 ppm (LCso < 100-30 ppm),
sehingga dapat diasumsikan bahwasanya produk senyawa basa Schiff hasil reaksi
antara p-anisidina dan 4-formilpiridina memiliki toksisitas yang tinggi sehingga
berpotensi sebagai anti kanker (Shokrollahi dkk., 2019), pestisida dan anti bakteri
(Rosyidah dkk., 2020). Perbandingan nilai LCso (Median Lethal Concentration)

antara produk dengan reaktan ditunjukkan pada Tabel 4.7.

Tabel 4.7 Nilai LCsp antara produk dan reaktan

Sampel LCso (ppm)
4-metoksi-N-(piridin-4-ilmetilena)anilina 18,66
p-anisidina 22,42
A-formilpiridina 43,64

Sumber: @ Mustofa, 2012;  Laili, 2020

Berdasarkan Tabel 4.7 dapat dilihat bahwasanya senyawa basa Schiff 4-
metoksi-N-(piridin-4-ilmetilena)anilina memiliki nilai toksisitas yang lebih tinggi
jika dibandingkan dengan reaktannya, Mustofa (2019) melakukan uji toksisitas
terhadap senyawa p-anisidina menghasilkan nilai LCso sebesar 22,42 ppm,
sedangkan Laili (2020) melakukan uji melakukan uji toksisitas terhadap senyawa

4-formilpiridina menghasilkan nilai LCso sebesar 43,64 ppm.

4.5 Tinjauan Sintesis Senyawa Basa Schiff dalam Perspektif Islam
Alam semesta merupakan salah satu karunia tuhan yang paling indah bagi
seluruh makhluk hidup. Oleh karena itu, manusia yang bertindak sebagai khalifah

di muka bumi ini memiliki amanat untuk mempertanggungjawabkan hal tersebut
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dalam mengelola dan memanfaatkan sumber daya alam serta wajib ikut andil dalam
menjaga lingkungan sekitar dalam konteks apapun. Allah SWT berfirman dalam

surah Al-Ahzab ayat 72 :

Artinya:

y“Sesungguhnya Kami telah mengemukakan amanat kepada langit, bumi dan
gunung-gunung, maka semuanya enggan untuk memikul amanat itu dan mereka
khawatir akan mengkhianatinya, dan dipikullah amanat itu oleh manusia.
Sesungguhnya manusia itu amat zalim dan amat bodoh”

Kata (aradhnd) berasal dari kata (aradha) yang mempunyai arti
memaparkan sesuatu terhadap pihak lain agar pihak tersebut dapat memilih untuk
menerima hal tersebut ataupun menolaknya, sehingga penawaran tersebut tidak
bersifat memaksa. Sedangkan kata al-Aamanah menurut Ibn ‘Asyiir dalam arti yang
hakiki yaitu menyerahkan sesuatu kepada seseorang (manusia) agar dipelihara dan
dilaksanakan sebaik mungkin sehingga bentuk kesia-siaan terhadap amanat tersebut
harus dihindari, baik kesia-siaan secara sengaja (Dzaluman) ataupun karena lengah
dan lupa (jahulan) (Shihab, 2002). Oleh karena itu, sebagai hambaNya yang
dipercayakan amanat untuk mengelola sumber daya alam oleh Allah SWT, manusia
harus melestarikan lingkungan baik dari pencemaran serta perusakan lingkungan.
Pelestarian lingkungan salah satunya dapat dilakukan dengan cara mensintesis
senyawa menggunakan metode green chemistry. Pada aspek ini, sintesis senyawa
basa Schiff dilakukan menggunakan metode stirrer dengan pelarut air. Penggunaan
air dalam sintesis senyawa basa Schiff memiliki peranan yang sangat penting, selain

berfungsi sebagai medium pada saat proses pengadukan, air juga dapat
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menggantikan peranan penggunaan pelarut organik sehingga dapat meminimalisir
dampak pencemaran terhadap lingkungan.

Sintesis senyawa basa Schiff menggunakan metode stirrer dengan pelarut
air merupakan salah satu dari sekian banyak buah pemikiran (ilmu pengetahuan)
yang berasal dari hasil pengamatan dan pemikiran terhadap ilmu-ilmu terdahulu
sebagai solusi untuk mengurangi dampak pencemaran lingkungan. Buah pemikiran
ilmu pengetahuan tersebut berkaitan dengan peran manusia sebagai ulul albab

sesuai dengan Firman Allah SWT dalam surah Al- Bagarah ayat 269 :

(Y19)

Artinya:

yAIIah menganugerahkan al hikmah (kefahaman yang dalam tentang Al Quran
dan As Sunnah) kepada siapa yang dikehendaki-Nya. Dan barangsiapa yang
dianugerahi hikmah, ia benar-benar telah dianugerahi karunia yang banyak. Dan
hanya orang-orang yang berakallah yang dapat mengambil pelajaran (dari firman
Allah).

Hikmah berasal dari kata hakama yang pada dasarnya berarti menghalangi,
dari akar kata dasar yang sama hakama kemudian mempunyai makna kendali.
Kendali ini berfungsi untuk menerapkan hal kebaikan serta menghindari hal
keburukan. Sedangkan kata ulu al-albab terdiri dari kata ulu yang mempunyai arti
pemilik atau penyandang serta kata al-albab merupakan kata jamak dari lubb yang
berarti intisari atau hakikat sesuatu, salah satu contoh dari lubb yaitu isi kacang
yang diselubungi oleh kulit. Oleh karena itu, lubb juga dapat diartikan sebagai otak

atau pemikiran (Shihab, 2002).
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Menurut Hunsouw (2013), ulu al-albdb atau orang yang berakal
merupakan orang-orang cerdas yang memiliki pemikiran atau akal sehingga orang
tersebut akan selalu ingat, sadar serta dapat mengambil pelajaran atau hikmah dari
setiap peristiwa (ciptaan dan kekuasaan Allah SWT) sehingga tidak akan
terjerumus dalam kesesatan. Oleh karena itu, sebagai ulu al-albab yang memiliki
wawasan luas serta ketajaman dalam menganalisa suatu masalah, manusia harus
menggunakan kelebihan tersebut untuk mendekatkan diri kepada Allah SWT
dengan cara mengingat (dzikir) dan memikirkan (fikir) semua ciptaanNya, sehingga
menimbulkan kewaspadaan diri untuk selalu mengadakan inovasi serta ekplorasi
agar penelitian yang dilakukan tidak menimbulkan kerusakan (mudharat) dan
menjadi kemaslahatan bagi umat manusia (amal sholeh).

Senyawa basa Schiff memiliki banyak manfaat bagi keberlangsungan
umat manusia (kemaslahatan umat), salah satunya yaitu sebagai obat anti kanker.
Hasil uji toksisitas senyawa basa Schiff menunjukkan nilai LCso sebesar 18,66 ppm.
Menurut Rosyidah dkk. (2020), senyawa basa Schiff dengan nilai LCso 0-30 ppm
memiliki potensi sebagai obat anti kanker. Petunjuk untuk penggunaan obat yang

sesuai telah dianjurkan oleh Rasulullah SAW melalui sabdanya :

(al olg)) e 2 Aless dalde 2a dale s & J5T B Y 23 8 O
Artinya:

“Tidaklah Allah menurunkan penyakit melainkan Dia telah menurunkan pula
obatnya, diketahui oleh orang yang mengetahuinya dan tidak diketahui oleh orang
vang jahil akan hal itu.” (HR. Ahmad)

Hadits tersebut menegaskan tentang pentingnya berobat serta anjuran

menjalaninya. Hal tersebut dikarenakan Allah SWT tidak akan menurunkan suatu

penyakit kecuali Dia menurunkan pula obatnya. Makna kata “diketahui oleh orang
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yang mengetahuinya dan tidak diketahui oleh orang yang jahil akan hal itu” yaitu
sebagai anjuran bagi peneliti untuk selalu mencari, mengkaji, dan melakukan riset
agar menemukan berbagai obat dari segala macam penyakit ataupun berinovasi dari

obat-obat sebelumnya (Thayyarah, 2013).



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Kesimpulan yang diperoleh berdasarkan hasil penelitian yaitu :

1. Produk sintesis senyawa basa Schiff dari p-anisidina dan 4-formilpiridina (1:1)
dengan variasi waktu stirrer 15 menit merupakan waktu paling efisien
dibandingkan waktu 30 dan 45 menit dikarenakan menghasilkan rendemen
yang lebih tinggi yaitu sebesar 99,86%.

2. Produk sintesis senyawa basa Schiff memiliki karakter fisik berupa padatan
berwarna abu kehijauan dengan titik leleh sebesar 91-93,5 °C. Dugaan
terbentuknya senyawa basa Schiff 4-metoksi-N-(piridin-4-ilmetilena)anilina
ditunjukkan dengan adanya serapan gugus C=N yang khas dengan senyawa
target yaitu pada bilangan gelombang 1620 cm™ pada spektra FTIR. Hal
tersebut didukung dengan hasil GC-MS yang mendeteksi adanya 1 puncak
pada waktu retensi 36,5 menit dengan luas area sebesar 100%, serta memiliki
ion molekuler serta base peak m/z 212 yang sesuai dengan dengan berat
molekul senyawa basa Schiff 4-metoksi-N-(piridin-4-ilmetilena)anilina.

3. Hasil uji toksisitas senyawa basa Schiff 4-metoksi-N-(piridin-4-
ilmetilena)anilina menggunakan metode BSLT (Brine Shrimp Lethality Test)

menunjukkan nilai LCso sebesar 18,66 ppm.
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5.2 Saran

1.

Perlu dilakukan uji karakterisasi menggunakan *H-NMR ataupun *C-NMR
untuk memperkuat dugaan terbentuknya produk sintesis senyawa basa Schiff
4-metoksi-N-(piridin-4-ilmetilena)anilina.

Perlu dilakukan uji sitotoksik senyawa basa Schiff terhadap sel kanker untuk

mengetahui potensi senyawa basa Schiff sebagai inhibitor anti kanker.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Rancangan Penelitian

Sintesis senyawa basa Schiff dari
p-anisidina dan 4-formilpiridina

l

Uji titik leleh senyawa basa Schiff
menggunakan MPA

l

Karakterisasi senyawa basa Schiff
menggunakan FTIR

v

Karakterisasi senyawa basa Schiff
menggunakan GC-MS

\4

Uji toksisitas senyawa basa Schiff menggunakan metode
BSLT (Bhrine Shrimp Lethality Test)
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Lampiran 2. Diagram alir

L.2.1 Sintesis Senyawa 4-metoksi-N-(piridin-4-ilmetilena)anilina (Rao dkk.,

2010)

p-Anisidina

ditimbang sebanyak 1,2567 gram

ditambahkan 10 mL akuades

ditambahkan 4-formilpiridina sebanyak 1,1042 gram

di stirrer dengan kecepatan 450 rpm dengan variasi waktu 15,
30 dan 45 menit pada suhu ruang

disaring menggunakan kertas saring

dikeringkan dalam desikator

ditimbang dan ditentukan titik lebur

Hasil

L.2.2 Karakterisasi Senyawa basa Schiff Menggunakan FTIR

Produk hasil sintesis

digerus menggunakan mortar agate

dicampur dengan gerusan plat KBr

dipres agar terbentuk pellet

dimasukkan ke dalam cell holder

dilewati berkas sinar infra red pada rentang bilangan gelombang
4000-400 cm'?

diamati hasil spektra dan dianalisa

Hasil
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L.2.3 Karakterisasi Senyawa basa Schiff Menggunakan Gas Chromatography
- Mass Spectrometry (GC-MS)

Produk hasil sintesis

- dilarutkan dengan kloroform pada konsentrasi 30000 ppm
- diinjeksikan ke dalam instrumen GC-MS dengan kondisi

operasional sebagai berikut:

Jenis kolom :Rtx 5

Panjang kolom : 30 meter

Detektor : QP-2010 (GC) Shimadzu (MS)

Oven : 100°C

Temperatur injektor  : terprogram 70°C (5 menit) -» 300°C
(19 menit)

Tekanan gas : 13,7 KPa

Kecepatan aliran gas  : 0,5 mL/menit (konstan)

Gas pembawa : Helium

Start m/z 128 m/z

End m/z : 600 m/z

- diamati dan dianalisa pola kromatogram yang dihasilkan

Hasil
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L.2.4 Uji Toksisitas Senyawa Basa Schiff
L.2.4.1 Penetasan Larva Udang Artemia salina L.

Telur udang Artemia salina L.

ditimbang sebanyak 2,5 gram

dimasukkan ke dalam bejana penetasan yang berisi 250 mL air
laut

di aerasi bejana penetasan

diberi sekat pada bejana penetasan menjadi 2 bagian

diberikan lampu neon pada bagian terang

ditutup dengan alumunium foil pada bagian gelap

telur akan menetas setelah + 48 jam dan siap digunakan untuk

uji toksisitas

Hasil

L.2.4.2 Pengujian Toksisitas Senyawa Basa Schiff
L.2.4.2.1 Pembuatan Larutan Stok Sampel 500 ppm

Senyawa basa Schiff

ditimbang sebanyak 12,5 mg
dimasukkan ke dalam labu ukur 25 mL
dilarutkan dengan pelarut kloroform sampai tanda batas

dihomogenkan

Hasil
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L.2.4.2.2 Pembuatan Larutan Sampel Konsentrasi 10, 15, 20, 25, 30 dan 35

ppm

Larutan stok sampel 500 ppm

dipipet sebanyak 200, 300, 400, 500, 600, 700 puL

dilakukan pengulangan 5 kali

dimasukkan ke dalam gelas vial

diuapkan pelarut hingga kering dan ditambahkan 2 mL air laut
dihomogenkan

ditambahkan 100 pL larutan dimetil sulfoksida (DMSO)
dimasukkan setetes larutan ragi roti

dimasukkan 10 ekor larva udang Artemia salina L.
ditambahkan air laut hingga volume 10 mL.

dihitung larva udang yang mati setelah + 24 jam perlakuan
dengan persamaan

Jumlah larva udang yang mati

% Mortalitas = X 100%

Jumlah larva udang yang diuji

dianalisis data untuk mencari nilai LCsg

Hasil

L.2.4.2.3 Pembuatan Larutan Kontrol DMSO

DMSO 100 pL

dimasukkan ke dalam gelas vial dan ditambahkan setetes larutan
ragi roti
dimasukkan 10 ekor larva udang Artemia Salina L.

ditambahkan air laut sampai volume 10 mL

Hasil




L.2.4.2.4 Pembuatan Larutan Kontrol Pelarut

Kloroform

di pipet sebanyak 100 pL.
dimasukkan ke dalam gelas vial
diuapkan pelarutnya

ditambahkan setetes larutan ragi roti

dimasukkan 10 ekor larva udang Artemia salina L.

ditambahkan air laut hingga volume 10 mL

Hasil
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Lampiran 3. Perhitungan

L.3.1

L.3.2

Penentuan Massa 4-Formilpiridina 0,01 mol yang Digunakan (1)
4-Formilpiridina 100% (b/b)

Rumus molekul senyawa = CeHsNO

BM senyawa = 107,11 gr/mol

Mol senyawa = 0,01 mol

Massa senyawa = mol x BM
= 0,01 mol x 107,11 gr/mol
=1,0711 gram

4-Formilpiridina 97% (b/v)

97 gram _ massa yang dibutuhkan

100 gram massa yang ditimbang

97 gram __ 1,0711 gram

100 gram X

__ 100 gram x1,0711 gram

97 gram
x = 1,1042 gram

Volume 4-formilpiridina = M
densitas (p)
1,1042 gram
1,137 gram/cm3

= 0,971 mL

Penentuan Massa p-Anisidina 0,01 mol yang Digunakan (2)
p-Anisidina 100% (b/b)

Rumus molekul senyawa = C7H9NO

BM senyawa = 123,156 gr/mol

Mol senyawa = 0,01 mol

Massa senyawa = mol x BM
= 0,01 mol x 123,156 gr/mol
=1,2316 gram

p-Anisidina 98% (b/b)

98 gram _ massayang dibutuhkan

100 gram  massa yang ditimbang

97 gram __ 1,2316 gram

100 gram X




L.3.3
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K = 100 gram X1,2316 gram
- 98 gram

x = 1,2567 gram

Perhitungan Stoikiometri Senyawa 4-metoksi-N-(piridin-4-
ilmetilena)anilina

Reaksi:
4-formilpiridina (1) + p-Anisidina (2)—» 4-metoksi-N-(piridin-4-ilmetilena)anilina
(3) +air
Reaksi Senyawa (1)  Senyawa (2) — > Senyawa (3)
Mula-mula 0,01 mol 0,01 mol -
Bereaksi 0,01 mol 0,01 mol 0,01 mol
Sisa — — 0,01 mol
Rumus molekul senyawa = C13H12N20
BM senyawa = 212,09 gr/mol
Mol senyawa = 0,01 mol
Massa senyawa = mol x BM
= 0,01 mol x 212,09 gr/mol
=2,1209 gram

L.3.4

Penentuan Rendemen (%) Hasil Produk Sintesis

massa produk sintesis

X 100%

Rendemen = —
massa teoritis

P1 (waktu 15 menit)

2,1181 gram
2,1209 gram

Rendemen = 99,86%

Rendemen = x 100%

P2 (waktu 30 menit)

2,1094 gram
2,1209 gram

Rendemen = 99,45%

Rendemen = X 100%



c. Ps3(waktu 45 menit)

2,1091 gram
2,1209 gram

Rendemen = 99,44%

Rendemen = X 100%

L.3.5 Penentuan % Hasil Produk Berdasarkan Kemurnian GC-MS

massa produk sintesis

Rendemen = % area GC X — X 100%
massa teoritis
a. Pi1(waktu 15 menit)
Rendemen = 100 X 21181 gram X 100%
100 2,1209 gram
Rendemen = 99,86%
b. P2 (waktu 30 menit)
Rendemen = ~X x 21094 gram 100%
100 2,1209 gram
Rendemen = 99,45%
c. Ps3(waktu 45 menit)
Rendemen = ~X x 21091gram 100%

100 2,1209 gram

Rendemen = 99,44%

L.3.6 Titik Lebur Senyawa Produk

Ulangzs”as' 15 Menit °C) 30 Menit (°C) 45 Menit (°C)
1 91-935 91-935 91-93
2 92-93 5 91,5-03,5 91-93.5
3 91-93.5 91-93.5 91-93.5
Rata-rata 91-93.5 91-93.5 91-93.5
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L.3.7 Perhitungan Konsentrasi Larutan Produk Basa Schiff untuk Uji

Toksisitas
L.3.5.1 Larutan stok

500 ppm sebanyak 25 mL
ppm =mg/L
mg =ppmxL
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=500 ppm x 0,025 L
=12,5mg

L.3.5.2 Pembuatan Larutan 10 ppm Produk Basa Schiff

Vi- M =V2- M

V1- 500 ppm =10 mL- 10 ppm

V1 =100 mL-ppm / 500 ppm
V1 =0,2mL

V1 =200 uL

Jadi larutan 10 ppm produk basa Schiff dapat dibuat dengan melarutkan 200 pL

larutan stok ke dalam 10 mL air.

Tabel 3.5.2 Pembuatan konsentrasi larutan sampel senyawa basa Schiff

Konsentrasi larutan Volume pipet larutan Volume larutan
sampel (ppm) induk 500 ppm (nL)
10 200 10
15 300 10
20 400 10
25 500 10
30 600 10

35 700 10
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L.4.1.1 Spektra FTIR Basa Schiff P1 (15 Menit)

Lampiran 4. Hasil Karakterisasi
L.4.1 Hasil Karakterisasi FTIR
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L.4.1.3 Spektra FTIR Basa Schiff P3 (45 Menit)
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L.4.1.5 Spektra FTIR 4-Formilpiridina
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L.4.2 Hasil Karakterisasi GC-MS
L.4.2.1 Hasil Karakterisasi GC
L.4.2.1.1 Hasil Karakterisasi GC Produk 15 Menit
9,308,637 -
CTIC*1.00
T T T T T T T L T y T T T T
10.0 20.0 30.0 40.0 50.0 60.0 70.0
min
Peak Report TIC
Peak# R.Time LTime F.Time Area Area% Height
1 36.575 35.992 36.892 107115999 100.00 8014172

107115999 100.00 8014172
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L.4.2.1.2 Hasil Karakterisasi GC Produk 30 Menit

10,154,981
L TIC*1.00
T T T T T
10.0 20.0 30.0 40.0 50.0 60.0 70.0
min
Peak Report TIC

Peak# R.Time LTime F.Time Area Area% Height

1 36.589 35.983 36.942 122642441 100.00 8780528
122642441 100.00 8780528

L.4.2.1.3 Hasil Karakterisasi GC Produk 45 Menit

1,794,899

L L TIC*1.00
- p

T T T T T T T T T T T T T
10.0 20.0 30.0 40.0 50.0 60.0 70.0
min
Peak Report TIC
Peaktt R.Time LTime F.Time Area  Area% Height
1 36.275 35942 37.025 17446107 100.00 1427205

17446107 100.00 1427205
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L.4.2.2 Hasil Karakterisasi MS
L.4.2.2.1 Hasil Karakterisasi MS Produk 15 Menit

Library

<< Target >>

Line#:1 R.Time:36.575(Scan#:4006) MassPeaks:81

RawMode:Averaged 36.567-36.583(4005-4007) BasePeak:196.90(720426)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1

100 I 97 22
51
39 77
7 92
4 115 168
e oh T §
U |I\ I;‘ \‘ \‘ f \‘ I\ “!“ I“Il\ ‘h\ I\“ 1 1 I|l | \I? | \H ! I 1 1 ) I ! ! ) ! I ) ! ! ! ! !
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:1 Entry:25887 Library:NIST62.LI1B
S1:80 Formula:C13H12N20 CAS:41855-73-6 MolWeight:212 RetIndex:0
CompName:Benzenamine, 4-methoxy-N-(3-pyridinylmethylene)-
100_ B7 212
] @ (j/“\/@q
1 51
5 % 168 o
| 107115 142
L I‘I‘ \lll Il'\“lll‘l‘\ly'\‘l‘\ \“I‘Il‘\“\ U“\'\ L | [ I LI LI | [ L | L L
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380

Hit#:2 Entry:77926 Library:WILEY229.LIB
S1:80 Formula:C13 H12 N2 O CAS:41855-73-6 MolWeight:212 RetIndex:0
CompName:Benzenamine, 4-methoxy-N-(3-pyridinylmethylene)- (CAS) 3-(4-METHOXYPHENYLIMINOMETHYL)PYRIDINE $$

100

197 212 oM
6377
51 Cn
5I 2 168 p
115 142 !
i} = N
S A S WS O
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:3 Entry:77929 Library:WILEY229.LIB
SI:75 Formula:C13 H12 N2 O CAS:41855-74-7 MolWeight:212 RetIndex:0
CompName:Benzenamine, 4-methoxy-N-(4-pyridinylmethylene)- (CAS) 4-(4-METHOXYPHENYLIMINOMETHYL)PYRIDINE $$
100_ 7 22 one
1 63
] o ;
5‘ T s 14 168 S
107 142 7
U I 1 !‘ 1 ‘ I HII 1 1 J I |I 1 I \” I 1 hl I I ‘I \‘I | 1 1 I I Ll I Ll I 1 | 1 1 I 1 1 I Ll I
20 40 60 8 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:4 Entry:25865 Library:NIST62.LIB
S1:75 Formula:C13H12N20 CAS:41855-74-7 MolWeight:212 RetIndex:0
CompName:Benzenamine, 4-methoxy-N-(4-pyridinylmethylene)-
100 i
N
63 O
T 51 N\\\/O
T o= 134 ~
5 s 168 O
107 142
|\ | H‘ | ‘u Il h | \‘
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380

Hit#:5 Entry:77923 Library:WILEY229.LIB
SI:75 Formula:C13 H12 N2 O CAS:26930-67-6 MolWeight:212 RetIndex:0

CompName:Benzenamine, 4-methoxy-N-(2-pyridinylmethylene)- (CAS) 2-(4-METHOXYPHENYLIMINOMETHYL)PYRIDINE $$
Pyridine, 2-[N-(p-methoxyphenyl)formimidoyl]- $$
100

79

197
134142 169 185
\‘ \‘l ‘
T e

140 160 180

\y

200

260 280 300

T20 20 240 320 340 360 380
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L.4.2.2.2 Hasil Karakterisasi MS Produk 30 Menit

Library

<< Target >>

Line#:1 R.Time:36.592(Scan#:4008) MassPeaks:81
RawMode:Averaged 36.583-36.600(4007-4009) BasePeak:196.90(770962)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1

100 53 197

)
S

51
39
92

115 134 168
IVREIIE:

‘II ‘I;I‘ \" \"I\ I\ "‘!ll' \H‘Ill“hl L ‘\H' L | I“l o \I‘?\ ! I”‘ [

20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220

Hit#:1 Entry:77926 Library:WILEY229.LIB
SI1:80 Formula:C13 H12 N2 O CAS:41855-73-6 MolWeight:212 RetIndex:0
CompName:Benzenamine, 4-methoxy-N-(3-pyridinylmethylene)- (CAS) 3-(4-METHOXYPHENYLIMINOMETHYL)PYRIDINE $$
100 97

77
1

1 28
)

240 260 280 300 320 340 360 380

212 OMe
63 77
51 U
5 2 168 2N
H 107115 142 )
[ Lo |

20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:2 Entry:25887 Library:NIST62.LIB
S1:80 Formula:C13H12N20 CAS:41855-73-6 MolWeight:212 RetIndex:0
CompName:Benzenamine, 4-methoxy-N-(3-pyridinylmethylene)-
100 —

212

1 63 77 S /@‘1
51
92 168 o

ST
115 142 |
I I P

107
M =Y
200 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340
Hit#:3 Entry:77929 Library:WILEY229.LIB
SI:75 Formula:C13 H12 N2 O CAS:41855-74-7 MolWeight:212 RetIndex:0

CompName:Benzenamine, 4-methoxy-N-(4-pyridinylmethylene)- (CAS) 4-(4-METHOXYPHENYLIMINOMETHYL)PYRIDINE $$
100 7

‘ "360 380

202

1 6

] a .
5‘9 2 s 134 168 i BS

107 142 m’/
| | | \ \‘ L i || -
U I 1 1 lj 1 I 1 I I I I I 1 I Ll I 1 | 1 | 1 1 1 I Ll I Ll I} 1 | I I 1 1 U i L
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380

Hit#:4 Entry:77923 Library:WILEY229.LIB
S1:75 Formula:C13 H12 N2 O CAS:26930-67-6 MolWeight:212 RetIindex:0

CompName:Benzenamine, 4-methoxy-N-(2-pyridinylmethylene)- (CAS) 2-(4-METHOXYPHENYLIMINOMETHYL)PYRIDINE $$
Pyridine, 2-[N-(p-methoxyphenyl)formimidoyl]- $$
100

79

] 5t 7 :

197 cH
5% 105 134142 169 185
IS I A
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Hit#:5 Entry:25865 Library:NIST62.LIB
S1:75 Formula:C13H12N20 CAS:41855-74-7 MolWeight:212 RetIndex:0

CompName:Benzenamine, 4-methoxy-N-(4-pyridinylmethylene)-
100 7

Y

220 240 260 280 300 320 340 360 380

212

N
4 S
51 -
0
5 134 168 ™o

142
| el

! ! § I” ! ) “I ) ! !
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200

‘ 20 240 260 280 300 320 340 360 380



L.4.2.2.3 Hasil Karakterisasi MS Produk 45 Menit

Library
<< Target >>
Line#:1 R.Time:36.275(Scan#:3970) MassPeaks:88

RawMode:Averaged 36.267-36.283(3969-3971) BasePeak:51.00(124646)

BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1
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100 G

197 212
77
39
92
28 115 4 168
107| 142 Tg d
i I “!l‘ IMIl\ ‘h\ \| ‘\‘ll 1 L) I|I ) I I\ \l | 1 1 1 L 1 I I 1 1 1 1 1 I I U 1 1
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:1 Entry:25887 Library:NIST62.LIB
SI:77 Formula:C13H12N20 CAS:41855-73-6 MolWeight:212 RetIndex:0
CompName:Benzenamine, 4-methoxy-N-(3-pyridinylmethylene)-
100‘ 197 212
1 51
5 2 168 o
| 107115 142
Ll 1 T IR |
20 40 60 8 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380

Hit#:2 Entry:77926 Library:WILEY229.LIB

S1:77 Formula:C13 H12 N2 O CAS:41855-73-6 MolWeight:212 RetIndex:0
CompName:Benzenamine, 4-methoxy-N-(3-pyridinylmethylene)- (CAS) 3-(4-METHOXYPHENYLIMINOMETHYL)PYRIDINE $$

100

168
142
134 ||

107115
Ly

‘\ 1g2

3 92
5‘}

| ‘ I

f

97 212

20 40 6D 80 100 120 140 160 180

Hit#:3 Entry:77923 Library:WILEY?229.LIB

200

S1:74 Formula:C13 H12 N2 O CAS:26930-67-6 MolWeight:212 RetIindex:0
CompName:Benzenamine, 4-methoxy-N-(2-pyridinylmethylene)- (CAS) 2-(4-METHOXYPHENYLIMINOMETHYL)PYRIDINE $$

Pyridine, 2-[N-(p-methoxyphenyl)formimidoyl]- $$

20

T
240
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280
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100

212 OMe
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] st i i
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I 7
U I 1 !‘ I !I \““\ 1 \‘ II| I 1 ‘I! I 1 ‘\ \I 1 I L) I 1 L I ] I 1 | I 1 I 1 I I Ll I
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:4 Entry:25886 Library:NIST62.LIB
SI:74 Formula:C13H12N20 CAS:26930-67-6 MolWeight:212 RetIndex:0
CompName:Benzenamine, 4-methoxy-N-(2-pyridinylmethylene)- $$ Pyridine, 2- N-(p-methoxyphenyl)formimidoyl —
100 —
1 @
64 o
4 51 2
197
§ 105 134142 169 185
| | | \||I ‘ |‘ \" | | -
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380

Hit#:5 Entry:77929 Library:WILEY229.LIB

SI:73 Formula:C13 H12 N2 O CAS:41855-74-7 MolWeight:212 RetIndex:0
CompName:Benzenamine, 4-methoxy-N-(4-pyridinylmethylene)- (CAS) 4-(4-METHOXYPHENYLIMINOMETHYL)PYRIDINE $$
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C:\GCMSsolution\Data\Project1\Rtx 5 MS 2019\Mohammaf Alfin Basa Schiff 45 ul.qgd

GCMS-QP2010S SHIMADZU

Kolom :Rtx 5
Panjang : 30 meter
ID 20,25 mm
Film :0,25um
Gas pembawa : Helium
Pengionan :EI70 Ev
[Comment]

[GC-2010]

Column Oven Temp.
Injection Temp.
Injection Mode
Flow Control Mode
Pressure

Total Flow

Column Flow
Linear Velocity
Purge Flow

Split Ratio

High Pressure Injection
Carrier Gas Saver
Splitter Hold

Oven Temp. Program
Rate

5.00

< Ready Check Heat Unit >
Column Oven
SPL1
MS
< Ready Check Detector(FTD) >
< Ready Check Baseline Drift >
< Ready Check Injection Flow >
SPL1 Carrier
SPL1 Purge
< Ready Check APC Flow >
< Ready Check Detector APC
Flow >
External Wait
Equilibrium Time

[GC Program]

[GCMS-QP2010]
lonSourceTemp
Interface Temp.
Solvent Cut Time
Detector Gain Mode
Detector Gain
Threshold

Method

:70.0 °C
:300.00 °C
:Split
:Pressure
:13.7 kPa
:28.0 mL/min
:0.50 mL/min
:25.9 cm/sec
:3.0 mL/min
:49.0

:OFF

:OFF

:OFF

Temperature(°C) Hold Time(min)
70.0 5.00
300.0 19.00

1 Yes
1 Yes
2 Yes

1 Yes
1 Yes

:No
:3.0 min

:250.00 °C
:305.00 °C
:3.00 min
‘Relative
:+0.00 kV
0

83



[MS Table]

--Group 1 - Event 1--
Start Time

End Time

ACQ Mode

Event Time

Scan Speed

Start m/z

End m/z

Sample Inlet Unit

[MS Program]
Use MS Program

:3.20min
:70.00min
:Scan
:0.50sec
11250
:28.00
:600.00

:GC

:OFF
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Lampiran 5. Data Hasil Uji Toksisitas
L.5.1 Hasil Uji Toksisitas Senyawa Basa Schiff

Tabel L.5.1.1 Persen mortalitas senyawa basa Schiff

Ko?sgrrlr'][)raa \EJulmIahUI?rva {Jing mS? (ek(erz Modus % Mortalitas
Kloroform 0 0 0 0 0 0 -
10 3 2 2 4 2 2 20
15 4 4 5 4 4 4 40
20 5 5 6 6 6 6 60
25 5 6 7 7 8 7 70
30 6 8 8 9 7 8 80
35 8 9 9 9 9 9 90
DMSO 0 0 0 0 0 0 -

Jumlah larva udang yang mati

X 100%

% Mortali =
/o Mortalitas Jumlah larva udang yang diuji (10)

Keterangan:

U: : Ulangan ke-1
U, : Ulangan ke-2
Us : Ulangan ke-3
U, : Ulangan ke-4
Us : Ulangan ke-5

Tabel L.5.1.2 Mortalitas senyawa basa Schiff

Konsentrasi Jumlah hewan uji (ekor) ® Mortalitas
(ppm)
10 50 10
15 50 20
20 50 30
o5 50 35
30 50 40
35 50 45

Mortalitas = %Mortalitas X Jumlah hewan uji (ekor)
Keterangan: @ Larva udang Artemia Salina L. dalam vial (10) x total pengulangan (5) = 50 ekor

Probit Analysis: mortalitas; N versus konsentrasi

Distribution: Normal

Response Information

Variable Value Count
mortalitas Event 180

Non-event 120
N Total 300

Estimation Method: Maximum Likelihood



Regression Table

Variable Coef
Constant -1,51292
konsentrasi 0,0810959
Natural

Response 0
Log-Likelihood = -164,82
Goodness-of-Fit Tests
Method Chi-Square DF
Pearson 1,35992 4
Deviance 1,38030 4
Tolerance Distribution
Parameter Estimates

Sta
Parameter Estimate
Mean 18,6559 1,
StDev 12,3311 1,
Table of Percentiles

Sta
Percent Percentile

1 -10,0305 4,
2 -6,66905 3,
3 -4,53633 3,
4 -2,93196 3,
5 -1,62693 3,
6 -0,516147 2,
7 0,457793 2,
8 1,32984 2,
9 2,12293 2,
10 2,85298 2,
20 8,27779 1,
30 12,1895 1,
40 15,5318 1,
50 18,6559 1,
60 21,7799 0,9
70 25,1223 1,
80 29,0340 1,
90 34,4588 1,
91 35,1888 1,
92 35,9819 2,
93 36,8540 2,
94 37,8279 2,
95 38,9387 2,
96 40,2437 2,
97 41,8481 2,
98 43,9808 2,
99 47,3423 3,

Standard

Error Z
0,229203 -6,60
0,0100570 8,06

9

0,851
0,848

ndard
Error
03854
52922

ndard
Error
01600
61325
35950
16977
01631
88642
77316
67230
58109
49761
89765
50376
22040
03854
83849
08721
36709
89750
97551
06142
15710
26530
39016
53857
72312
97132
36756

95,0% No
Lower

16,6204

9,67032

95,0% Fi

Lower
-20,3527
-15,9396
-13,1431
-11,0417
-9,33415
-7,88217
-6,61030
-5,47260
-4,43892
-3,48837
3,53439
8,52048
12,6724
16,3802
19,8176
23,1486
26,7114
31,3596
31,9717
32,6344
33,3606
34,1690
35,0880
36,1644
37,4835
39,2313
41,9760

Probability Plot for mortalitas

P
0,000
0,000

rmal CI

Upper
20,6914
15,7239

ducial CI
Upper
-3,65138
-0,919488
0,817333
2,12616
3,19253
4,10160
4,89991
5,61582
6,26792
6,86913
11,3772
14,7057
17,6583
20,5909
23,7938
27,5673
32,3192
39,2018
40,1414
41,1645
42,2919
43,5537
44,9957
46,6933
48,7844
51,5699
55,9701

86



Mortalitas (%)

99

95
90

80
70
60-
50-
40-
30-
20

Probability Plot for mortalitas

Normal - 95% Cl
Probit Data - ML Estimates

Table of Statistics
Mean 18,6559
StDev 12,3311
Median 18,6559
IQR 16,6344

T
-30

f
-20

L
10

T
0

konsentrasi (ppm)

50

60
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Lampiran 6. Dokumentasi

L.6.1 Sintesis Senyawa Basa Schiff

- ——

Senyawa p-anisidina Proses stirrer senyawa basa Schiff

Proses penyaringan senyawa basa Filtrat senyawa basa Schiff
Schiff

Senyawa basa Schiff (a) 15 menit; (b) 30
menit; (c) 45 menit
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L.6.2 Uji Titik leleh

MPA (Melting Point Apparatus) Pengujian titi leleh menggunakan
MPA

L.6.3 Uji Toksisitas

Larutan stok senyawa basa Schiff Penetasan larva udang Artemia salina

Uji toksisitas senyawa basa Schiff



