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ABSTRAK

Imanudin, M. 2023. Green Synthesis, Karakterisasi dan Uji Toksisitas Senyawa
Basa Schiff dari o-Vanilin dan 2-Aminotiazol. SKRIPSI. Jurusan
Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi, UIN Maulana Malik Ibrahim
Malang. Pembimbing I Ahmad Hanapi, M.Sc; Pembimbing II Dr. M.
Mukhlis Fahruddin, M. S.I.

Kata Kunci : basa Schiff, o-vanilin, 2-aminotiazol, penggerusan, toksisitas

Senyawa basa schiff merupakan senyawa dengan gugus azometina yang
terbentuk melalui reaksi kondensasi antara senyawa amina primer dengan keton
atau aldehida. Dalam penelitian ini, dilakukan sintesis basa Schiff dari o-vanilin
dan 2-aminotiazol menggunakan metode penggerusan. Tujuan dari penelitian ini,
yaitu untuk mengetahui % rendemen, sifat fisika, sifat kimia, karakterisasi, dan
hasil uji toksisitas.

Senyawa basa Schiff disintesis menggunakan metode penggerusan selama
30 menit. Produk basa Schiff dikarakterisasi menggunakan FTIR, GCMS, 'HNMR
dan 3*CNMR. Produk tersebut kemudian di uji toksisitas menggunakan metode
BSLT.

Produk yang dihasilkan berupa padatan berwarna kuning, memiliki titik
lebur antara 109-110 °C, tidak larut dalam air dan larut sempurna dalam larutan
NaOH 0,5M. Hasil spektra IR terdapat serapan khas gugus imina (-C=N-) dengan
bilangan gelombang 1596 cm™ . Hasil GC-MS menunjukkan adanya puncak pada
waktu retensi 39,386 menit dengan kemurnian 98,99% dan m/z ion molekular 234,
sesuai dengan berat molekul senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-1limino)
metil) fenol. Hasil 'H-NMR dan *C-NMR menunjukkan spektrum yang
diidentifikasi sebagai senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil)
fenol. Pengujian toksisitas menggunakan metode BSLT pada senyawa basa Schiff
2-metoksi-6-((tiazol-2-1limino) metil) fenol menunjukkan nilai LCsy 24,3806 ppm.
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ABSTRACT

Imanudin, M. 2023. Green Synthesis, Characterization and Toxicity Test of
Schiff Base Compounds of o-Vanillin and 2-Aminothiazole.
THESIS. Department of Chemistry, Faculty of Science and Technology,
UIN Maulana Malik Ibrahim Malang. Supervisor I Ahmad Hanapi,
M.Sc; Advisor II Dr. M. Mukhlis Fahruddin, M. S.I.

Keywords: Schiff base, o-vanillin, 2-aminothiazole, grinding, toxicity

Schiff base compounds are compounds with azometina groups formed by
condensation reactions between primary amine compounds and ketones or
aldehydes. In this study, the Schiff base was synthesized from o-vanillin and 2-
aminothiazole using the grinding method. The purpose of this study, namely to
determine the % yield, physical properties, chemical properties, characterization,
and result of toxicity test.

Schiff base compounds were synthesized using the grinding method for 30
minutes. Schiff base products were characterized using FTIR, GCMS, 'HNMR and
BCNMR. The product is then tested for toxicity using the BSLT method.

The resulting product is a yellow solid, has a melting point between 109-
110 °C, is insoluble in water and completely soluble in 0.5 M NaOH solution. The
results of the FTIR spectra show a typical absorption of the imine group (-C=N-)
with a wave number between 1596 cm™. The GC-MS results showed a peak at a
retention time of 39,386 minutes with a purity of 98,99 % and a molecular ion m/z
of 284, according to the molecular weight of the Schiff base compound 2-methoxy-
6-((thiazol-2-ylimino)methyl)phenol. The 1H-NMR and 13C-NMR results showed
a spectrum identified as the Schiff base compound 2-methoxy-6-((thiazol-2-
ilimino) methyl). Toxicity testing using the BSLT method on Schiff base compound
2-methoxy-6- ((thiazol-2-ylimino)methyl)phenol showed an LCsy value of 24,3806
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BAB1

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Senyawa basa Schiff merupakan senyawa dengan gugus azometina (C=N)
yang memiliki rumus umum RCH=NRI1 . Senyawa tersebut terbentuk melalui
reaksi kondensasi antara senyawa amina primer dengan keton atau aldehida.
Senyawa basa Schiff memiliki banyak manfaat bagi kehidupan manusia dalam
berbagai bidang seiring berkembangnya zaman. Dalam bidang biologis senyawa
basa Schiff dapat digunakan sebagai antioksidan (Mohana dan Kumar, 2013),
antiurease (Sokmen, dkk., 2015) antibakteri (Valarmathy, G. dan Rasikamary,
2018), dan antikanker (Brodowska, dkk., 2014). Berdasarkan banyaknya manfaat
yang telah diteliti, maka para peneliti masih terus mengembangkan dan mensintesis
senyawa basa Schiff.

Tahap awal yang dilakukan untuk mengetahui potensi biologis (seperti
antikanker dan antibakteri) dari suatu senyawa adalah melalui uji toksisitas.
Cahyana dan Pratiwi (2015) telah melakukan sintesis dan uji toksisitas basa Schiff
dari vanilin dengan 4-aminoantipirin dengan metode Brine Shrimp Lethality Test
(BSLT) terhadap sampel larva udang Artemia salina Leach. menghasilkan nilai
Median Lethal Concentration (LCsg) sebesar 23.73 pg/mL. Nadhiroh (2020) juga
telah melakukan sintesis dan uji toksisitas basa Schiff dari o-vanilin dengan p-
toluidina dengan metode yang sama menghasilkan nilai LCsy sebesar 17,382 pg/mL.

Basa Schiff sering kali disintesis menggunakan metode konvensional oleh

peneliti terdahulu, seperti menggunakan katalis asam sampai dengan penggunaan



2
pelarut organik. Sementara itu, katalis asam dan pelarut organik dapat me nambah
penggunaan bahan-bahan yang menghasilkan limbah kimia yang dapat mencemari
lingkungan. Sehingga diperlukan metode sintesis untuk senyawa basa Schiff yang
lebih efektif, yaitu melalui metode green synthesis (Nurbaity, 2011). Sebagaimana

dalam firman Allah dalam al-Qur’an surat ar-Ruum ayat 41 berbunyi.

O3 il 13hee ) G A (1 sl S8 Ly A5 B 2l
Artinya: “Telah nampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan perbuatan
tangan manusia, supaya Allah merasakan kepada mereka sebagian dari (akibat)
perbuatan mereka, agar mereka kembali (kejalan yang benar)”

Dalam surat ar-Ruum ayat 41 diterangkan bahwa telah terjadi al-fasad di
daratan dan lautan. Perusakan itu terjadi akibat perilaku manusia, misalnya
eksploitasi alam yang berlebihan, peperangan, percobaan senjata, dan sebagainya.
Perilaku itu tidak mungkin dilakukan orang yang beriman dengan keimanan yang
sesungguhnya karena ia tahu bahwa semua perbuatannya akan
dipertanggungjawabkan nanti di depan Allah. Tafsir al-Misbah menjelaskan bahwa
ayat tersebut bermaksud untuk menegur kita atas berbagai bencana (kebakaran,
kemarau, kekeringan, dan lain-lain). Agar kita berfikir bahwa hal tersebut
disebabkan oleh perbuatan tangan kita sendiri. Sehingga kita sadar dan akan
kembali ke jalan yang benar tanpa menimbulkan kerusakan dan kemudhorotan lagi
di bumi (Shihab, 2002).

Green synthesis memiliki aspek untuk efisiensi energi dan meminimalisasi
penggunaan bahan kimia yang berbahaya. Kelebihan dari penggunaan green
synthesis metode penggerusan tanpa menggunakan pelarut dan katalis, antara lain,

mengurangi penggunaan dan pembentukan hasil samping yang berbahaya bagi
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manusia dan lingkungan, hemat energi karena reaksi dilakukan pada suhu ruang,
sederhana dan murah (Adawiyah, 2017). Selain itu sintesis menggunakan metode
penggerusan memiliki hasil rendemen yang cukup tinggi, seperti yang dilakukan
beberapa peneliti terdahulu seperti Bendale (2011), telah melakukan sintesis basa
Schiff dari p-toluidin dengan vanilin dengan metode penggerusan selama 10-17
menit memperoleh presentase hasil rendemen sebesar 95,80%. Sintesis basa Schiff
juga dilakukan oleh Jovianto (2020) dari o-vanilin dan p-anisidina dengan
menggunakan metode penggerusan selama 20 menit memperoleh hasil rendemen
sebesar 99,7123 %, dengan metode stirrer selama 10 menit memperoleh hasil
rendemen sebesar 94,2708 % sedangkan dengan metode sonikasi selama 6-8 menit
memperoleh hasil rendemen sebesar 98,0410 %.

Berdasarkan uraian di atas, penelitian ini dilakukan dengan mensintesis
senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminotiazole menggunakan metode
penggerusan selama 30 menit. Hasil sintesis dikarakterisasi secara fisik dan kimia
yang berupa uji titik lebur, uji kelarutan (NaOH), serta karakterisasi dengan Fourier
Transform Infra-Red (FTIR), Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GCMYS),
Hydrogen Nuclear Magnetic Resonance ({HNMR) dan Carbon Nuclear Magnetic
Resonance (*CNMR). Uji aktivitas yang dilakukan yaitu uji toksisitas

menggunakan metode BSLT terhadap larva udang Artemia salina Leach.

1.2 Rumusan Masalah
a. Bagaimana karakterisasi senyawa produk basa Schiff yang dihasilkan dari o-

vanilin dan 2-aminotiazol?
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b. Berapa rendemen senyawa produk basa Schiff yang dihasilkan dari o-vanilin dan

C.

2-aminotiazol?
Bagaimana hasil uji toksisitas senyawa produk basa Schiff dari o-vanilin dan 2-

aminotiazol?

1.3 Tujuan Penelitian

a.

Untuk mengetahui hasil karakterisasi senyawa produk basa Schiff yang
dihasilkan dari o-vanilin dan 2-aminotiazol.
Untuk mengetahui rendemen senyawa produk basa Schiff yang dihasilkan dari

o-vanilin dan 2-aminotiazol.

. Untuk mengetahui hasil uji toksisitas senyawa produk basa Schiff dari o-vanilin

dan 2-aminotiazol.

1.4 Batasan Masalah

Perbandingan mol o-vanilin dan 2-aminotiazol adalah 1:1.

Metode green synthesis yang digunakan adalah metode penggerusan.

. Waktu penggerusan yang digunakan adalah 30 menit.

Senyawa hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan FTIR, GCMS, "THNMR dan

BCNMR.

. Pengujian toksisitas menggunakan metode BSLT.

1.5 Manfaat Penelitian

Hasil dari penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi ilmiah

mengenai sintesis senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminotiazole dengan



metode penggerusan dengan waktu penggerusan 30 menit, serta memberikan
informasi mengenai karakteristik senyawa basa Schiff dan toksisitasnya terhadap

larva udang Artemia salina Leach.



BAB II

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 o-Vanilin

o-Vanilin atau 2-hidroksi-3-metoksibenzaldehida merupakan senyawa
organik dengan rumus molekul CgHgO3 yang memiliki gugus fungsional meliputi
aldehida, eter dan fenol. Sifat fisik dari o-vanilin adalah padatan kristal berserat
berwarna kuning muda. Senyawa tersebut terdapat dalam berbagai produk makanan,
namun zat ini tidak terlalu diminati, karena itu o-vanilin menjadi aditif makanan
yang kurang umum diproduksi dan ditemui. o-Vanilin memiliki massa molekul
sebesar 152,149 g/mol, titik didih pada suhu 265,5 °C dan titik lebur pada suhu
44,5 °C (NCBI, 2022). Berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh Kumar (2012)
menyebutkan bahwa o-vanilin memiliki kemampuan menangkal radikal bebas.

Struktur o-Vanilin ditunjukkan pada Gambar 2.1.

Gambar 2.1 Struktur senyawa o-vanilin (NCBI, 2022)
Senyawa o-vanilin memiliki gugus aldehida yang mudah bereaksi, hal ini
disebabkan karena perbedaan keelekronegatifan atom oksigen yang lebih besar
daripada atom karbon sehingga mengakibatkan kerapatan elektron atom karbon
akan tertarik oleh atom oksigen dan menjadikan atom karbon lebih mudah untuk

diserang.


https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/#query=C8H9NO3

2.2 Aminotiazol

2-Aminotiazol merupakan amina heterosiklik yang memiliki inti tiazol
dengan rumus kimia C3H4N»S. Senyawa ini berbentuk padatan kristal kuning muda
dengan bau yang mirip dengan piridin. 2-Aminotiazol memiliki massa molar
100.14 g/mol, titik leleh 86 sampai 89 °C, titik didih 117 °C, larut dalam air, alkohol

dan dietil eter (NCBI, 2022). Struktur 2-aminotiazol ditunjukkan pada Gambar 2.2.

\ / NH,

Gambar 2.2 Struktur senyawa 2-aminotiazol (NCBI, 2022)

2.3 Senyawa Basa Schiff

Senyawa basa Schiff merupakan suatu produk kondensasi (adisi/eliminasi)
dari senyawa aldehida atau keton (yang memiliki gugus C=0) dengan senyawa
amina primer (yang memiliki gugus NH»). Senyawa basa Schiff memiliki ikatan
RHC=NR;, dimana R dan R; adalah alkil, aril, siklo alkil atau heterosiklik. Selain
basa Schiff, senyawa ini juga dikenal dengan sebutan anil, imin, dan azometin.
(Ashraf, 2011)

RS
N
[
C

O—O
+

RI—NH, ——— H,0

PN
R! R2 T g2

Gambar 2.3 Reaksi pembentukan senyawa basa Schiff

Mekanisme reaksi pembentukan senyawa basa Schiff melalui dua tahapan.

Tahap awal yaitu reaksi adisi, dimana pasangan elektron bebas (PEB) pada gugus
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-NH: (amina primer) menyerang atom C pada gugus karbonil (aldehila/ keton).
Gugus -NH» (amina primer) bertindak sebagai nukleofil, sedangkan C pada gugus
karbonil (aldehida/ keton) bertindak sebagai elektrofil. Tahap selanjutnya yaitu
reaksi eliminasi, dimana gugus N-H mengalami deprotonasi serta elektron dari
ikatan N-H menekan atom O pada ikatan C-O sehingga membentuk senyawa basa
Schiff (ikatan ganda C=N) dan molekul air terpisah secara spontan (Fessenden dan

Fessenden, 1982).

K

N/ R, H,0 w\ )( OH
H

Gambar 2.4 Mekanisme pembentukan senyawa basa Schift (Fessenden dan
Fessenden, 1982)

2.4 Sintesis Senyawa Basa Schiff metode Penggerusan

Metode penggerusan merupakan salah satu teknik sintesis dari metode
green synthesis. Metode ini memiliki beberapa kelebihan yaitu proses yang
sederhana, menghindari pelarut berbahaya, serta biaya yang lebih murah. Pada
proses sintesis dengan metode penggerusan terjadi konversi energi kinetik yang
diberikan ketika proses penggerusan menjadi energi panas, sehingga dapat
mendorong suatu reaksi mencapai energi aktivasinya (Sana, dkk., 2012).

Dalam metode green synthesis terdapat 12 prinsip yang harus diperhatikan,

yaitu (Nurbaity, 2011):
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a. Pencegahan terbentuknya bahan buangan beracun akan lebih baik dari pada
menangani atau membersihkan bahan buangan tersebut.
b. Mengekonomiskan atom dalam merancang metode sintesis.
c. Sintesis bahan kimia yang tidak atau kurang berbahaya bagi kesehatan manusia
dan lingkungannya.
d. Merancang produk bahan kimia yang lebih aman, walaupun sifat racunnya
dikurangi tetapi fungsinya tetap efektif.
e. Menggunakan pelarut dan bahan-bahan pendukung yang lebih aman dan tidak
berbahaya.
f. Rancangan untuk efisiensi energi.
g. Penggunaan bahan dasar yang dapat diperbaharui.
h. Mengurangi turunan (derivatives) yang tidak penting.
i. Menggunakan katalis untuk meningkatkan selektifitas dan meminimalkan energi.
j. Merancang produk-produk kimia yang dapat terdegradasi menjadi produk yang
tidak berbahaya.
k. Analisis serentak untuk mencegah polusi.
1. Bahan kimia yang digunakan dalam proses kimia dipilih yang lebih aman untuk
mencegah kecelakaan.
Seiring meningkatnya kepedulian para peneliti terhadap lingkungan, alam
sintesis senyawa basa Schiff sekarang telah banyak peneliti yang mulai mencari
metode yang lebih efisien serta ramah lingkungan, seagaimana Allah SWT telah

firman dalam al-Quran surat al-Baqarah ayat 11 yang berbunyi :
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O3ALian GAT L) 1518 o) 3 1508 Y a4 U3 135
Artinya : “Dan bila dikatakan kepada mereka: "Janganlah kamu membuat
kerusakan di muka bumi". Mereka menjawab: "Sesungguhnya kami orang-orang
yvang mengadakan perbaikan"”
Menurut tafsir Kementrian Agama RI, janganlah berbuat kerusakan di bumi,
dengan melanggar nilai-nilai yang ditetapkan agama, menghalangi orang dari jalan
Allah, menyebar fitnah, dan memicu konflik, mereka justru mengklaim bahwa diri
mereka bersih dari perusakan dan tidak bermaksud melakukan kerusakan. Mereka
menjawab, sesungguhnya kami justru orang-orang yang melakukan perbaikan. Itu
semua akibat rasa bangga diri mereka yang berlebihan. Begitulah perilaku setiap
perusak yang tertipu oleh dirinya: selalu merasa kerusakan yang dilakukannya
sebagai kebaikan.
Manusia diciptakan oleh Allah di muka bumi ini sebagai khalifah. Manusia
diwajibkan berhubungan baik dengan seluruh makhluk yang ada di bumi. Allah
SWT dalam firman-Nya juga telah menjelaskan bahwa manusia harus

memakmurkan bumi. Sebagaimana Allah SWT telah berfirman dalam al-Quran

surat al-Baqgarah ayat 30 yang berbunyi:

Baas Kb a5 eladll B el A e s Jeadl 1 IEAIL VT o Clels ) kil iy 06 35
OB Y L gl ) el

Artinya : “Dan (ingatlah) ketika Tuhanmu berfirman kepada para malaikat, “Aku
hendak menjadikan khalifah di bumi.” Mereka berkata, “Apakah Engkau hendak
menjadikan orang yang merusak dan menumpahkan darah di sana, sedangkan
kami bertasbih memuji-Mu dan menyucikan nama-Mu?” Dia berfirman,
“Sungguh, Aku mengetahui apa yang tidak kamu ketahui.”

Menurut tafsir Kementrian Agama RI, janganlah berbuat kerusakan di
bumi, dengan melanggar nilai-nilai yang ditetapkan agama, menghalangi orang dari

jalan Allah, menyebar fitnah, dan memicu konflik, mereka justru mengklaim bahwa
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diri mereka bersih dari perusakan dan tidak bermaksud melakukan kerusakan.
Mereka menjawab, sesungguhnya kami justru orang-orang yang melakukan
perbaikan. Itu semua akibat rasa bangga diri mereka yang berlebihan. Begitulah
perilaku setiap perusak yang tertipu oleh dirinya: selalu merasa kerusakan yang
dilakukannya sebagai kebaikan.

Manusia diciptakan oleh Allah di muka bumi ini sebagai khalifah. Manusia
diwajibkan berhubungan baik dengan seluruh makhluk yang ada di bumi. Allah
SWT dalam firman-Nya juga telah menjelaskan bahwa manusia harus
memakmurkan bumi. Sebagaimana Allah SWT telah berfirman dalam al-Quran

surat al-Bagarah ayat 30 yang berbunyi:

Sy i 5355 oLl G5 5 Lo Sl 5 Lo e 1HBHIR. T 3 Ol ) Al 5 06 35

Osalad ¥ e alef L3 QE=al Gl

Artinya : “Dan (ingatlah) ketika Tuhanmu berfirman kepada para malaikat, “Aku

hendak menjadikan khalifah di bumi.” Mereka berkata, “Apakah Engkau hendak

menjadikan orang yang merusak dan menumpahkan darah di sana, sedangkan

kami bertasbih memuji-Mu dan menyucikan nama-Mu?” Dia berfirman,
“Sungguh, Aku mengetahui apa yang tidak kamu ketahui.”

Menurut Tafsir al-Qurthubi, seperti dikutip Imam Ibnu Katsir, menjadikan
Surat al-Bagarah ayat 30 sebagai dalil atas kewajiban pembentukan pemerintahan
(khalifah) untuk menghentikan kerusakan di bumi.

Hasil sintesis senyawa basa Schiff dengan metode penggerusan tanpa
pelarut dan katalis asam diharapkan dapat meminimalisir terjadinya reaksi
reversible sehingga menghasilkan produk dengan rendemen hasil yang lebih tinggi
dibandingkan reaksi menggunakan pelarut dan katalis asam. Beberapa penelitian

tentang sintesis senyawa basa Schiff yang telah dilakukan diantaranya adalah

Adawiyah (2017) mensintesis senyawa basa Schiff dari vanilin dan p-anisidina



12
menggunakan metode penggerusan selama 20 menit memperoleh hasil rendemen
sebesar 94,86%. Jovianto (2020) mensintesis senyawa basa Schiff dari o-vanilin
dan p-anisidina menggunakan metode penggerusan selama 20 menit memperoleh
hasil rendemen sebesar 99,7123 %.

2.5 Karakterisasi Senyawa Basa Schiff
2.5.1 Karakterisasi Produk SIntesis Menggunakan FTIR

Spektroskopi FTIR merupakan salah satu instrumentasi identifikasi yang
sering digunakan dalam laboratorium untuk penentuan informasi struktur molekul
senyawa hasil sintesis terutama sintesis senyawa organik. Spektroskopi FTIR
merupakan teknik yang didasarkan adanya vibrasi atom pada suatu molekul. Setiap
inframerah yang diserap oleh sampel pada energi tertentu akan diperoleh sebuah
spektrum (Carey, 2000).

Inframerah pada umumnya mengacu pada gelombang elektromagnetik
dalam wilayah 7 um sampai 1000 um. Wilayah gelombang elektromagnetik 2,5 um
dan 25 um (4000 sampai 400 cm™') merupakan wilayah paling menarik dalam
analisis, karena wilayah ini mencakup frekuensi yang sesuai dengan vibrasi semua
gugus fungsi senyawa organik (Doyle, 1992). Banyaknya serapan inframerah oleh
suatu senyawa beraneka ragam yang disebabkan perubahan momen dipol pada saat
terjadinya serapan. Ikatan non polar menyebabkan serapan yang lemah, sedangkan
ikatan polar menyebabkan serapan yang kuat (Supratman, 2010).

Penyerapan antara 4000 sampai 1400 cm™! dikenal sebagai rentang vibrasi
utama, dan sebagian besar senyawa dapat direkam pada serapan ini. Pada rentang
vibrasi utama terjadi serapan karena adanya gugus fungsi. Daerah antara 1400

sampai 900 cm™! memiliki serapan yang kompleks, sering disebut finger print atau
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daerah sidik jari yang membantu menentukan identitas dua senyawa yang dianalisis.
Penyerapan antara 900 sampai 400 cm™ dikenal sebagai daerah mode tekukan di
luar bidang. Penyerapan pada rentang ini dapat digunakan untuk mendukung
serapan yang terdapat pada rentang vibrasi utama (Sastrohamidjojo, 2013). Metode
yang dilakukan untuk menangani sampel dalam bentuk padatan dengan
mencampurkan padatan sampel dengan serbuk KBr, kemudian campuran tersebut
dipress dengan tekanan tinggi (Pavia, dkk., 2001).

FTIR dapat digunakan untuk mengkarakterisasi senyawa basa Schiff
dengan cara mengetahui gugus-gugus fungsi yang terdapat pada senyawa basa
Schiff. Basa Schiff mempunyai serapan imina yang khas pada daerah 1623 cm’!
(Khasanudin, 2018). Adawiyah (2017) mensintesis senyawa basa Schiff dari vanilin
dan p-anisidina mendapatkan spektra gugus imina pada bilangan gelombang 1590
cm’', OH stretch pada daerah 3441-3451 cm™, C-O stretch fenol pada bilangan
gelombang 1213 cm™, Csp 2-H stretch aromatik pada daerah 3009 cm’, C=C
aromatik pada 1623 dan 1507 cm’, serta overtune aromatic 2051-1878 cm’.
Spektra Hasil sintesis basa Schiff Adawiyah (2017) dapat dilihat pada Gambar 2.5.
Jovianto (2020) mensintesis senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan p-anisidina

mendapatkan spektra gugus imina pada bilangan gelombang 1615 cm'.
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Gambar 2.5 Hasil spektra FTIR dari produk sintesis dan reaktan
(Adawiyah, 2017)

2.5.2 Karakterisasi Produk Sintesis Menggunakan GCMS

GCMS merupakan gabungan dua instrumentasi yang terdiri dari
kromatografi gas dan spektrometer massa. Kromatografi gas memisahkan senyawa
yang berbeda dalam sampel menjadi senyawa yang lebih murni berdasarkan
volatilitas dengan mengalirkan gas inert (fase gerak), yang membawa sampel
melalui fase diam di dalam kolom. Spektra senyawa dikumpulkan oleh
spektrometer massa saat senyawa keluar dari kolom, yang mengidentifikasi dan
mengkuantifikasi senyawa berdasarkan massa fragmen (m/z). Spektrum ini
kemudian dapat disimpan pada komputer dan dianalisis.

Hasil pemisahan dengan kromatografi gas akan diperoleh data yang
disebut kromatogram. Kromatogram menampilkan informasi mengenai nilai Rt
(Retention time) dan luas area dari senyawa yang dianalisa. Kadar suatu senyawa

dapat diketahui melalui perbandingan luas komponen dengan jumlah luas semua
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sampel, kadar senyawa dinyatakan dalam bentuk persen dengan persamaan 2.1

(Gandjar dan Rohman, 2012).

luas area komponen
Persen(%)Komponen = P

X100% oo 2.1

jumlah luas area komponen

Adawiyah (2017) mengkarakterisasi senyawa basa Schiff dari vanilin dan
p-anisidina menggunakan GCMS menghasilkan ion molekular pada m/z 257.
Jovianto (2020) telah mengkarakterisasi senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan p-
anisidina dengan metode penggerusan menggunakan GCMS yang dapat
ditunjukkan melalui kromatogram (Gambar 2.5) dimana produk sintesis
menghasilkan waktu retensi 44,277 menit dengan luas area 100,00%. Selanjutnya

hasil spektra massa puncak 1 (Gambar 2.6) mempunyai ion molekular dengan m/z

257 g/mol.
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Gambar 2.6 Hasil kromatogram produk sintesis dengan metode penggerusan
(Jovianto, 2020)
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Gambar 2.7 Spektrum massa puncak utama produk sintesis dengan metode
penggerusan (Jovianto 2020)
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2.5.3  Karakterisasi Produk Sintesis Menggunakan 'H-NMR dan *C-NMR

Nuclear Magnetic Resonance (NMR) merupakan teknik spektroskopi
yang mengandalkan sifat magnetik dari inti atom. Informasi yang didapatkan dari
NMR yaitu informasi secara magnetis tentang sejumlah atom yang dimiliki
senyawa tersebut (Pavia, dkk., 2009). Spektroskopi NMR memiliki dua tipe yaitu,
spektroskopi 'HNMR yang memberikan informasi tentang susunan hidrogen dalam
molekul sedangkan spektroskopi *CNMR yang memberikan informasi tentang
susunan karbon dalam molekul. Spektrum *CNMR berbeda dari spektrum "HNMR
dalam beberapa hal, antara lain pergeseran kimia >\CNMR terjadi pada kisaran yang
lebih lebar dibandingkan kisaran pergeseran kimia inti 'HNMR. Keduanya diukur
terhadap senyawa standar yang sama yaitu TMS (tetrametil silana), yang semua
karbon metilnya ekuivalen dan memberikan sinyal yang tajam. Pergeseran kimia
untuk *C dinyatakan dalam satuan ppm yang lazim sekitar 0-200 ppm di bawah
medan TMS. Kisaran pergeseran kimia yang lebar ini cenderung menyederhanakan
spektrum *CNMR terhadap spektrum "HNMR (Hart, dkk., 2003).

Surur (2019) mengkarakterisasi senyawa basa Schiff dari vanilin dan p-
anisidina menggunakan "HNMR meghasilkan adanya dua sinyal proton metoksi (—
OCH3) pada pergeseran kimia 3,83 ppm (3H, s) dan 3,93 ppm (3H, s). Sinyal Proton
hidroksi (-OH) muncul pada pergeseran kimia 6,48 ppm (1H, s). Selanjutnya
muncul beberapa sinyal proton aromatis (& 6- 8 ppm) pada pergeseran kimia 6,92-
6,94 (2H, d); 6,96-6,98 (1H, d); 7,21-7,22 (2H, d); 7,24 (1H, d); dan 7,62 ppm (1H,
s). Kemudian adanya satu sinyal proton yang mengindikasikan sinyal proton imina
(-CH=N), yaitu pada pergeseran kimia 8,36 ppm (1H, s). Pergeseran kimia

menunjukkan posisi proton pada sampel yang diuji. Semakin besar pergeseran
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kimia, maka semakin tidak terlindungi karena proton dekat dengan gugus yang
lebih elektronegatif. Sedangkan pergeseran kimia yang semakin kecil menunjukkan
bahwa semakin terlindungi proton tersebut. Hasil spektrum HNMR produk sintesis

variasi waktu penggerusan 20 menit dalam pelarut CDCI3 ditunjukkan pada

Gambar 2.8.
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Gambar 2.8 Spektrum '"HNMR produk sintesis variasi waktu penggerusan 20
menit (Surur, 2019)

2.6 Uji Toksisitas Senyawa Basa Schiff dengan Metode BSLT

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). Metode ini
menggunakan larva Artemia salina Leach sebagai hewan coba. Uji toksisitas

dengan metode BSLT ini merupakan uji toksisitas akut dimana efek toksik dari



18
suatu senyawa ditentukan dalam waktu singkat, yaitu rentang waktu selama 24 jam
setelah pemberian dosis uji (Setiawan, 2010). Metode ini dilakukan dengan
menentukan besarnya nilai LCs selama 24 jam. Jika nilai LCjsg suatu senyawa yang
diuji kurang dari 1000 pg/mL maka dianggap menunjukkan adanya aktivitas
biologis, sehingga pengujian ini dapat digunakan sebagai skrining awal terhadap
senyawa bioaktif yang diduga berkhasiat sebagai antikanker (Sukardiman, 2004).

Besarnya toksisitas tergatung dari jumlah kematian larva setelah
pemberian zat yang mengandung senyawa antikanker. Ekstrak dikatakan bersifat
toksik jika harga LCsp < 1000 pg/mL, sedangkan untuk senyawa murni jika LCsgp <
200 pg/mL berpotensi sebagai antikanker. Ekstrak atau fraksi senyawa yang
memiliki harga LCs9 > 0-30 ppm berpotensi sebagai antikanker, LCsp > 30-200
ug/mL berpotensi sebagai antibakteri, sedangkan LCsp > 200-1000 pg/mL
berpotensi sebagai pestisida (Meyer, 1982). Mustofa (2019) menunjukkan hasil uji
toksisitas produk sintesis basa Schiff 2-metoksi-4-((4metoksifenilimino)-metil)-
fenol bersifat toksik karena nilai LCso berada dibawah 1000 pg/mL dengan nilai

yang diperoleh 35,97 pg/mL.



BAB III

METODOLOGI

3.1 Waktu Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan Desember 2022—Desember 2023 di
Laboratorium Laboratorium Kimia Organik Universitas Islam Negeri Maulana
Malik Ibrahim Malang. Sintesis dengan penggerusan dilaksanakan di Laboratorium

Kimia Organik Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah seperangkat alat
gelas, rak tabung reaksi, bola hisap, neraca analitik, spatula, kertas saring, gelas vial,
alumunium foil, mikropipet ukuran 5-1000 puL, bejana penetas, mortar, alu, cawan
porselen, desikator, melting point apparatus (MPA) Stuart SMP11, oven, pipa
kapiler, spektroskopi FTIR FT 1000, spektrometer GCMS QP2010S Shimadzu,

spektroskopi 'THNMR dan spektroskopi *CNMR Agilent DD2.

3.2.2 Bahan
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah senyawa o-
vanilin, 2-aminotiazol, KBr, kloroform, air laut, larva udang Artemia salina Leach,

akuades, larutan ragi roti dan NaOH 2 M.
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3.3 Tahapan Penelitian

a. Sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil) fenol dari
ortho-vanilin : 2-aminotiazole (mol 1:1) dengan metode penggerusan selama
30 menit.

b. Uji titik leleh produk sintesis dengan Melting Point Apparatus.

c. Uji kelarutan produk sintesis dengan larutan NaOH 2M.

d. Karakterisasi produk sintesis menggunakan FTIR.

e. Karakterisasi produk sintesis menggunakan GCMS.

f. Karakterisasi produk sintesis menggunakan 'HNMR dan *CNMR

g. Uji toksisitas senyawa basa Schiff menggunakan metode BSLT

h. Analisis data

3.4 Pelaksanaan Penelitian

3.4.1 Sintesis Senyawa Basa Schiff dari orfo-Vanilin dan 2-Aminothiazole
dengan Metode Penggerusan

2-Aminotiazol sebanyak 0.005 mol (0,5007 gram) dan 0.005 mol ortho-
vanilin (0,76075 gram) digerus dalam mortar pada suhu ruang dengan waktu
penggerusan selama 30 menit. Produk yang terbentuk dikeringkan dalam desikator
dan ditimbang sampai beratnya konstan. Rendemen dihitung dengan menggunakan

persamaan 3.1.

massa produk

%Rendemen = x kemurnian KG(%) ..........cooooiiiiiiiiiiii 3.1

massa teoritis

3.4.2 Uji Titik Leleh Produk Sintesis dengan Melting Point Apparatus
Produk hasil sintesis dimasukkan ke dalam pipa kapiler. Pipa kapiler dan

termometer dipasangkan pada alat MPA. MPA dinyalakan serta diatur suhu
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kenaikannya hingga 20 °C/menit. Kemudian, diturunkan suhu menjadi 10 °C/menit.
Bila suhu yang teramati telah mencapai perkiraan titik leleh senyawa, maka diatur
kenaikan suhu menjadi 1 °C/menit. Pelelehan produk sintesis diamati sampai

mencair.

3.4.3 Uji Kelarutan Produk Sintesis dengan Larutan NaOH 2M

Produk sintesis basa Schiff sebanyak 0,005 g dimasukkan ke dalam 2
tabung reaksi yang berbeda. Ditambahkan pada 1 tabung reaksi dengan 3 mL
akuades. Ditambahkan NaOH 2M 3 mL pada 1 tabung reaksi yang lainnya. Tabung

reaksi dikocok dan diamati perubahan yang terjadi.

3.4.4 Karakterisasi Produk Sintesis menggunakan FTIR

Sejumlah produk basa Schiff hasil sintesis dicampur dengan KBr dan
digerus dengan mortar agate. Pelet hasil gerusan ditekan dan dibentuk dengan
perbandingan KBr : senyawa basa Schiff (98:2). Inject pelet dalam cell holder
instrumen FTIR. Pengukuran spektra IR dilakukan pada rentang bilangan

gelombang 4000-400 cm™.

3.4.5 Karakterisasi Produk Sintesis menggunakan GCMS

Produk hasil sintesis sebanyak 1 pL dilarutkan dengan pelarut kloroform
70.000 ppm. Campuran tersebut diinject kedalam injektor KG-SM QP2010S
SHIMADZU dengan kondisi operasional sebagai berikut:

Jenis Kolom : AGILENT J&W VF-5MS

Panjang Kolom : 30 meter
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Detektor : FGCCP 3800 (GC) Saturn 2200 (MS)

Oven : Terprogram 100 °C (5 menit) — 310 °C (15 menit)
Temperatur injektor : 310 °C

Tekanan gas : 20,8 kPa

Kecepatan aliran gas : 0,49 mL/ menit (Konstan)

Gas pembawa : Helium
Kromatogram dan spektra MS ditunggu beberapa saat sampai terbentuk. Masing-
masing hasil kromatogram yang muncul ditentukan (%) kemurniannya

menggunakan persamaan 3.2.

luas area komponen

%Kemurnian = -
jumlah luas area komponen

3.4.6 Karakterisasi Produk Sintesis menggunakan 'H-NMR dan C-NMR
Spektra 'THNMR dapat diketahui menggunakan NMR Agilent DD2 yang
beroperasi pada 500 MHz untuk 'THNMR dengan menggunkan pelarut CDCls. TMS
(Tetra Metil Silan) digunakan untuk internal standar sebagai pembanding nilai
pergeseran kimia. Senyawa hasil sintesis mula—-mula dilarutkan dengan CDCls,
selanjutnya dimasukkan dalam tabung NMR sampai kedalaman 4,5 cm. kemudian
dioperasikan alat hingga muncul signal 'HNMR dan muncul spektra antara
pergeseran kimia 6 ppm dengan intensitas. Prosedur yang sama dilakukan dalam

eluidasi struktur dengan spektroskopi >*CNMR.

3.4.7 Uji Toksisitas Senyawa Basa Schiff Menggunakan Metode BSL'T
3.4.7.1 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
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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).

3.4.7.2 Uji Toksisitas Senyawa Basa Schiff

Larutan kontrol 0 ppm dibuat tanpa senyawa basa Schiff dengan cara
dimasukkan 155 pL etanol, dan setetes larutan ragi roti ke dalam gelas vial,
kemudian ditambahkan air laut hingga volumenya 10 mL. Setelah itu, dimasukkan
10 ekor larva udang Artemia salina Leach.

Uji toksisitas dilakukan pada senyawa basa Schiff dengan variasi
konsentrasi yaitu 10, 15, 20, 25, 30 dan 35 ppm. Masing-masing konsentrasi
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 5 mg, kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 10 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 pL, 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
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sulfoksida (DMSO). Setelah itu, dimasukkan setetes larutan ragi roti ke dalam gelas
vial lalu dimasukkan 10 ekor larva udang Artemia salina Leach. 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
(DMSO) dan setetes larutan ragi roti ke dalam gelas vial. Setelah itu, dimasukkan
10 ekor larva udang Artemia salina Leach. 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 divapkan pelarutnya sampai kering, lalu ditambahkan setetes larutan ragi roti.
Setelah itu, dimasukkan 10 ekor larva udang Artemia salina Leach. Kemudian
ditambahkan air laut sampai volumenya menjadi 10 mL. Pengamatan uji toksisitas
dilakukan dengan mengamati dan menghitung larva udang Artemia salina Leach.
yang mati dalam perlakuan setelah = 24 jam. Larva udang Artemia salina Leach
yang mati dalam perlakuan setelah = 24 jam dapat dihitung menggunakan

perhitungan % mortalitas yaitu sebagai berikut:

Jumlah larva udang yang mati

%Mortalitas =
0 Jumlah larva udang yang diuji

Persen (%) mortalitas yang diperoleh dapat digunakan untuk menentukan nilai LCs

dan dibandingkan dengan senyawa ortho-vanilin dan 2-aminotiazol

3.4.8 Analisis Data
Keberhasilan sintesis dilihat dari karakter produknya. Dimana produk hasil

sintesis sedikit larut dalam air, dapat larut dalam NaOH 2M. Pada karakterisasi
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dengan FTIR, senyawa target memiliki serapan khas C=N yang kuat dan tajam pada
bilangan gelombang sekitar 1500-1600 cm™'. Pada karakterisasi dengan GCMS
senyawa target memiliki ion molekular pada m/z 234 Senyawa target dapat diduga
pula melalui pola fragmentasinya. Pada karakterisasi H-NMR senyawa target
mempunyai sinyal khas proton imina, yaitu puncak singlet degan pergeseran kimia
dalam kisaran 8,99 ppm. Pada karakterisasi lebih lanjut C-NMR senyawa target
mempunyai sinyal khas proton imina, yaitu puncak singlet degan pergeseran kimia
dalam kisaran 16,00 ppm.

Penentuan nilai LCsp dapat diketahui menggunakan data dari nilai %
mortalitas dan konsentrasi. Tingkat toksisitas senyawa basa Schiff terhadap larva
udang Artemia salina L. dapat diketahui berdasarkan nilai LCs¢ yang diperoleh
menggunakan analisis probit (Gambar 3.1) pada program Minitab 16 dengan
tingkat kepercayaan sebesar 95%. Nilai LCsp senyawa basa Schiff kemudian

dibandingkan dengan nilai LCjs senyawa pembanding dengan perlakuan yang sama.

Kurva analisis probit
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Gambar 3.1 Kurva analisis probit



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Sintesis Senyawa Basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil) fenol
Sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil) fenol
dilakukan menggunakan o-vanilin dan 2-aminotiazol sebagai reaktan. 2-
aminotiazol merupakan senyawa penyedia amina primer yang memiliki gugus
fungsi -NH», sedangkan o-vanilin adalah senyawa penyedia aldehida yang memiliki
gugus C=0. Reaksi antara senyawa o-vanilin dan 2-aminotiazol menghasilkan
senyawa imina yang mempunyai gugus C=N sebagai ciri khas dari terbentuknya
senyawa basa Schiff. Mekanisme reaksi antara o-vanilin dan 2-aminotiazol

ditunjukkan pada Gambar 4.1.

0 — BE

CHj;

2-aminotiazol

l

2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil) fenol

5

o-vanilin

H3C—6:

Gambar 4.1 Mekanisme reaksi pembentukan senyawa 2-metoksi-6-((tiazol-2-
ilimino) metil) fenol

Sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil) fenol
dari o-vanilin dan 2-aminotiazol dilakukan dengan metode penggerusan. Pada

proses penggerusan, energi kinetik mengakibatkan tumbukan antar molekul kedua

26
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reaktan, sehingga terjadi reaksi antara keduanya. Atom C dari gugus karbonil
bermuatan parsial positif akibat adanya atom O yang memiliki keelektronegatifan
tinggi sehingga atom C mudah diserang oleh nukleofil -NH>. Gugus amina (-NHb>)
dari 2-aminotiazol kemudian menyerang atom C karbonil dari o-vanilin membentuk
zat antara yang akan melepas molekul air dan menghasilkan produk basa Schiff 2-

metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil) fenol yang memiliki gugus imina (C=N).

Tabel 4.1 Hasil pengamatan fisik reaktan dan produk sintesis

Pengamatan o-vanilin 2-aminotiazol basa Schiff
Wujud Padatan Padatan Padatan
Warna Kuning Pudar Coklat Kuning
Massa (gram) 0,768 gram 0,516 gram 1,701 gram
Titik Lebur (°C) 43-45 °C 86-89 °C 109-110 °C

Berdasarkan hasil pengamatan pada Tabel 4.1 produk sintesis dengan
reaktan memiliki warna dan titik lebur yang berbeda. Produk sintesis memiliki
warna kuning, sedangkan o-vanilin berwarna kuning pudar dan 2-aminotiazol
memiliki warna coklat. Titik lebur pada produk sintesis memiliki perbedaan dengan
reaktan, o-vanilin memiliki titik lebur 43-45 °C dan 2-aminotiazol 86-89 °C,
sedangkan titik lebur pada produk diantara 109-110 °C. Berdasarkan perbandingan

pengamatan fisik tersebut dapat diasumsikan bahwa senyawa baru telah terbentuk.

4.2 Uji Sifat Kimia Produk Sintesis dengan NaOH
Uji sifat kimia digunakan untuk mengetahui dugaan terbentuknya senyawa
basa Schiff yang bersifat asam karena merupakan senyawa fenolat. Hasil uji

menunjukkan produk sintesis tidak larut dalam akuades dan larut sempurna dalam
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larutan natrium hidroksida. Gambar 4.2 menunjukkan hasil uji sifat kimia produk

sintesis dalam akuades dan larutan NaOH 0,5M.

a. b.
Gambar 4.2 Kelarutan produk sintesis dalam (a) akuades dan (b) larutan NaOH
0,5M

Gambar 4.3 Reaksi senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2 ilimino)metil)
fenol dengan NaOH

Produk sintesis yang dilarutkan dalam aquades warnanya tidak berubah
dan masih terdapat endapan kuning, sehingga mengindikasikan produk sintesis
tidak larut dalam aquades. Sedangkan, ketika produk sintesis dimasukkan dalam

larutan NaOH 0,5M warna larutan berubah menjadi kuning, sehingga menunjukkan
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bahwa terdapat gugus fenolat dalam produk sintesis. Senyawa fenolat merupakan
senyawa yang bersifat asam karena mudah melepaskan ion H' dari gugus hidroksil
(-OH) yang terikat pada cincin aromatik. Keberadaan ion OH pada NaOH akan
menyerang ion H' pada senyawa produk dan digantikan dengan ion Na', sehingga
terbentuk suatu garam fenolat yang larut sempurna dalam air. Reaksi asam basa
yang terjadi antara produk sintesis dengan natrium hidroksida ditunjukkan pada

gambar 4.3.

4.3 Karakterisasi Produk Sintesis Menggunakan Spektrofotometer FTIR
Analisis spektra IR digunakan untuk mengidentifikasi gugus fungsional
dalam senyawa produk sintesis dibandingkan dengan gugus fungsional dari kedua

reaktannya. Gambar 4.4 menunjukkan hasil spektra IR dari reaktan dan produk

sintesis.
120 —
o-vanilin
{——2-aminotiazol
Basa Schiff
100
C=0
80 —W
C
E 4
g 60 + N-H
C
o
=
2 40
20 +
C=N
04

y T y — T — y T — y
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Bilangan gelombang (cm™)

Gambar 4.4 Spektra IR Sampel
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Berdasarkan Gambar 4.4 spektra IR dari produk hasil sintesis senyawa

basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminotiazol 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
1588 cm! (Socrates dkk., 2001). Perbandingan serapan gugus fungsi antara reaktan

dan produk sintesis ditunjukkan pada Tabel 4.2

Tabel 4.2 Identifikasi spektra IR produk sintesis

Gugus Fungsi Bilangan gelombang Literatur (cm™)
produk (cm™) (Socrates, 2001)

-OH Stretching 3400 4000-3200

Csp2-H Streching aromatik 3032 3100-3000

Csps -H Strech alifatik 2844 3000-2800

C=N Streching 1596 1588

C=C aromatik 1468 1535-1465

C-O-C asimetrik 1257 1275-1185

C-O Stretching 1199 1300-1000

Csp2-H bending aromatik 880 860-780

Tabel 4.3 Vibrasi khas IR gugus fungsi reaktan dan produk sintesis

Bilangan Gelombang

Gugus Fungsi o-vanilin 2- aminotiazol Basa Schiff
(ecm™) (cm™) (cm™)
C=N Streching - - 1596
C=0 1641 - 1640
N-H - 3412 -
O-H Stretching 3553 - 3400

Berdasarkan Tabel 4.3 pada karakterisasi spektra IR senyawa produk
sintesis dapat diketahui bahwasannya serapan gugus fungsi -OH stretching muncul
pada bilangan gelombang 3400 cm™!, serapan gugus fungsi Cspo-H stretch aromatik
muncul pada bilangan gelombang 3032 cm™!, untuk serapan gugus fungsi Csp3-H
stretching alifatik muncul pada bilangan gelombang 2844 cm’!, serta serapan gugus

fungsi C=N stretching muncul pada bilangan gelombang 1596 cm’!. Munculnya
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serapan gugus fungsi C=C aromatik yang memiliki bentuk serapan tajam dengan
intensitas yang kuat dapat dilihat pada bilangan gelombang 1468 cm’!, sedangkan
gugus fungsi C-O-C asimetrik muncil pada bilangan gelombang 1257 cm™ dan
gugus fungsi C-O stretching muncul pada bilangan 1199 cm™'. Serapan gugus

fungsi Csp2-H bending aromatik dengan intesitas lemah berada di daerah 889 cm™.

4.4 Karakterisasi Produk Sintesis Menggunakan GC-MS

Karakterisasi produk sintesis menggunakan GC-MS dilakukan untuk
mengetahui jumlah senyawa dan berat molekul dari masing masing senyawa yang
terdapat dalam produk sintesis. Kemurnian senyawa target dapat dihitung dari data
GC, sedangkan massa ion molekular yang menunjukkan berat molekul dari

senyawa target dapat diketahui dari data MS.

16.924.791

T T T T T T
10.0 20.0 30.0 40.0 50.0 60.0

Waktu retensi (min)

Gambar 4.5 Kromatogram produk sintesis

Kromatogram hasil GC (Gambar 4.5) menunjukkan bahwa terdapat tiga
komponen senyawa dalam produk sintesis, karena produk sintesis tersebut
terpisahkan menjadi tiga puncak. Ketiga puncak tersebut memiliki waktu retensi
dan % luas area yang berbeda-beda. Puncak pertama memiliki waktu retensi 10,229

menit dengan luas area sebesar 0,70%, puncak kedua memiliki waktu retensi 18,917

~TIC*1.00
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menit dengan luas area sebesar 0,31% dan puncak ketiga memiliki waktu retensi
39,386 menit dengan luas area sebesar 98,99%. Puncak pertama dan kedua diduga
merupakan reaktan, hal tersebut didasarkan pada hasil MS (Gambar 4.6 dan
Gambar 4.7) yang menunjukkan m/z ion molekular 2-aminotiazol sebesar 100 dan
o-vanilin sebesar 152 yang sesuai dengan berat molekul senyawa reaktan 2
aminotiazol sebesar 100 g/mol dan o-vanilin sebesar 152 g/mol. Puncak ketiga
diduga merupakan produk basa Schiff, hal tersebut didasarkan pada hasil MS
(Gambar 4.8) yang menunjukkan m/z ion molekular sebesar 234 yang sesuai dengan

berat molekul senyawa target sebesar 234 g/mol.
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Gambar 4.6 Spektrum massa puncak pertama
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Gambar 4.7 Spektrum massa puncak kedua

100 577

] 234
] 58 86 135

. 101
1 2 51 | 78 ‘ 0 | 47 e 20
1T \|||\I| .H\ d\‘\\ ‘| i ||w|l¢ [l Bl gl LS ‘ TR Iy
e e e e e e e e e B e B B
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380

Gambar 4.8 Spektrum massa puncak ketiga
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Gambar 4.9 Pola fragmentasi ke-1 puncak ketiga
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Gambar 4.11 Pola fragmentasi ke-3 puncak ketiga

Berdasarkan spektrum massa puncak ketiga (Gambar 4.8) menunjukkan

puncak ion molekul muncul pada m/z 234 yang berasal dari C11H;0N202S™" akibat
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penembakan yang menyebabkan satu elektron lepas pada C11H10N202S. Puncak m/z
217 (base peak) berasal dari terbentuknya Ci1HoN>OS™ akibat lepasnya gugus OH
pada C11HioN20,S™". Pecahan m/z 202 berasal dari terbentuknya CioHsN>OS™
akibat terlepasnya gugus CH3" pada Ci1HoN>OS". Pecahan m/z 135 berasal dari
terbentuknya C¢H3N>S™ akibat terlepasnya gugus CsH70," pada Ci1H;oN202S™.

Pola-pola fragmentasi ditampilkan pada Gambar 4.9-4.11.

4.5 Karakterisasi Produk Sintesis Menggunakan 'H-NMR dan C-NMR
Analisis menggunakan 'H-NMR bertujuan untuk memperkuat dugaan
terbentuknya senyawa basa Schiff melalui jumlah lingkungan proton, pergeseran
kimia serta bentuk signal. Pelarut yang digunakan ialah CDCl;. Adapun hasil
spektra '"H-NMR senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil)fenol

ditunjukkan pada Gambar 4.12..

MImanudin-BasaSchiff_1H

9.2102
7.2652
<.7.2600 CDCI3

O DN
NNOT =IO R
S WM D
HS oo oo ®

mmmmmmm

L LJU"J

S

76732
<7.6668

0.85
0

493929.19.089888.78.6858483828.18.07.9 7sf17(7 7.6‘)7.5‘ 74737.2717.069686766
ppm

—9.2102
7.2600 CDCI3

jf
"
L

76732
17.6668
7.2652

—12.4939

L
(

0.9«

6
f1 (ppm)

Gambar 4.12 Spekrum 'H-NMR
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Tabel 4.4 Interpretasi spektrum 'H-NMR

Posisi 0 Bentuk | Jumlah Struktur Senyawa

H ppm | Sinyal | Proton

1 3.93 |s 3H ) 2
2 6.91 |t IH HiC—0: : O—H N ¢
3 705 |d 1H N /< j
4 7.10 |d 1H Y, s
5 727 |d 1H 4 C/ s-
6 767 |d 1H \H o
7 921 |s 1H 2 s
8 12.49 | s 1H

Berdasarkan Tabel 4.4 menunjukkan adanya signal proton metoksi (-
OCHs)pada pergeseran kimia 3,93 ppm (3H, s). Muncul signal dari beberapa proton
aromatis pada pergeseran kimia 6,91 ppm (1 H, t); 7,05 ppm (1H, d) dan 7,10 ppm
(1H, d). Selain itu mucul signal proton tiazol pada pergeseran kimia 7,27 ppm
(1H,d) dan 7,67 ppm (1H, d). Signal proton khas basa Schiff (-C=N) muncul pada
pergeseran kimia 9,21 ppm (1H, s). Signal proton hidroksi (-OH) muncul pada
pergeseran kimia 12,49 ppm (1H, t). Muncul signal yang dimiliki oleh pelarut
CDClspada pergeseran kimia 7,26 ppm.

Analisis menggunakan *C-NMR bertujuan untuk memperkuat dugaan
terbentuknya senyawa basa Schiff melalui pergeseran kimianya. Pelarut yang
digunakan ialah CDCls. Adapun hasil spektra *C-NMR senyawa basa Schiff 2-

metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil)fenol ditunjukkan pada Gambar 4.13.
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Gambar 4.13 Spekrum *C-NMR

Tabel 4.5 Interpretasi spektrum *C-NMR

Posisi 0 Struktur Senyawa
C ppm
1 56.42 . .
2 116.35| H3C—Q: :O—H N 7
3 118.62 1
4 118.92 8 9 N /
5 119.37 11
6 125.19 ) // 4
7 141.59 10G .S
8 148.61 \
9 151.81
10 | 165.11 3 6 H
11 170.18

Berdasarkan Tabel 4.5 menunjukkan adanya sinyal carbon metoksi (-
OCH3) pada pergeseran kimia 56.42 ppm. Muncul signal dari carbon aromatis pada
pergesaran kimia 116,35; 118,62;119.37;125,19;148.61; dan 151.81 ppm. Selain itu
muncul singnal carbon tiazol pada pergeseran kimia 118,92; 141,59; dan 170,18

ppm. Signal carbon khas basa Schiff (-C=N) muncul pada pergeseran kimia 165,11



39
4.6 Uji Toksisitas senyawa produk menggunakan metode BSLT
Uji Toksisitas senyawa produk dilakukan dengan metode BSLT bertujuan
untuk memberikan indikasi awal tentang potensi toksisitas senyawa produk
terhadap organisme hidup menggunakan larva udang Artemia salina Leach dengan
jumlah kematian larva udang sebagai parameternya. Uji toksisitas dapat diketahui
dari nilai LCsg yang telah didapat. LCsp merupakan suatu konsentrasi suatu zat atau
bahan yang menyebabkan kematian sebesar 50% jumlah organisme yang diuji coba.
Nilai LCso diperoleh melalui metode probit analysis menggunakan data yang
dianalisa melalui komputer. Hasil analisa probit dari senyawa 2-metoksi-6-((tiazol-
2-ilimino) metil) fenol ditunjukkan pada gambar 4.14.

Tabel 4.6 Hubungan konsentrasi dengan persen mortalitas
Konsentrasi (ppm) %Mortalitas

10 10
15 20
20 30
25 40
30 70
35 90

Probability Plot for Mortalitas
Normal - 95% Cl
Probit Data - ML Estimates

Table of Statistics
Mean 24.3806
951 StDev 11.8834
Median  24.3806
90 QR 16.0305

Percent
w
(=]

T i ; r ; T r
-20 -10 0 10 20 30 40 50 60 70
Konsentrasi (ppm)

Gambar 4.14 Kurva analisa probit senyawa basa Schiff



40

Gambar 4.14 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.

Pada Gambar 4.14 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 menunjukkan bahwa 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
21 dengan taraf kepercayaannya sebesar 95% pada gambar 4.9, nilai LCsy senyawa
basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil) fenol diambil dari nilai median
(persentile 50) yaitu sebesar 24,3806 ppm. Hal tersebut dapat berarti bahwasanya
senyawa basa Schiff dengan konsentrasi sebanyak 24,3806 ppm dapat membunuh
50% organisme uji, dalam hal ini larva udang Artemia salina L. Menurut Hamidi

dkk. (2014), penggolongan toksisitas berdasarkan nilai LCsp dibagi menjadi 4
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macam, yaitu LCsp> 1000 ppm (non-toksik), LCsp > 1000- 500 ppm (toksik tingkat
rendah), LCsp > 500-100 (toksik tingkat medium) serta LCs5p < 100-0 ppm (sangat
toksik). Senyawa basa 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil) fenol memiliki nilai
LCsp sebesar 24,3806 ppm, sehingga dapat diasumsikan bahwasanya produk
senyawa basa Schiff hasil reaksi antara o-vanilin dan 2-aminotiazol memiliki
toksisitas yang sangat tinggi sehingga berpotensi sebagai anti kanker (Meyer,

1982). Perbandingan nilai LCsp antara produk dengan reaktan ditunjukkan pada

Tabel 4.5.
Tabel 4.7 Nilai LCso antara produk dan reaktan
Sampel LCso(ppm)
2-metoksi-6-((tiazol-2-1limino) metil) fenol 24,3806
2-aminotiazol 21,379
o-vanilin 100,345

Keterangan: ¥Tauhid. 2022, ® Nadhiroh, 2020

Berdasarkan Tabel 4.7 dapat dilihat bahwasanya senyawa basa Schiff 2-
metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil) fenol memiliki nilai toksisitas yang lebih tinggi
jika dibandingkan dengan reaktannya. Senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-
ilimino) metil) fenol memiliki nilai LCso sebesar 24,3806 ppm, sedangkan senyawa
pembanding yaitu reaktan 2-aminotiazol memiliki nilai LCso sebesar 21,37 ppm dan
o-vanilin sebesar 100,345 ppm. Jika melihat dari nilai LCsp senyawa basa Schiff
memiliki aktivitas sebagai antikanker sebagaimana yang dijelaskan oleh Meyer,
dkk, (1982) senyawa dengan nilai LCsp 0-30 ppm memiliki aktivitas sebagai

antikanker.
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4.7 Hasil Uji Toksisitas Menurut Pandangan Islam
Nilai-nilai sebagai landasan dalam pengembangan sains dalam senyawa
basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil) fenol diuji toksisitasnya untuk
mengetahui potensi senyawa tersebut. Hasil dari uji toksisitas menunjukkan bahwa
senyawa tersebut memiliki potensi sebagai antikanker. Hal ini sesuai dengan firman
Allah SWT dalam al-Qur’an surat shad: 27 yang menjelaskan segala sesuatu ciptaan

allah pasti ada manfaatnya (hikmah) tidak ada yang sia-sia.

ST G 1528 all 185288 Gdll B 3% S Wagi Wy T sl IR
Artinya : “Dan Kami tidak menciptakan langit dan bumi dan apa yang ada antara

keduanya tanpa hikmah. Yang demikian itu adalah anggapan orang-orang kafir,
maka celakalah orang-orang kafir itu karena mereka akan masuk neraka”. (QS.

Shaad: 27)

Dalam Tafsir Ibnu Katsir menjelaskan ayat ini bahwa Allah memberitakan
bahwa Dia menciptakan segala sesuatu yang ada di muka bumi tidak dengan sia-
sia. Akan tetapi Dia menciptakan makhluk untuk beribadah kepada-Nya dan
mengesakan-Nya. kemudian Dia akan menghimpun mereka pada hari kiamat,
dimana orang yang taat akan diberikan pahala dan orang yang kafir akan disiksa.
Untuk itu Allah berfirman: wama khalagnas samaa-a wal ardla wamaa baina
Humaa baathilan dzaalika dhannulladziina kafaruu (“Dan Kami tidak menciptakan
langit dan bumi dan apa yang ada di antara keduanya tanpa hikmah.

Yang demikian itu adalah anggapan orang-orang kafir.”) yaitu orang-orang
yang tidak memandang adanya hari kebangkitan dan hari kembali, tetapi hanya
meyakini adanya negeri ini [dunia] saja. Fawailul lilladziina kafaruu minan naar
(“Maka celakalah orang-orang kafir itu karena mereka akan masuk neraka.”) yaitu

celakalah bagi mereka pada hari kembali dan berbangkit mereka sebab api neraka
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yang dipersiapkan untuk mereka. Kemudian Allah menjelaskan bahwa dengan
keadilan-Nya dan kebijaksanaan-Nya tidak akan menyamakan antara orang yang
beriman dengan orang-orang yang kafir.

Hasil penelitian yang menunjukkan bahwa senyawa basa Schiff yang
memiliki potensi sebagai antikanker pasti bisa digunakan dalam memenuhi
kebutuhan manusia dalam bidang kesehatan jika terus dikembangkan. Allah pasti

Allah swt berfirman dalam al-Qur’an surat Al-Jatsiyah (45) ayat 13:

O3 R85 030 cbled A 8 7% a2 T (8 e syl 3 4 oK1 S
Artinya : “Dan Dia telah menundukkan untukmu apa yang di langit dan apa yang
di bumi semuanya, (sebagai rahmat) daripada-Nya. Sesungguhnya pada yang

demikian itu benar-benar terdapat tanda-tanda (kekuasaan Allah) bagi kaum yang
berfikir” (QS. Al-Jatsiyah : 13).

Menurut tafsir Ibnu Katsir kata menundukkan memiliki makna bahwa Allah
swt telah menciptakan apa yang di langit dan di bumi sehingga dapat digunakan
dalam memenuhi kebutuhan manusia. Selanjutnya terdapat kalimat terakhir yang
berartikan manusia diharapkan melakukan sebuah penelitian baru karena seluruh
ciptaan Allah swt memiliki manfaat tersendiri. Hal tersebut mendorong manusia
untuk mengembangkan berbagai ilmu pengetahuan misalnya penelitian mengenai
macam-macam senyawa baru di bidang kimia.

Salah satu bentuk berfikir adalah dengan adanya penelitian tentang uji
toksisitas senyawa 2-metoksi-4-((benzotiazol-2-ilimino)metil)fenol. Senyawa 2-
metoksi-4-((benzotiazol-2-ilimino)metil)fenol memiliki nilai LC50 sebesar 2,205

ppm. Nabi Muhammad SAW telah bersabda :

z

X8 3 Oylall Gl aag g5 Gl by I BIe B Lue B AT jallddl 9y Oy kG o3la e
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o1 2155 Caal 136 2155 015 KT U6 41 Lo e A Jo 1 Jp25 5 e 28 0 Gl 8 s 5 85
Jos 32 0 5L T

Artinya: “Telah menceritakan kepada kami Harun bin Ma ruf dan Abu Ath
Thahir serta Ahmad bin ‘Isa mereka berkata; Telah menceritakan kepada kami
Ibnu Wahb, Telah mengabarkan kepadaku ‘Amru, yaitu Ibnu al-Harits 47 dari
‘Abdu Rabbih bin Sa’id dari Abu Az Zubair dari Jabir dari Rasulullah shallallahu
‘alaihi wasallam, beliau bersabda: “Setiap penyakit ada obatnya. Apabila
ditemukan obat yang tepat untuk suatu penyakit, akan sembuhlah penyakit itu
dengan izin Allah ‘azza wajalla.” (HR Muslim)

Menurut Ibnu Qayyim dalam kitabnya yang berjudul Ath-Thibb anNabawi
menyampaikan bahwa redaksi “setiap penyakit ada obatnya” bersifat secara umum.
Allah menciptakan obat-obatan untuk menyembuhkan berbagai penyakit. Hadits di
atas mengisyaratkan perintah untuk berobat. Menurut Ibnu Qayyim, berobat sama
sekali tidak bertentangan dengan tawakkal. Allah SWT menciptakan segala sesuatu
sesuai dengan ketentuanNya, dan disertai dengan hikmah didalamnya. Kanker
merupakan salah satu penyakit ganas yang menyebabkan kematian, sehingga
penelitian ini dilakukan untuk mencari penawar dari kanker. Pada penelitian ini
senyawa 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil)fenol memiliki potensi sebagai
antikanker.

Prinsip Sains-Islam:

1. Allah menciptakan penyakit dan menyediakan obatnya.
2. Karunia akal digunakan untuk menemukan obat di alam melalui penelitian.
3. Salah satu tugas khalifah adalah menyelesaikan masalah.

4. Allah sudah mengatur keseimbangan alam.

5. Khalifah bertugas merawat, menjaga serta memanfaatkan segala ciptaan-Nya.
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PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Kesimpulan yang diperoleh berdasarkan hasil penelitian yaitu :

a. Produk sintesis senyawa basa Schiff memiliki karakter fisik berupa padatan
berwarna kuning dengan titik lebur sebesar 109-110 °C. Hasil uji kimia
menunjukkan bahwa produk sintesis larut sempurna dalam larutan NaOH 0,5M
karena memiliki gugus fenolat dan tidak larut dalam aquades. Produk sintesis
juga menunjukkan adanya serapan gugus C=N yang khas yaitu pada bilangan
gelombang 1596 cm'pada spektra FTIR. Hal tersebut didukung dengan hasil
GC-MS yang mendeteksi adanya puncak tertinggi pada waktu retensi 39,386
menit dengan luas area sebesar 98,99%, serta memiliki ion molekuler m/z 234
yang sesuai dengan berat molekul senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-
ilimino) metil) fenol.

b. Hasil uji toksisitas senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil)

fenol menggunakan metode BSLT menunjukkan nilai LCs sebesar 24,3806 ppm.

5.2 Saran

a. Perlu dilakukan sintesis senyawa basa Schiff dengan metode yang lain.

b. Perlu dilakukan uji toksisitas terhadap hewan uji lain seperti tikus atau yang lain
untuk mengetahui lebih dalam toksisitas basa Schiff Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-
2-ilimino) metil) fenol sebelum dilakukan uji sitotoksik senyawa basa Schiff

terhadap sel kanker.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Rancangan Penelitian

Sintesis Senyawa Basa Schiff

I

Uji sifat fisik senyawa hasil sintesis

v

Uji sifat kimia senyawa hasil sintesis

!

Karakterisasi produk sintesis menggunakan Spektroskopi FTIR

v

Karakterisasi produk sintesis menggunakan Spektroskopi GCMS

v

Karakterisasi produk sintesis menggunakan Spektroskopi 'HNMR dan '*CNMR

'

Uji toksisitas senyawa basa Schiff menggunakan metode BSLT

v

Sintesis Senyawa Basa Schiff

49



Lampiran 2. Diagram Alir

L.2.1 Sintesis Senyawa Basa Schiff

0-Vanilin

- ditimbang sebanyak 1.217 gram

- dimasukkan kedalam mortar

- ditambahkan 2-aminotiazol sebanyak 0,801 gram
- digerus selama 30 menit

- dikeringkan dalam desikator

- ditimbang sampai konstan

Hasil

L.2.2 Uji titik leleh produk sintesis dengan Melting Point Apparatus

Basa Schiff

- dimasukkan sedikit senyawa hasil sintesis kedalam pipa kapiler

- dimasukkan pipa kapiler ke dalam blok kecil di atas blok termometer

- dinyalakan heating control dan diamati peleburan sampel pada kaca
pengamatan sambil melihat suhu pada thermometer

Hasil

L.2.3 Uji kelarutan produk sintesis dengan larutan NaOH 2M

Basa Schiff

- ditimbang produk sintesis sebanyak 0,005 gram

- dimasukkan kedalam 2 tabung reaksi yang berbeda

- ditambahkan pada tabung reaksi 1 dengan 3 mL NaOH 2M
- ditambahkan pada tabung reaksi 2 dengan 3 mL akuades

Hasil
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L.2.4 Karakterisasi produk sintesis menggunakan Spektrofotometer FTIR

Basa Schiff

- dicampur sejumlah produk basa Schiff hasil sintesis dengan KBr dan
digerus dengan mortar agate dan dibentuk pellet dimasukkan kedalam 2
tabung reaksi yang berbeda

- diletakkan campuran pada cell holder ditambahkan pada tabung reaksi 2
dengan 3 mL akuades

- dilewatkan berkas sinar infra merah pada rentang bilangan gelombang
4000-400 cm’!

- diamati hasil spektra FTIR yang diperoleh

Hasil

L.2.5 Karakterisasi produk sintesis menggunakan Spektrofotometer GCMS

Basa Schiff

- diambil produk hasil sintesis sebanyak 1 pL dilarutkan dengan pelarut
kloroform 70.000 ppm

- diinject kedalam injektor GCMS

- diamati pola kromatogram yang dihasilkan

Hasil

L.2.6 Karakterisasi produk sintesis menggunakan Spektroskopi "HNMR
dan "CNMR

Basa Schiff

- dilarutkan produk hasil sintesis dengan CDCl3

- diinjeksikan ke dalam tabung NMR sampai kedalaman 4,5 cm di dalam
tabung diamati pola kromatogram yang dihasilkan

- dioperasikan alat hingga muncul spektra NMR

Hasil




L.2.7 Uji Toksisitas Senyawa Basa Schiff Menggunakan Metode BSLT
L.2.7.1Penetasan Larva Udang Artemia salina Leach

Air Laut

- dimasukkan 250 mL air laut ke dalam bejana penetasan yang di aerasi
- diletakkan lampu penghangat suhu

- dimasukkan 2,5 gram telur udang Artemia salina Leach

- diaerasi selama 48 jam

Hasil

L.2.7.2Uji Toksisitas Senyawa Basa Schiff
L.2.7.2.1 Pembuatan larutan kontrol 0 ppm tanpa Basa Schiff

Etanol

- ditambahkan air laut hingga volumenya 10 mL
- dimasukkan 10 ekor larva udang Artemia salina L

Hasil

L.2.7.2.2 Pembuatan Larutan Stok Sampel 500 ppm

Basa Schiff

- ditimbang senyawa basa Schiff 12,5 mg

- dimasukkan ke dalam labu ukur 25 mL

- dilarutkan dengan pelarut kloroform sampai tanda batas
- dihomogenkan

Hasil

- dimasukkan 155 pL etanol dan setetes larutan ragi roti ke dalam gelas vial
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L.2.7.2.3 Pembuatan Larutan Sampel Konsentrasi 10, 15, 20, 25, 30 dan
35 ppm
Larutan stok 500 ppm

dipipet larutan stok 500 ppm sebanyak 200, 300, 400, 500, 600, 700 uL.
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

Hasil

L.2.7.2.4 Pembuatan Larutan Kontrol DMSO

DMSO

dimasukkan DMSO 100 pL ke dalam gelas vial dan ditambahkan setetes
dimasukkan 10 ekor larva udang Artemia Salina L
ditambahkan air laut sampai volume 10 mL

Hasil

L.2.7.2.5 Pembuatan Larutan Kontrol Pelarut

Kloroform

di pipet kloroform 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




Lampiran 3. Perhitungan

L.3.1 Perhitungan Pengambilan Massa o-Vanilin 0,005 mol (1)

Rumus molekul senyawa (1) = CgHsgOs

BM Senyawa (1) = 152,15 gr/mol

Mol senyawa (1) = 0,005 mol

Massa senyawa (1) =mol x BM
= 0,005 mol x 152,15 gr/mol
=0,76075 gr

o-Vanili 1n99%

99 g7 _ massayangdibutuhkan

100 gr massa yang ditimbang

99gr _ 0,76075gr

100 gr x
_ 100 gr. 0,76075 gr
- 99 gr

x =0, 768 gr

L.3.2 Perhitungan Pengambilan Massa 2-Amintotiazol 0,005 mol (2)
Rumus molekul senyawa (2) = C3H4N2S

BM Senyawa (2) = 100,14 gr/mol

Mol senyawa (2) = 0,005 mol

Massa senyawa (2) = mol x BM
= 0,005 mol x 100,14 gr/mol
=0,5007 gr

2-Aminothiazol 97%

97 gT __ massayangdibutuhkan

100 agr massa yang ditimbang

97 gr _ 0,5007 gr

100 gr B x
_ 100 gr. 0,5007 gr
- 97 gr

x=0,516 gr
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L.3.3 Perhitungan Stoikiometri Massa Senyawa 2-metoksi-6-((tiazol-2-
ilimino) metil) fenol

o-vanilin + 2-aminotiazole — (E)-2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil) fenol

+ air
Reaksi Senyawa (1) +  Senyawa (2) — Senyawa (3)
Mula-mula 0.005 mol 0.005 mol -
Bereaksi 0.005 mol 0.005 mol 0.005 mol
Sisa - - 0.005 mol

Rumus molekul senyawa (3) = C11H10N202S
BM Senyawa (3) = (12,1 g/mol x 11) + (1.01 g/mol x 10) +
(14.01 g/mol x 2) +16.00 g/mol x 2) +
(32.06 g/mol x 1)
= 132,11 g/mol + 10.10 g/mol + 28.02 g/mol +
32 g/mol + 32.06 g/mol

= 234,29 g/mol
Mol Senyawa (3) = 0,005 mol
Massa Senyawa (3) =mol x BM

= 0,005 x 234, 29 g/mol
=1, 17145 g/mol

L.3.4 Perhitungan Konsentrasi Larutan Produk Basa Schiff untuk Uji
Toksisitas
L.3.4.1 Larutan Stok

500 ppm sebanyak 10 mL
ppm =mg/L
mg =ppmxL
=500 ppm x 0,01 L
=5mg

L.3.4.2 Pembuatan larutan 10 ppm produk basa Schiff
VI.MI1 =V2.M2
V1.500 ppm =10mL. 10 ppm
Vi =100 mL.ppm/500 ppm
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Vi =0,2 mL =200 uL
Jadi larutan 10 ppm produk basa Schiff dibuat dengan 200 pL larutan stok

yang dilarutkan dalam 10 mL air laut

L.3.4.3 Pembuatan larutan 15 ppm produk basa Schiff

VIi.Ml1 =V2.M2

V1.500 ppm =10mL. 15 ppm

Vi = 150 mL.ppm/500 ppm
Vi =0,3 mL =300 uL

Jadi larutan 15 ppm produk basa Schiff dibuat dengan 300 pL larutan stok

yang dilarutkan dalam 10 mL air laut.

L.3.4.4 Pembuatan larutan 20 ppm produk basa Schiff

VIi.Ml =V2.M2

V1.500 ppm =10 mL. 20 ppm

Vi =200 mL.ppm/500 ppm
Vi =0,4 mL =400 uL

Jadi larutan 20 ppm produk basa Schiff dibuat dengan 400 pL larutan stok

yang dilarutkan dalam 10 mL air laut.

L.3.4.5 Pembuatan larutan 25 ppm produk basa Schiff

VIi.Ml =V2.M2

V1.500 ppm =10 mL. 25 ppm

Vi =250 mL.ppm/500 ppm
Vi =0,5 mL =500 pL

Jadi larutan 25 ppm produk basa Schiff dibuat dengan 500 pL larutan stok

yang dilarutkan dalam 10 mL air laut.

L.3.4.6 Pembuatan larutan 30 ppm produk basa Schiff
VI.MI1 =V2.M2
V1.500 ppm =10 mL. 30 ppm
Vi =300 mL.ppm/500 ppm
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Vi =0,6 mL = 600 uL
Jadi larutan 30 ppm produk basa Schiff dibuat dengan 600 pL larutan stok

yang dilarutkan dalam 10 mL air laut.

L.3.4.7 Pembuatan larutan 35 ppm produk basa Schiff

VIi.Ml1 x=V2.M2

V1.500 ppm =10 mL. 35 ppm

Vi =350 mL.ppm/500 ppm
V1 =0,7mL =700 pL

Jadi larutan 35 ppm produk basa Schiff dibuat dengan 700 pL larutan stok

yang dilarutkan dalam 10 mL air laut.
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Lampiran 4. Hasil Karakterisasi
L.4.1 Hasil Karakterisasi FTIR
L.4.1.1 Spektra FTIR Basa Schiff

L.4.1.2 Spektra FTIR o-vanilin
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L.4.1.3 Spektra FTIR 2-aminotiazol
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L.4.2 Hasil Karakterisasi GC-MS
L.4.2.1 Kondisi Instrumen GC-MS
GCMS-QP2010S SHIMADZU
Kolom : Agilent DB-5MS

Panjang : 30 meter

ID 10,25 mm

Film  :0,25 um Gas pembawa : Helium
Pengionan : EI 70 Ev

Method

[Comment]

===== Analytical Line 1 ===—==
Oven Temp.

Program Rate Temperature(°C) Hold Time(min)
-70.0 5.00

5.00300.0 9.00

< Ready Check Heat Unit >

Column Oven : Yes

SPL1 : Yes

Column Oven Temp. :70.0 °C
Injection Temp. :300.00 °C
Injection Mode : Split

Control Mode : Pressure

Pressure :30.0 kPa

Total Flow :35.6 mL/min

Column Flow :0.65 mL/min

Linear Velocity :29.6 cm/sec

Purge Flow :3.0 mL/min

fo oo o ool oo oo oo (oo oo ool ool oo
o 3200 3000 2800 2600 2400 2200 2000
‘Wavenumber

PR
1800

1626817 417322

1621 638 703097

PR
1600

1326452 35505

1275.205 51.180

“ ] oo
1400

1200204 106 454

PR
1200

1030.037 115224

PR
1000

759.192 22.866

PRI
800

PR
60D
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Split Ratio :49.0

High Pressure Injection: OFF
Carrier Gas Saver : OFF

Splitter Hold : OFF

MS: Yes

< Ready Check Detector(FTD) >
< Ready Check Baseline Drift >
< Ready Check Injection Flow > SPL1 Carrier :Yes
SPL1 Purge :Yes

< Ready Check APC Flow >

< Ready Check Detector APC Flow > External Wait :No
Equilibrium Time :3.0 min [GC Program]|
[GCMS-QP2010]
IonSourceTemp :250.00 °C
Interface Temp. :305.00 °C
Solvent Cut Time :3.00 min
Detector Gain Mode :Relative
Detector Gain :+0.00 kV
Threshold 0

[MS Table]

--Group 1 - Event 1--

Start Time :3.20min

End Time :80.00min

ACQ Mode :Scan

Event Time :0.50sec

Scan Speed 1250

Start m/z :28.00

End m/z:600.00

Sample Inlet Unit :GC

[MS Program]

Use MS Program :OFF
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L.4.2.2 Hasil Kromatografi Gas
L.4.2.3 Hasil Karakteriasi MS

L.4.2.3.1 Hasil Karakteriasi MS Reaktan 2-aminotiazol

<<Target >>

Line#:1 R.Time:10.225(Scan#:844) MassPeaks:30
RawMode:Averaged 10.217-10.233(843-845) BasePeak:100.05(71009)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1

100-

61

58 T

28
73

45
32
|

o] X
T ! T T
20 40 60 80 100

Hit#:1 Entry:1434 Library:NIST62.LIB
SI:85 Formula:C3H4N2S CAS:96-50-4 MolWeight:100 RetIndex:0

T T T T
160 180

120 140 200 220 240 260 280

300

320

U340 360 380

CompName: Aminothiazole $$ 2-Thiazolamine $$ Thiazole, 2-amino- $$ Abadol $$ Abadole $$ Basedol $$ 2-Aminothiazole $$ 2-Thiazolylamine $$ 4-Thiazolin-2-onimine $$ RP 2921 $$ USAF ek

100 T
NH2
73
N
Ll H
L o M Ll s S M B
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380

Hit#:2 Entry:5071 Library: WILEY229.LIB
SI:79 Formula:C3 H4 N2 S CAS:96-50-4 MolWeight:100 RetIndex:0

CompName:2-Thiazolamine (CAS) Abadol $$ 2-Aminothiazole $$ Abadole $$ Basedol $$ 2-Thiazolylamine $$ Thiazole, 2-amino- $$ 4-Thiazolin-2-onimine $$

2-Amino-1,3-thiazole $$

100- ;
58 s
( YNH2
73 \
45 N
2 [ 84 Iy
T U A S (A e e A M A A R R e
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380

Hit#:3 Entry:11911

Library:NIST62.LIB

SI:78 Formula:C8H18N20 CAS:4385-05-1 MolWeight:158 RetIndex:0
CompName:4- 2-(Dimethylamino)ethyl morpholine $$ 4-Morpholineethanamine, N,N-dimethyl- $$ N,N-Dimethyl-4-morpholineethanamine
100
3 0.
o [j
W
a2 .
e TR s Lo 128 o s AN
L e N A A L AL e W
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:4 Entry:5285 Library: WILEY229.LIB
SI:76 Formula:C5 H12 N2 CAS:109-01-3 MolWeight:100 RetIndex:0
CompName:Piperazine, 1-methyl- (CAS) N-Methylpi ine $$ 1-Methylpi $$ 4-Methylpi $$ Methylpip $$ 1-Methyli $$
100 3
43 100 /Me
(\N
1 s
HN
B
| S SO
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20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:5 Entry:8594 Library:NIST62.LIB
SI:75 Formula:C6H1INO3 CAS:7211-57-6 MolWeight:145 RetIndex:0
CompName:Butanoic acid, 2-(acetylamino)- $$ Butyric acid, 2-acetamido- $$ N-Acetyl-.alpha.-aminobutyric acid
100 3
OH
Q. NH
] \( o0
% 4
74 100 145
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L.4.2.3.2 Hasil Karakteriasi MS Reaktan o-Vanilin

Line#:2 R.Time:18.917(Scan#:1887) MassPeaks:62
RawMode:Averaged 18.908-18.925(1886-1888) BasePeak:152.05(15101)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1

100 -
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20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:1 Entry:28889 Library:WILEY229.LIB
SI:82 Formula:C8 H8 O3 CAS:148-53-8 MolWeight:152 RetIndex:0
CompName:Benzaldehyde, 2-hydroxy-3-methoxy- (CAS) 2-Hydroxy-3-methoxybenzaldehyde $$ o-Vanillin $$ 6-Formylguaiacol $$ 3-Metho: i dehyde $$ 6-Formyl-2-methoxyphenol $$ m-
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Hit#:2 Entry:10154 Library:NIST62.LIB
SI:81 Formula:C8H803 CAS:148-53-8 MolWeight:152 RetIndex:0
CompName:Benzaldehyde, 2-hydroxy-3-methoxy- $$ m-Anisaldehyde, 2-hydroxy- $$ o-Vanillin $$ 2-Hydroxy-3-methoxybenzaldehyde $$ 3-Methoxy-2-hydroxybenzaldehyde $$ 3-Methoxysalicyl
100- 5]
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Hit#:3 Entry:4657 Library:NISTI2.LIB
SI:77 Formula:C8H803 CAS:148-53-8 MolWeight:152 Retlndex:0
CompName:Benzaldehyde, 2-hydroxy-3-methoxy-

100
OH
106

i 53 /O \O

81

39
Lials

[

T 1

\\‘\I”ﬁu
ey Y ‘

20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240

122
Ml
e

L A A A A L A A
260 280 300 320 340 360 380

U260 280 300 320 340 360 380

Hit#:4 Entry:4680 Library:NIST12.LIB
SI:74 Formula:C8H803 CAS:121-33-5 MolWeight:152 Retlndex:0
CompName: Vanillin
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Hit#:5 Entry:28862 Library:WILEY229.LIB
SI:74 Formula:C8 H8 O3 CAS:579-75-9 MolWeight:152 RetIndex:0
CompName:Benzoic acid, 2-methoxy- (CAS) 2-Methoxybenzoic acid $$ o-Anisic acid $$ o-Methoxybenzoic acid $$ O-Methylsalicylic acid $$ Salicylic acid methyl ether $$
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L.4.2.2.3 Hasil Karakteriasi MS Produk

Line#:3 R.Time:39.383(Scan#:4343) MassPeaks:133
RawMode:Averaged 39.375-39.392(4342-4344) BasePeak:217.00(1682476)
BG Mode:Calc. from Peak Group 1 - Event 1

63

100- 27
4 234
E 8 135 101
25 30 51 7*‘ w 47 16 0
L)l |H |\|lm| N T SR Y \‘ P
L A 0 i S A A A A L A A
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:1 Entry:81484 Library:WILEY229.LIB
SI:51 Formula:C12 H11 N O S CAS:21166-38-1 MolWeight:217 RetIndex:0
CompName:2-(P-METHYLPHENYL)-4-ACETYL-THIAZOLE $$
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Hit#:2 Entry:30313 Library:NIST62.LIB
SI:51 Formula:C13H13CISi CAS:144-79-6 MolWeight:232 RetIndex:0
Comy il hl thyldiphenyl- $$ Chl thyldiphenylsilane $$ Methyldiphenylchlorosilane $$ M iphenylsilyl chloride $$ Chlorodiphenylmethylsilane $$ Diphenylmethylchl
100 -
] 6
7 9 155 w
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Hit#:3 Entry:94483 Library:WILEY229.LIB
SI:50 Formula:C13 H13 CL SI CAS:144-79-6 MolWeight:232 RetIndex:0

CompName:Silane, chloromethyldiphenyl- (CAS) DIPHENYLMETHYLCHLOROSILANE $$ Chl thyldiphenylsilane $$ Methyldiphenylchlorosilane $$ Methyldipt
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Hit#:4 Entry:95362 Library:WILEY229.LIB
SI:48 Formula:C14 H19 N O2 CAS:1776-14-3 MolWeight:233 RetIndex:0
CompName:Acr It ino)-2-methoxy- (CAS) 1 O-METHOXYBENZOYL)-2< DIETHYLAMINO)-ETHYLENE $$
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Hit#:5 Entry:30496 Library:NIST62.LIB
SI:47 Formula:C14H19NO2 CAS:1776-14-3 MolWeight:233 RetIndex:0
CompName: Acrylophenone, 3-(diethylamino)-2'-methoxy-
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HNMR dan CNMR

isasi

L.4.3 Hasil Karakter
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L.5.5 Hasil Data Uji Toksisitas
Tabel L.5.1.1 Persen mortalitas senyawa basa Schiff
Jumlah larva udang yang mati

Konsentrasi (ekor) Modus Mortalitas

(ppm) Ul U2 U3 U4 U5

Kloroform 0 0 0 0 0 0 0

10 0 1 2 1 1 1 10

15 3 2 2 2 3 2 20

20 3 4 3 3 6 3 30

25 4 8 4 4 3 4 40

30 o 5 7 71 7 7 70

35 7 9 9 7 9 9 90

DMSO 0 0 0 0 0 0 0

% Mortalitas = Jumlah larva udang yang mati / jumlah larva udang yang di uji (10) x 100%
Keterangan:

Ul: Ulangan ke-1

U2: Ulangan ke-2

U3: Ulangan ke-3

U4: Ulangan ke-4

US5: Ulangan ke-5

L.5.5.1 Hasil Uji Toksisitas Senyawa Basa Schiff

Probit Analysis: Mortalitas, n versus Konsentrasi

Distribution: Normal
Response Information

Variable Value Count
Mortalitas Event 135

Non-event 165
n Total 300

Estimation Method: Maximum Likelihood



Regression Table

Standard
Variable Coef Error z P
Constant -2.05165  0.245456 -8.36 0.000
Konsentrasi 0.0841510 0.0100458 8.38 0.000
Natural
Response 0

Log-Likelihood =-166.231
Goodness-of-Fit Tests

Method  Chi-Square DF P
Pearson 1.22235 4 0.874
Deviance 1.21955 4 0875

Tolerance Distribution
Parameter Estimates

Standard 95.0% Normal CI
Parameter  Estimate Error Lower Upper
Mean 243806 0.954969 22.5089  26.2523
StDev 11.8834 141862 9.40430 15.0160

Table of Percentiles
Standard 95.0% Fiducial Cl

Percent Percentile Error Lower  Upper

1 -3.26431 3.28802 -11.5947 2.00981

2 -0.0249078 291966 -7.40198 4.67110

3 2.03039 2.68862 -4.74710 6.36489

4 3.57651 251661 -2.75348 7.64260

5 483416 2.37808 -1.13458 8.68467

6 5.90462 2.26134 0.241040 9.57395

7 6.84320 2.16001 144515 10.3557

8 7.68359 2.07021 2.52141 11.0576

9 8.44789 1.98942 349849 11.6976

10 9.15143 1.91589 4.39624 12.2885

20 14.3793 1.40659 10.9926 16.7534

30 18.1490 1.11433 155962 20.1258

40 213700 0.965962 19.3186 23.2185

50 24.3806  0.954969 22.5270 26.3801

60 27.3913 1.07200 25.4634 29.8137

70 30.6123 1.29963 283905 33.7018

80 34.3820 1.64207 31.6602 38.4080

90 39.6098 2.18261 36.0624 45.0672

91 40.3134 2.25864 36.6482 45.9699

92 41.0777 2.34186 37.2834 469518

93 41.9180 243402 37.9806 48.0328

94 42.8566 2.53769 38.7577 49.2415

95 439271 2.65675 39.6424 50.6217

96 45.1847 2.79762 40.6798 52.2453

97 46.7309 2.97204 41.9528 54.2437

98 48.7862 3.20566 43.6414 56.9036

99 52.0256 3.57707 46.2967 61.1024
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Table of Statistics
Mean 24,3806
StDev 11.8834
Median  24.3806
QR 16.0305
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Lampiran 5. Dokumentasi

L.5.1 Sintesis Senyawa Basa Schiff

L.5.1.2 Uji Kelarutan

I

L.5.1.3 Uji Titik leleh

L.5.1.4 Uji Toksisitas
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