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MOTTO

“Maka sesungguhnya bersama kesulitan ada kemudahan. Sesungguhnya bersama kesulitan
itu ada kemudahan.”
(Q.S Al-Insyrah: 5-6)

"Setiap perubahan memang berat di awal, kacau di tengah, tetapi akan indah pada
akhirnya."
(Robin Sharma)

"Tidak ada yang sempurna. Akan selalu ada perjuangan. Kamu hanya perlu memilih dengan
siapa kamu ingin berjuang." - Ronald Bass
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ABSTRAK

Kurniawati, E. 2026. Sintesis Senyawa Basa Schiff dari o-Vanilin dan 2-Aminopirimidina
Menggunakan Metode Sonikasi. Skripsi. Program Studi Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi,
Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I: Ahmad Hanapi, M.Sc;
Pembimbing II: Dr. Akyunul Jannah, S.Si, M.P

Kata Kunci: Basa Schiff, o-vanilin, 2-aminopirimidina, sonikasi, FTIR, GC-MS

Senyawa basa Schiff merupakan senyawa yang terbentuk melalui reaksi kondensasi antara
amina primer dengan gugus karbonil (aldehida atau keton) yang ditandai dengan terbentuknya gugus
imina (—C=N-). Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan 2-
aminopirimidina menggunakan metode sonikasi serta mengkaji karakteristik fisika dan kimia produk
yang dihasilkan. Sintesis dilakukan dengan perbandingan mol 1:1 dalam pelarut etanol pada suhu 50°C
dan frekuensi 40 kHz menggunakan ultrasonic waterbath dengan variasi waktu reaksi 3, 4, dan 5 jam.
Produk hasil sintesis dikarakterisasi melalui uji sifat fisik (bentuk, warna, dan titik leleh), uji kimia
(kelarutan dalam NaOH 2 M), serta analisis spektrofotometri FTIR dan GC-MS. Hasil penelitian
menunjukkan bahwa produk yang diperoleh berupa padatan serbuk berwarna orange pucat hingga
putih keorangean. Rendemen tertinggi diperoleh pada waktu reaksi 3 jam sebesar 92,94%, diikuti oleh
4 jam sebesar 82,31% dan 5 jam sebesar 76,36%. Titik leleh produk berada pada rentang 149-176°C,
yang lebih tinggi dibandingkan reaktan, namun rentang yang cukup lebar mengindikasikan bahwa
produk belum sepenuhnya murni. Uji kelarutan menunjukkan bahwa produk larut dalam NaOH 2 M
membentuk larutan kuning tanpa endapan, yang mengonfirmasi keberadaan gugus fenolat. Hasil
analisis FTIR menunjukkan hilangnya atau melemahnya serapan gugus karbonil (C=0) pada 1633 cm™
dan gugus amina (—NH;) pada 3322-3158 cm™, serta munculnya serapan gugus imina (C=N) pada
rentang 1568-1570 cm™ yang menandakan terbentuknya senyawa basa Schiff. Analisis GC-MS
menunjukkan bahwa senyawa dengan m/z 229 yang diduga sebagai 2-metoksi-6-((pirimidin-2-
ilimino)metil)fenol mulai dominan pada waktu reaksi 4 jam (47,01%) dan 5 jam (43,99%), meskipun
masih terdeteksi sisa reaktan dan senyawa lain.
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ABSTRACT

Kurniawati, E. 2026. Synthesis of Schiff Base Compounds from o-Vanillin and 2-Aminopyrimidine
Using Sonication Method. Undergraduate Thesis. Department of Chemistry, Faculty of
Science and Technology, State Islamic University of Maulana Malik Ibrahim Malang. Advisor I:
Ahmad Hanapi, M.Sc; Advisor II: Dr. Akyunul Jannah, S.Si, M.P

Keywords: Schiff base, o-vanillin, 2-aminopyrimidine, sonication, FTIR, GC-MS.

Schiff bases are compounds formed through a condensation reaction between a primary amine
and a carbonyl group (aldehyde or ketone), characterized by the formation of an imine group (—C=N-).
This study aims to synthesize Schiff base compounds from o-vanillin and 2-aminopyrimidine using the
sonication method and to examine the physical and chemical characteristics of the resulting products.
The synthesis was carried out with a 1:1 molar ratio in ethanol solvent at 50°C and a frequency of 40
kHz using an ultrasonic water bath with reaction times of 3, 4, and 5 hours. The synthesized products
were characterized through physical property tests (shape, color, and melting point), chemical tests
(solubility in 2 M NaOH), as well as FTIR and GC-MS spectroscopic analysis. The results showed that
the products obtained were solid powders ranging in color from pale orange to orange-white. The highest
yield was obtained at a reaction time of 3 hours at 92.94%, followed by 4 hours at 82.31% and 5 hours
at 76.36%. The product's melting point ranges from 149-176°C, which is higher than that of the
reactants; however, the relatively wide range indicates that the product is not yet fully pure. Solubility
testing showed that the product dissolves in 2 M NaOH to form a yellow solution without precipitation,
confirming the presence of phenolic groups. The FTIR analysis results show the disappearance of the
carbonyl group (C=0) absorption at 1633 cm™ and the amine group (—NH,) absorption at 3322—-3158
cm™, as well as the appearance of imine group (C=N) absorption in the 1568-1570 cm™ range,
indicating the formation of a Schiff base compound. GC-MS analysis showed that the compound with
m/z 229, suspected to be 2-methoxy-6-((pyrimidine-2-ylimino)methyl)phenol, became dominant at 4
hours (47.01%) and 5 hours (43.99%) of reaction time, although residual reactants and other
compounds were still detected.
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PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Basa Schiff ditemukan oleh seorang kimiawan Jerman bernama Hugo Schiff (1864) yang
terbentuk ketika amina primer bereaksi dengan aldehid atau keton dalam kondisi tertentu.
Basa Schiff juga disebut sebagai imina atau gugus azometin (-R-C=N-). Senyawa ini dapat
memiliki substituen berupa gugus alkil, aril, maupun heterosiklik (Fabbrizzi, 2020; Mahmood,
2022). Dalam kimia organik, hasil reaksi ini membentuk ikatan rangkap karbon—nitrogen (C=N)
dengan konfigurasi hibridisasi sp2. Keadaan tersebut membuat atom karbon dan nitrogen
memiliki pasangan elektron bebas yang mampu berinteraksi dengan berbagai senyawa atau
ion lain, sehingga menjadikan basa Schiff bersifat sangat reaktif (Mushtaq et al., 2024).
Senyawa basa Schiff banyak digunakan dalam berbagai bidang seperti farmasi, industri dan
analisis. Banyak senyawa ini menunjukkan aktivitas biologis yang menarik termasuk
antibakteri (Ceramella et al., 2022; Fekri et al., 2019; Hashem et al., 2022), antijamur (Slassi
et al.,, 2019; Azadi et al., 2024), antioksidan (Shah et al., 2020; Madi et al., 2021,
Kusumaningrum et al., 2020), anti-inflamasi (Murtaza et al.,2017) maupun sebagai sensor
(Berhanu et al., 2019) dan ligan dalam pembentukan senyawa kompleks (Balachandran et al.,
2024; Boulechfar et al., 2023)

Vanilin adalah senyawa fenolik aromatik utama yang memberi aroma khas pada vanila
serta banyak digunakan dalam industri pangan, farmasi, dan kosmetik (Olatunde et al., 2022).
o-Vanilin merupakan salah satu isomer dari senyawa vanilin yang memiliki struktur kimia
berbeda namun tetap berhubungan erat, dan biasanya vanilin diperoleh melalui proses
ekstraksi dari biji vanilla (Kumar et al., 2012). Gugus aldehida dalam o-vanilin dapat bereaksi
dengan gugus amina primer sehingga terbentuk senyawa basa Schiff. Salah satu senyawa
amina primer adalah 2-aminopirimidina yang merupakan turunan senyawa heterosiklik
pirimidina yang memiliki gugus amino pada posisi kedua dan banyak dimanfaatkan sebagai
bahan dalam sintesis senyawa bioaktif (Sceinbeim & Schempp, 1976). Potensi reaksi antara
kedua senyawa tersebut telah dibuktikan oleh Siedzielnik et al. (2023) yang melaporkan
bahwa o-vanilin dan 2-aminopirimidina dapat bereaksi membentuk senyawa 2-(bis(pirimidin-
2-ilamino)metil)-6-metoksifenol, melalui metode konvensional dengan perbandingan mol 1:2.
Hasil penelitian tersebut menunjukkan bahwa gugus aldehida pada o-vanilin mampu bereaksi
dengan gugus amina pada 2-aminopirimidina sehingga menghasilkan senyawa hasil
kondensasi. Temuan ini menjadi dasar bahwa kedua reaktan memiliki potensi untuk
dikembangkan lebih lanjut dalam sintesis senyawa basa Schiff dengan metode dan kondisi
reaksi yang berbeda.

Sintesis senyawa basa Schiff dapat dilakukan dengan beberapa metode diantaranya

konvensional ataupun sonikasi. Secara konvensional, sintesis dilakukan dengan merefluks
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amina primer bersama aldehida atau keton menggunakan pelarut organik serta penambahan
katalis asam. Proses ini dilakukan dengan pemanasan untuk memberikan energi yang
dibutuhkan dalam pembentukan ikatan C=N (azometina), sekaligus mengeluarkan molekul air
(H,O) sebagai hasil samping dari reaksi dehidrasi. Beberapa peneliti melakukan sintesis basa
Schiff menggunakan metode konvensional diantaranya Nitha et al., (2014) yang melakukan
sintesis basa Schiff dari isatin dan 2-aminopirimidina dengan merefluks kedua reaktan dalam
pelarut etanol menghasilkan rendemen sebesar 82%. Prasad et al. (2019) melaporkan sintesis
basa Schiff dari 4-(4-bromofenil)-6-(4-klorofenil)-2-aminopirimidina dengan variasi substituen
benzaldehida menggunakan metode refluks selama 4 jam dengan katalis asam asetat glasial,
menghasilkan rendemen berturut-turut sebesar 64, 60, 61, 55, 52, 50, 62, dan 60%. Chukwu
et al., (2022) melakukan sintesis basa Schiff dari 2-aminopiridina dan 4-etoksibenzaldehida
dalam pelarut etanol dan penambahan katalis asam klorida menggunakan metode refluks
selama 1 jam menghasilkan rendemen sebesar 88,2%. Sindu et al., (2013) melaporkan hasil
sintesis basa Schiff dari 2-aminopirimidina dan 2-hidroksi-1-naftalenaldehida dalam pelarut
etanol yang di refluks selama 3 jam. Hasil yang diperoleh berupa senyawa yang berwarna
kuning dengan rendemen sebesar 80%.

Berdasarkan penelitian-penelitian tersebut metode konvensional membutuhkan waktu
yang lama dan umumnya menggunakan katalis asam yang bersifat korosif serta pelarut
organik yang mudah menguap dan beracun. Prosesnya juga sering membutuhkan energi
besar karena melibatkan suhu tinggi, sehingga tid ak efisien dan kurang ramah lingkungan
(Vishwanath & Negi, 2021) serta hasil rendemen yang dihasilkan relatif rendah (Patil et al.,
2012). Penggunaan katalis asam berlebih dapat menimbulkan permasalahan lingkungan
diantaranya pencemaran tanah dan perairan, emisi uap yang mengakibatkan polusi udara dan
pemanasan global. Menjaga kelestarian lingkungan telah dijelaskan dalam Q.S Ar-Rum (30)
ayat 41 sebagai berikut:

GEV b O aalal shoe ol Gais BI L0 el 2508 6 2 g Sk Sk

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).

Firman Allah SWT pada ayat di atas dalam Tafsir Al-Munir dijelaskan bahwa kerusakan
dan kekacauan yang terjadi di darat maupun di laut merupakan akibat dari perbuatan maksiat
manusia. Dampaknya terlihat dalam berbagai bentuk, seperti banyaknya kemadharatan,
berkurangnya manfaat, hasil pertanian dan buah-buahan yang menurun, curah hujan yang
sedikit, merebaknya kekeringan, paceklik, hingga tanah menjadi tandus. Selain itu, banyak
pula kematian yang terjadi sebagai bagian dari akibat perbuatan tersebut. Semua peristiwa ini
ditimpakan oleh Allah agar manusia merasakan sebagian dari akibat perbuatannya, sehingga

mereka menyadari kesalahan, bertaubat, dan kembali kepada jalan yang benar (Rifzikka,
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2024). Berdasarkan tafsir ayat tersebut, kerusakan lingkungan akibat tangan manusia dapat
diminimalkan dengan pengurangan limbah melalui penerapan green synthesis.

Metode green syntesis memiliki prinsip yang terfokus pada penerapan proses kimia yang
ramah lingkungan dan berkelanjutan dengan cara mengurangi limbah, menggunakan bahan
baku terbarukan, serta menghindari penggunaan zat beracun (Ollabiyi et al., 2024). Aspek
green synthesis mencakup proses sintesis senyawa basa Schiff menggunakan radiasi
gelombang mikro, metode pengadukan dengan pelarut air, serta teknik sintesis melalui
sonikasi (Thomas et al., 2009). Metode sonikasi merupakan teknik yang memanfaatkan
gelombang ultrasonik untuk menghasilkan efek kavitasi dalam medium reaksi. Pecahnya
gelembung kavitasi menghasilkan energi yang cukup untuk meningkatkan kontak antara
molekul reaktan, sehingga pembentukan produk dapat berlangsung lebih cepat tanpa
memerlukan katalis tambahan (Rusdiana et al., 2018). Keunggulan ini menjadikan sonikasi
sebagai metode yang lebih sederhana, efisien, dan ramah lingkungan dibandingkan metode
konvensional yang umumnya membutuhkan katalis asam untuk mempercepat pembentukan
basa Schiff. Selain itu, sonikasi mampu meningkatkan rendemen produk, mempersingkat
waktu reaksi, serta mengurangi penggunaan bahan kimia tambahan sehingga mendukung
penerapan prinsip green chemistry (Ranjha et al., 2021).

Berbagai penelitian menunjukkan bahwa metode sonikasi merupakan pendekatan yang
efektif dalam sintesis senyawa basa Schiff. Duan et al. (2009) melaporkan sintesis basa Schiff
melalui reaksi kondensasi antara kitosan dan salisilaldehida menggunakan gelombang
ultrasonik selama 2 jam menggunakan pelarut etanol 95%, yang menghasilkan rendemen
sebesar 89,63% yang membuktikan waktu reaksi lebih singkat dibandingkan metode
konvensional. Selanjutnya, Karad et al. (2023) berhasil mensintesis senyawa basa Schiff 2-
(salisilidenaamino) asam benzoat melalui reaksi kondensasi antara 2-hidroksibenzaldehida
dan 2-asam aminobenzoat menggunakan metode sonikasi dalam medium etanol. Proses
sonikasi selama 6 jam menghasilkan produk berwarna orange dengan titik leleh 180°C dan
rendemen sebesar 88%. Nikalje et al. (2017) juga melaporkan bahwa penggunaan gelombang
ultrasonik pada sintesis senyawa basa Schiff 4-(benzyloxy)-N'-(substituted benzylidene)
benzohidrazida mampu mempercepat waktu reaksi menjadi 3 jam dibandingkan metode
refluks yang memerlukan waktu 8—-10 jam. Hasil-hasil penelitian tersebut menunjukkan bahwa
metode sonikasi mampu meningkatkan efisiensi sintesis senyawa basa Schiff melalui
percepatan reaksi dan perolehan produk yang tinggi.

Meskipun metode sonikasi telah terbukti efektif dalam mempercepat sintesis senyawa
basa Schiff, kajian mengenai sintesis basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminopirimidina masih
sangat terbatas. Penelitian ini penting dilakukan karena 2-aminopirimidina memiliki dua atom
nitrogen pada cincin pirimidina yang dapat memengaruhi ketersediaan pasangan elektron
bebas pada gugus amino, sehingga reaktivitasnya dalam reaksi kondensasi berpotensi lebih

rendah (Xu et al., 2001) dibandingkan amina aromatik lainnya. Oleh karena itu, diperlukan
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waktu reaksi yang lebih panjang untuk memastikan pembentukan produk berlangsung secara
optimal. Variasi waktu sonikasi 3, 4, dan 5 jam dipilih untuk mempelajari pengaruh lama
sonikasi terhadap rendemen produk serta menentukan waktu sonikasi yang paling efektif
dalam sintesis senyawa basa Schiff. Produk hasil sintesis selanjutnya dikarakterisasi
berdasarkan sifat fisika dan dianalisis menggunakan Fourier Transform Infrared (FTIR) serta

Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS).

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang yang dijelaskan didapatkan rumusan masalah dalam
penelitian ini sebagai berikut:
1. Bagaimana sifat fisika dan kimia senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminopirimidina
menggunakan metode sonikasi?
2. Bagaimana hasil karakteristik produk sintessis senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan 2-
aminopirimidina menggunakan spektofotometer FTIR dan GC-MS?
3. Berapa waktu terbaik sintesis senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminopirimidina

menggunakan metode sonikasi?

1.3 Tujuan Penelitian
Berdasarkan rumusan masalah diatas didapatkan tujuan dalam penelitian ini adalah
sebagai berikut:
1. Mengetahui sifat fisika dan kimia senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminopirimidina
menggunakan metode sonikasi.
2. Mengetahui hasil karakteristik produk sintesis senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan 2-
aminopirimidina menggunakan spektofotometer FTIR dan GC-MS.
3. Mengetahui waktu terbaik sintesis senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminopirimidina

menggunakan metode sonikasi.

1.4 Batasan Masalah

Adapun batasan masalah dalam penelitian ini adalah sebagi berikut:

1. Reaktan yang digunakan menggunakan perbandingan mol yang digunakan 1:1.

2. Pelarut yang digunakan adalah etanol.

3. Sintesis dilakukan dengan ultrasonic waterbath pada suhu 50°C dan gelombang 40 kHz
dengan variasi 3, 4 dan 5 jam.

4. Pengamatan sifat fisika dilakukan dengan melihat bentuk, warna, kelarutan dan mengukur
titik leleh senyawa produk.

5. Pengamatan sifat kimia dilakukan dengan membandingkan kelarutan produk terhadap
larutan NaOH dan akuades.

6. Karakterisasi produk sintesis menggunakan spektrofotometer FTIR dan GC-MS.
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7. Penentuan waktu sonikasi optimum didasarkan pada persentase area senyawa target hasil
analisis GC-MS.

1.5 Manfaat Penelitian

Hasil penelitian ini diharapkan dapat menambah ilmu dan wawasan mengenai sintesis
basa Schiff dari reaktan o-vanillin dan 2-aminopirimidina dengan perbandingan 1:1
menggunakan metode sonikasi. Penelitian ini juga diharapkan memberikan data ilmiah
mengenai pengaruh variasi waktu sonikasi terhadap rendemen, sifat fisik dan kimia, serta
karakteristik struktur produk berdasarkan hasil analisis menggunakan spektrofotometer FTIR
dan GC-MS. Secara praktis, temuan penelitian ini diharapkan dapat menjadi acuan bagi
peneliti lain dalam mengembangkan senyawa basa Schiff sebagai ligan logam, agen

antibakteri, antioksidan, maupun sensor kimia.
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2.1 Senyawa o-Vanilin

o-Vanilin (2-hidroksi-3-metoksibenzaldehida) memiliki rumus molekul CgHgOs yang
merupakan isomer dari vanillin yang banyak dimanfaatkan dalam bidang kimia obat dan
sintesis organik. o-Vanilin merupakan senyawa organik berbentuk kristal berwarna kuning
muda dengan gugus fungsi aldehid, fenol, dan eter (Shahid et al., 2018). o-Vanilin memiliki
berat molekul sebesar 152,15 g/mol (NCBI, 2025), berbentuk padatan, titik leleh berkisar 40-
42°C dan titik didih berkisar 265-266°C (Sigma-Aldrich). Senyawa ini dapat larut dalam pelarut
organik seperti eter, kloroform, dan asam asetat, namun kelarutannya dalam air tergolong
rendah (sekitar 5,019 mg/L) serta memiliki kerapatan sekitar 1,231 g/mL (NCBI, 2025).
Struktur o-vanilin ditampilkan pada Gambar 2.1

/

)

OH

O
=
Gambar 2. 1 Stuktur senyawa o-vanilin (Shin & Miiller, 2012)

o-Vanilin mengandung gugus hidroksil (-OH) pada posisi orto dan juga gugus metoksi
(-OCH3;) pada posisi meta pada cincin aromatik yang berdekatan dengan gugus aldehida
(-CHO). Susunan tersebut membuat senyawa ini mampu berinteraksi kuat dengan gugus
amina primer, sehingga mendukung terjadinya reaksi kondensasi dalam pembentukan basa
Schiff (Alkig, 2022). Di antara ketiga gugus fungsi tersebut, aldehida merupakan yang paling
reaktif karena atom oksigen pada gugus karbonil (C=0) memiliki daya tarik elektron yang kuat.
Akibatnya, kerapatan elektron pada atom karbon berkurang sehingga lebih mudah diserang
oleh nukleofil (Patil et al., 2012).

2.2 Senyawa 2-Aminopirimidina

Senyawa 2-aminopirimidina adalah senyawa heterosiklik yang terdiri atas cincin pirimidina
dengan dua atom nitrogen pada posisi 1 dan 3, serta gugus amino (-NH;) yang terikat pada
posisi ke-2 (Sceinbeim & Schempp, 1976). 2-Aminopirimidina merupakan senyawa yang
berbentuk padatan dan berwarna putih hingga kekuningan (ChemicalBook, 2025). Senyawa
ini memiliki berat molekul sebesar 95,11 g/mol (NCBI, 2025), titik leleh berkisar 122-126°C ,

titik didih berkisar 158°C. 2-Aminopirimidina memiliki kelarutan yang baik, yaitu larut dalam air,

7
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alkohol, aseton, serta kloroform, namun hanya sedikit larut dalam eter dan benzena, serta
mudah mengalami penyubliman (ChemBK, 2023). Struktur 2-aminopirimidina ditampilkan

pada Gambar 2.2

N\ NH,
T

Gambar 2. 2 Struktur senyawa 2-aminopirimidina (Siedzielnik et al., 2023)

Keberadaan gugus amino dan atom nitrogen dalam cincinnya membuat 2-aminopirimidina
mampu membentuk ikatan hidrogen dan interaksi dipol, sehingga meningkatkan reaktivitas
dan kemampuan berikatan dengan target biologis. Struktur ini juga menjadikannya senyawa
yang stabil, karena dapat mengalami berbagai reaksi kondensasi maupun siklisasi untuk
menghasilkan turunan baru (Prabavathi et al., 2012). 2-Aminopirimidina banyak digunakan
sebagai bahan dasar sintesis senyawa bioaktif, termasuk obat dengan aktivitas antimikroba,
antikanker, antimalaria, dan aktivitas biologis lainnya (Manorama, 2024).

2.3 Senyawa Basa Schiff

Senyawa basa Schiff pertama kali ditemukan dan dilaporkan oleh Hugo Schiff pada
tahun 1864. Basa Schiff adalah senyawa hasil reaksi kondensasi antara amina primer dengan
senyawa yang memiliki gugus karbonil, seperti aldehida atau keton. Produk yang dihasilkan
memiliki ciri khas berupa ikatan rangkap karbon-nitrogen (C=N) yang disebut ikatan azometin
(Arifah et al., 2023) dan disertai dengan pelepasan molekul air (Turito, 2023). lkatan ini
menjadikan basa Schiff lebih reaktif, mampu berkoordinasi dengan ion logam, serta
kestabilannya bergantung pada substituen yang terdapat pada cincin aromatik maupun gugus
karbonil. Selain itu, senyawa basa Schiff biasanya memiliki warna khas akibat adanya sistem
konjugasi yang luas dalam strukturnya (Raczuk et al., 2022).

Basa Schiff dapat disintesis dari aldehida aromatik dan amina primer menghasilkan
senyawa basa Schiff yang lebih stabil karena adanya sistem konjugasi dari cincin aromatik
yang menstabilkan ikatan imina (Hameed & Hassan, 2014). Amina primer (R-NH,) berperan
sebagai nukleofil yang mampu menyerang gugus karbonil dari aldehida melalui mekanisme
adisi—eliminasi. Reaksi adisi adalah proses penambahan atom atau gugus atom pada suatu
molekul yang ditandai dengan berubahnya ikatan rangkap menjadi tunggal, sedangkan reaksi
eliminasi adalah proses pelepasan atom atau gugus dari suatu molekul untuk membentuk
ikatan rangkap baru. Reaksi ini menghasilkan senyawa baru yakni imina atau basa Schiff
(Fessenden & Fessenden, 1982). Secara umum reaksi pembentukan basa Schiff ditunjukkan

pada Gambar 2.3


https://www.google.com/search?cs=0&sca_esv=637c0e90f834ed3d&sxsrf=AE3TifOx8Zj6tSmC7fM3CdpN2xV5KJvVDQ%3A1758619593612&q=Hugo+Schiff&sa=X&ved=2ahUKEwjDmZzByO6PAxX2xjgGHXUqAnUQxccNegQIAxAB&mstk=AUtExfCZgaJw9BAIRR1Er8efERhX3QgOvB9CpjIr18IU1Im88QKZqX86jllwYwTW4BGPb8I46hf1cKGkNpPCI_-Ozl5fn-PnWIj2_BXhzHF-gRKbn_vO180BuXlhOgC3NEAsb31M3Lh9QM8n6EebpxZRfzu1Kp8M21u4Ar9DQ2Nt_GWujVxk1NnAu6zX744bWpvxzdY5tnvaOHNAJkXTNu6VkLkfRencSJpkD6znouy89t7ZXesjCL-xpOIQo_PaRqDz8xhkaPbKWa7Jc8-eJ-rTGPGX&csui=3

o 4 . T . T OH R
i AN + | / -H,0 N
R C . N—H —» R C——N—H —» R—C—N —_— C—
| R / \
H R H R H R R
Aldehida Amina primer Intermediet 1 Intermediet 2 Basa Schiff

Gambar 2. 3 Reaksi umum pembentukan senyawa basa Schiff (Arifah et al.,2023)

Secara umum reaksi pembentukan senyawa basa Schiff terbagi menjadi dua tahapan.
Pada tahap pertama, amina primer bertindak sebagai nukleofil yang menyerang karbon
bermuatan positif parsial pada gugus karbonil aldehida. Hal tersebut mengakibatkan atom
oksigen pada karbonil mengalami protonasi, sedangkan atom nitrogen pada amina
melepaskan proton. Tahap berikutnya adalah eliminasi, tahap ini menghasilkan basa Schiff
dan air (H,O) sebagai produk samping dari gugus (-OH) terprotonasi (Xavier & Srividhya,
2014).

2.4 Sintesis Menggunakan Metode Sonikasi

Metode sonikasi adalah teknik yang menggunakan gelombang ultrasonik berfrekuensi
tinggi untuk mempercepat reaksi kimia (Candani et al., 2018). Proses sonikasi memanfaatkan
gelombang ultrasonik untuk menghasilkan kondisi suhu dan tekanan tinggi secara lokal
melalui fenomena kavitasi (Indriana & Feliani, 2021). Metode ultrasonik lebih efisien, hemat
energi, dan ramah lingkungan dibandingkan metode konvensional sehingga dapat dikatakan
sebagai metode green syntesis dan kemurniannya yang tinggi (Mardatillah, 2023). Metode
sonikasi lebih unggul dibandingkan metode konvensional dalam sintesis basa Schiff karena
mampu mempercepat waktu reaksi dari 6—8 jam menjadi hanya 40—80 menit. Proses ini tidak
memerlukan katalis tambahan dan cukup menggunakan pelarut air, sehingga lebih ramah
lingkungan dan sesuai dengan prinsip green chemistry (Thomas et al., 2009).

Green chemistry bertujuan mengurangi atau bahkan menghilangkan penggunaan bahan
berbahaya serta menggantinya dengan alternatif yang lebih aman, ramah lingkungan, dan
menghasilkan produk kimia yang tetap efektif serta tidak menimbulkan dampak negatif
terhadap kesehatan manusia maupun lingkungan (Fadillah, 2022). Terdapat beberapa prinsip
yang diterapkan green chemistry diantaranya sebagai berikut (Idrus et al., 2021):

1. Mencegah timbulnya limbah lebih baik daripada mengolah limbah setelah terbentuk.

2. Mendesain produk kimia yang aman, yaitu tetap berfungsi baik tetapi rendah toksisitas.

3. Mendesain proses sintesis yang aman, sehingga tidak menghasilkan zat berbahaya

bagi manusia maupun lingkungan.

4. Menggunakan bahan baku terbarukan, seperti hasil pertanian, dibandingkan bahan

bakar fosil.
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5. Menggunakan katalis untuk meningkatkan efisiensi reaksi, menghemat energi, dan

mengurangi limbah.

6. Menghindari derivatisasi yang tidak perlu, misalnya penggunaan gugus pelindung yang

justru menambah limbah.

7. Memaksimalkan atom ekonomi, yaitu memastikan sebagian besar atom reaktan masuk

ke dalam produk.

8. Menggunakan pelarut yang aman atau alternatif ramah lingkungan, serta mengurangi

penggunaannya.

9. Meningkatkan efisiensi energi, misalnya dengan reaksi pada suhu ruang atau memakai

teknologi seperti gelombang mikro dan ultrasonik.

10. Mendesain bahan kimia yang mudah terdegradasi, sehingga tidak menumpuk di

lingkungan.

11. Menggunakan metode analisis real-time untuk mencegah terbentuknya produk

samping berbahaya.

12. Meminimalisasi potensi kecelakaan dengan memilih bahan kimia yang lebih aman

terhadap kebakaran, ledakan, atau kebocoran.

Penelitian yang dilakukan Fitri (2020) melaporkan hasil sintesis basa Sciff dari o-vanilin
dan p-toluidina dengan metode refluks menghasilkan rendemen sebesar 93,2%; penggerusan
menghasilkan rendemen sebesar 98,9%; pengadukan (stirrer) menghasilkan rendemen
sebesr 98,7%; dan sonikasi menghasilkan rendemen 98,8%. Sintesis senyawa basa Schiff
dari o-vanilin dan p-anisidina juga dilakukan oleh Jovianto (2020), dimana rendemen yang
dihasilkan sebesar 94,2708 ketika direfluks; 99,7123% ketika dilakukan dengan penggerusan;
98,0410% ketika menggunakan metode stirrer; dan 99,0749% dengan menggunakan metode
sonikasi. Hasil penelitian tersebut menunjukkan bahwasanya metode sonikasi menghasilkan

rendemen yang tinggi dan sudah sesuai dengan prinsip green chemistry.

2.5 Karakterisasi Produk Hasil Sintesis
2.5.1 Karakteriasasi Produk Menggunakan Spektroskopi FTIR-ATR

Spektroskopi Fourier Transform Infrared - Attenuated Total Reflectance (FTIR-ATR)
merupakan teknik spektroskopi inframerah yang digunakan untuk mengidentifikasi gugus
fungsi dalam suatu senyawa (Sulistyani, 2017). Prinsip kerja FTIR-ATR didasarkan pada
fenomena refleksi internal total, di mana sinar inframerah dipantulkan melalui kristal ATR dan
berinteraksi dengan sampel yang bersentuhan langsung dengan permukaan kristal. Interaksi
tersebut menyebabkan sebagian energi inframerah diserap oleh gugus fungsi dalam sampel
sehingga terjadi pelemahan intensitas sinar. Perubahan ini kemudian direkam sebagai
spektrum inframerah yang mencerminkan karakteristik vibrasi molekul dan digunakan untuk
mengidentifikasi gugus fungsi senyawa (Sulistyani, 2018). Identifikasi senyawa dengan

instrumen FTIR-ATR (Fourier Transform Infrared - Attenuated Total Reflectance) dilakukan
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untuk mengetahui gugus fungsi yang ada pada sampel. Hasil pengukuran akan menghasilkan
spektrum yang khas sesuai dengan gugus fungsi yang dimiliki senyawa tersebut. Umumnya,
spektrum inframerah yang diperoleh berada pada daerah middle-IR (daerah menengah)
dengan rentang 2,5-50 pm atau bilangan gelombang 4000-400 cm™. Rentang ini sesuai
dengan perubahan energi vibrasi pada berbagai gugus fungsi, sehingga dapat digunakan
untuk memastikan ada atau tidaknya gugus fungsi tertentu dalam suatu molekul. Rentang
spektrum elektromagnetik yang umum ditunjukkan pada Tabel 2.1

Tabel 2.1 Daerah spektra pada radiasi elektromagnetik

Daerah spektra Frekuensi

Sinar gamma 10%°- 10%®°Hz

Sinar X 10%6- 10%°Hz

Sinar UV atau 10%- 108 Hz

Ultraviolet
Cahaya tampak 4 x10%“-7,5x 10%Hz

Sinar inframerah 10 - 10 Hz
Gelombang mikro 108- 10%2Hz
Gelombang radio atau radar 10*- 108 Hz

Berdasarkan tabel tersebut radiasi inframerah memiliki panjang gelombang yang lebih
besar dibandingkan radiasi ultraviolet (UV), namun lebih kecil daripada panjang gelombang
gelombang mikro. Hubungan antara frekuensi dengan panjang gelombang berbanding
terbalik, dimana semakin kecil frekuensi, maka akan semakin besar panjang gelombang
(Tristanti & Sudarti, 2021).

Pada senyawa basa Schiff, spektroskopi FTIR-ATR dapat menunjukkan serapan khas
dari gugus fungsinya. Beberapa peneliti telah melakukan karakterisasi basa Schiff diantaranya
Akhmadi (2019) melakukan karakterisasi senyawa hasil sintesis basa Schiff dari o-vanilin dan
p-anisidina menghasilkan serapan pada bilangan gelombang 1616 cm™ yang menandakan
gugus imina (C=N). Tabel 2.2 menunjukkan hasil serapan FTIR senyawa basa Schiff dari o-

vanilin dan p-anisidina menggunakan sonikasi selama 7 menit.

Tabel 2.2 Serapan inframerah dari beberapa gugus fungsi basa Schiff (Zamrotin, 2022)

Gugus Fungsi Bilangan Gelombang (cm-1) | %
o-Vanilin p-Anisidina Produk Bilangan gelombang cm™

OH 3462 - 3459 m 3400 — 3300°
N-H - 3348-3422 - S 3500 — 3300°
Csp?-H 3020 3020 3080 w 3105 — 3000°
Csp®*-H 2942-241 2839 2948-2836 w 3000 — 2700
Overtone 2000-1840 2040-1860 2050-1700 w 2000 — 1667°
C=0 1642 - - S 1900 — 165072
C=N - - 1616 S 1690 — 1650°
Cc=C 1580-1620 1628 1509 S 1675 — 15002
C-N - 1338 1360 S 1380 — 1330°
C-O-H 1258 1235 1249 S 1250 - 12307
C-0-C 1072 1032 1033 S 1300 — 1000°

Keterangan: w = weak (lemah) m = medium (sedang) s = strong (kuat)
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Rahman (2023) juga melakukan karakterisasi basa Schiff hasil sintesis dari o-vanilin dan
anilina menggunakan metode sonikasi selama 7 menit, didapatkan adanya serapan kuat yang
khas dari gugus imina (C=N) pada bilangan gelombang 1615 cm™. Pola spektrum ini jelas
berbeda dengan spektrum FTIR dari senyawa awal, hilangnya serapan (C=0) pada 1642 cm™
dan (-NH;) pada 3432 dan 3358 cm™ membuktikan adanya reaksi kondensasi telah

berlangsung dan terbentuk senyawa basa Schiff.

% Transmitan

!

1642 cm'

|
1615 cm’

4000 3800 3600 3s00 3200 3000 2600 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 <00

Bilangan Gelombang (cm’)

Gambar 2. 4 Hasil spektra FTIR senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan anilina (Rahman,
2023)

2.5.2 Karakterisasi Produk Menggunakan Spektrometri GC-MS

Gas Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS) merupakan sebuah metode analisis
yang mengombinasikan kemampuan pemisahan yang dimiliki oleh kromatografi gas (GC) dan
kemampuan identifikasi dari spektrometri massa (MS). Proses GC memisahkan komponen
yang berbeda dalam sampel yang bersifat mudah menguap atau semi-uap, berdasarkan titik
didih dan interaksinya dengan fase diam dalam kolom kromatografi. Setiap komponen yang
terpisah pada kolom GC dengan waktu retensi tertentu kemudian diteruskan ke spektrometer
massa (Gritter, 1991). Kromatografi gas adalah teknik yang memisahkan senyawa
berdasarkan perbandingan distribusinya di antara fasa gerak dan fasa diam. Komponen yang
mudah menguap dan stabil terhadap panas akan melewati kolom dengan fase diam pada
kecepatan yang bergantung pada rasio distribusinya (Rohman dan Gandjar, 2012).
Spektrometer massa mengionisasi molekul yang telah terpisah dengan menggunakan
tumbukan elektron. Setelah itu, ion yang dihasilkan akan dipisahkan berdasarkan rasio massa

terhadap muatan (m/z). lon-ion ini lalu dideteksi dan kelimpahannya pada setiap nilai m/z
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dapat menghasilkan spektrum massa untuk setiap senyawa yang terelusi (Hussain dan
Magbool, 2014).

Kromatografi gas merupakan salah satu metode analisis yang dapat digunakan untuk
kualitatif dan kuantitatif. Pada analisis kualitatif, teknik ini bermanfaat untuk mengetahui
berapa banyak komponen yang terdapat dalam suatu sampel. Selain itu, analisis kualitatif juga
dapat memberikan gambaran mengenai perkiraan titik didih dari setiap senyawa yang
terdeteksi. Di sisi lain, analisis kuantitatif dilakukan untuk mengetahui kadar atau jumlah suatu
senyawa tertentu dalam sampel. Cara penentuannya dilakukan dengan membandingkan luas
puncak senyawa yang diamati terhadap total luas seluruh puncak pada kromatogram.
Berdasarkan hal tersebut, kromatografi gas tidak hanya membantu mengenali jenis senyawa,
tetapi juga mampu memperkirakan seberapa besar kandungan masing-masing senyawa
dalam suatu campuran.

Karakterisasi senyawa basa Schiff telah banyak dilakukan oleh peneliti, diantaranya
Adawiyah (2017) melaporkan bahwa produk hasil sintesis basa Schiff dari reaktan vanilin dan
p-anisidina teridentifikasi melalui dua puncak pada kromatogram. Puncak pertama memiliki
waktu retensi 2,174 menit dengan persentase luas area sebesar 2,34%, yang diduga berasal
dari pelarut kloroform yang digunakan dalam analisis. Sementara puncak kedua muncul pada
waktu retensi 23,624 menit dengan persentase luas area sebesar 97,66%, yang diperkirakan
hasil senyawa basa Schiff yaitu 2-metoksi-4-((4-metoksifenilimino)metil)fenol hasil sintesis.
Kusumaningrum (2020) melakukan sintesis senyawa basa Schiff dari vanilin dan p-anisidina
yang kemudian dikarakterisasi menggunakan GC-MS. Hasil kromatogram ditunjukkan pada
Gambar 2.5
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Gambar 2. 5 Kromatogram produk basa Schiff dari vanilin dan p-anisidina (Kusumaningrum
et al., 2020)
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Gambar 2. 6 Spektra massa produk basa Schiff dari vanilin dan p-anisidina

(Kusumaningrum et al., 2020)
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Berdasarkan hasil analisis GC-MS tersebut menunjukkan bahwa produk hanya terdiri dari satu
senyawa murni dengan waktu retensi 44,171 menit dan massa molekul 257 m/z yang

teridentifikasi sebagai senyawa 2-metoksi-4-((4-metoksifenilimino)-metil)fenol.

2.6 Sintesis Senyawa Basa Schiff dalam Perspektif Islam

Pencemaran lingkungan merupakan salah satu permasalahan global yang hingga saat ini
masih menjadi perhatian serius. Masalah ini umumnya disebabkan oleh aktivitas manusia
yang kurang terkendali, seperti pembuangan limbah industri secara sembarangan,
penggunaan bahan kimia berbahaya tanpa pengawasan yang memadai, serta pengelolaan
limbah yang tidak tepat. Jika kondisi ini terus dibiarkan, maka dapat menimbulkan dampak
negatif yang besar terhadap keseimbangan ekosistem. Dalam perspektif Islam, lingkungan
dipandang sebagai amanah dari Allah SWT yang harus dijaga dan dilestarikan. Oleh karena
itu, segala bentuk kerusakan lingkungan, termasuk pencemaran, tidak sejalan dengan prinsip
keseimbangan (mizan) yang telah ditetapkan oleh Allah SWT. Prinsip ini menegaskan bahwa
manusia tidak hanya diberi hak untuk memanfaatkan sumber daya alam, tetapi juga memiliki
tanggung jawab untuk menjaga kelestariannya. Hal ini sebagaimana dijelaskan dalam QS. Ar-
Rahman ayat 7-8:

° o . & 3y o . -
@ Ol & 133035 YT QD 0526 353 erds sty

Arinya: Langit telah Dia tinggikan dan Dia telah menciptakan timbangan (keadilan dan
keseimbangan). Agar kamu tidak melampaui batas dalam timbangan itu.

Ayat tersebut menunjukkan bahwa keseimbangan alam merupakan ketetapan Allah yang

harus dijaga oleh manusia. Dalam konteks penelitian kimia, hal ini dapat diartikan bahwa

penggunaan bahan kimia dan pengelolaan limbah harus dilakukan secara bijak agar tidak

merusak lingkungan. Selain itu, Allah SWT juga berfirman dalam QS. Al-A'raf ayat 31:

4 e 4 2 £ ¥ g T 1 P o ) EN A £ o
@D DG LAY B T2 V5 15305 55 e 8 A 1S 508 5 2

Artinya: Wahai anak cucu Adam, pakailah pakaianmu yang indah pada setiap (memasuki)
masjid dan makan serta minumlah, tetapi janganlah berlebihan. Sesungguhnya
Dia tidak menyukai orang-orang yang berlebihan.

Ayat ini mengajarkan pentingnya sikap tidak berlebihan (israf), yang dalam penelitian
kimia dapat diterapkan melalui penggunaan bahan secara efisien serta upaya meminimalkan
limbah yang dihasilkan. Dengan demikian, proses penelitian tidak hanya berfokus pada hasil,
tetapi juga mempertimbangkan dampaknya terhadap lingkungan. Prinsip tersebut juga
diperkuat oleh hadis Rasulullah SAW yang diriwayatkan dalam HR. Muslim No. 2742: “Dunia
itu hijau dan indah, dan Allah menjadikan kalian sebagai khalifah di dalamnya, maka Dia akan
melihat bagaimana kalian berbuat.” Hadis ini menegaskan bahwa manusia memiliki peran

sebagai khalifah di bumi, yaitu sebagai pengelola yang bertanggung jawab atas segala



15

aktivitas yang dilakukan (Salma, et al., 2025), termasuk dalam bidang ilmu pengetahuan dan
penelitian. Dalam hal ini, kegiatan sintesis kimia tidak hanya dipandang sebagai proses ilmiah
semata, tetapi juga sebagai bentuk amanah yang harus dilakukan dengan penuh tanggung
jawab. Oleh karena itu, pengelolaan bahan kimia dan limbah hasil penelitian perlu
memperhatikan aspek keberlanjutan dan kelestarian lingkungan. Setiap tindakan yang
berpotensi merusak lingkungan bertentangan dengan peran manusia sebagai khalifah di bumi.
Dengan demikian, penerapan prinsip efisiensi, pengurangan limbah, serta penggunaan
metode yang lebih ramah lingkungan dalam penelitian kimia merupakan wujud nyata dari
implementasi nilai-nilai Islam. Hal ini menunjukkan bahwa ilmu pengetahuan dan ajaran Islam
dapat berjalan selaras dalam menciptakan praktik penelitian yang tidak hanya ilmiah, tetapi

juga etis dan berkelanjutan.
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BAB Il
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Pelaksanaan

Penelitian ini dilakukan pada bulan November 2025 — April 2026 yang berlokasi di
Laboratorium Organik Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi Universitas Islam Negeri
Maulana Malik Ibrahim Malang. Karakterisasi ATR-FTIR dilakukan di Laboratorium Kimia
Instrumen UIN Malang dan GC-MS dilakukan di Laboratorium Kimia Universitas Gadjah Mada,
Yogyakarta.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Adapun alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah seperangkat alat gelas,
bola hisap, botol semprot, tabung reaksi, cawan porselen, pipet ukur 10 mL, spatula, desikator,
mortar agate, neraca analitik, ultrasonic watherbath, termometer, pipa kapiler, MPA (Melting
Point Apparatus) STUART tipe SMP 11, seperangkat spektroskopi FTIR-ATR merk Bruker
ALPHA 1l FTIR dan seperangkat spektroskopi GC-MS merk QP2010S SHIMADZU.

3.2.2 Bahan
Adapun bahan yang digunakan dalam penelitian ini diantaranya o-vanilin, 2-

aminopirimidina, etanol, NaOH 2M, akuades, metanol, dan kloroform.

3.3 Rancangan Penelitian

Penelitian ini dilakukan melalui beberapa tahapan eksperimental yang meliputi: (1) sintesis
senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminopirimidina menggunakan metode sonikasi
dengan variasi waktu 3, 4, dan 5 jam, (2) pengujian sifat fisik produk hasil sintesis berupa
pengamatan bentuk fisik dan penentuan titik leleh menggunakan Melting Point Apparatus
(MPA), serta (3) penguijian sifat kimia produk melalui uji kelarutan dalam akuades dan larutan
NaOH 2 M. Karakterisasi struktur senyawa hasil sintesis dilakukan menggunakan spektroskopi
Fourier Transform Infrared—Attenuated Total Reflectance (FTIR-ATR) dan Gas
Chromatography-Mass Spectrometry (GC-MS). Analisis data dilakukan secara kualitatif untuk
mengidentifikasi gugus fungsi dan struktur senyawa hasil sintesis, serta secara kuantitatif

untuk menentukan persen rendemen produk yang diperoleh dari proses sintesis.

3.4 Tahapan Penelitian
1. Sintesis senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminopirimidina menggunakan sonikasi
dengan variasi 3, 4 dan 5 jam.

2. Uji titik lebur produk hasil sintesis menggunakan MPA (Melting Point Apparatus).
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. Uji sifat kimia senyawa basa Schiff dengan NaOH 2M.

3
4. Karakterisasi produk senyawa basa Schiff menggunakan FTIR-ATR.
5. Karakterisasi produk senyawa basa Schiff menggunakan GC-MS.

6

. Analisis data.

3.5 Cara Kerja
3.5.1 Sintesis Senyawa Basa Schiff dari o-Vanilin dan 2-Aminopirimidina Menggunakan

Sonikasi dengan Variasi Waktu (Jamil, 2022)

Sebanyak 5 mmol o-vanilin (0,7684 gram) dan 5 mmol 2-aminopirimidina (0,4902
gram) dimasukkan ke dalam erlenmeyer, kemudian dilarutkan dengan 10 mL etanol.
Campuran tersebut selanjutnya ditutup menggunakan plastik wrap dan disintesis
menggunakan ultrasonic waterbath pada suhu 50°C dan frekuensi 40 kHz dengan variasi
waktu 3, 4, dan 5 jam. Setelah proses sintesis selesai, campuran hasil reaksi diuapkan
menggunakan rotary evaporator, kemudian bagian endapan dipindahkan ke dalam cawan
porselen. Endapan tersebut selanjutnya dikeringkan dalam desikator hingga mencapai berat

konstan, kemudian dihitung nilai rendemennya menggunakan persamaan 3.1.

massa produk (g)

0, =
% rendemen massa teoritis

3.5.2 Uji Sifat Fisika Produk Hasil Sintesis Menggunakan MPA (Melting Point

Apparatus) (Imanudin, 2023)

Senyawa hasil sintesis dimasukkan ke dalam pipa kapiler dengan jumlah yang sama.
Pipa kapiler tersebut kemudian dipasangkan bersama termometer pada alat MPA. Setelah itu,
alat MPA dijalankan dengan pengaturan laju pemanasan sebesar 20°C per menit. Laju
pemanasan diturunkan menjadi 10°C per menit, ketika suhu yang terbaca sudah mencapai
sekitar 60% dari perkiraan titik leleh senyawa. Laju pemanasan kembali diatur menjadi 1°C
per menit ketika mendekati titik leleh perkiraan. Proses pelelehan diamati hingga senyawa
benar-benar mencair. Langkah yang sama juga dilakukan pada reaktan sebagai pembanding.
Semakin kecil range suhu titik lebur pada produk menunjukkan semakin tinggi kemurnian
produk.

Uji kelarutan dilakukan dengan memasukkan produk hasil sintesis sebanyak 5 mg ke
dalam campuran pelarut metanol:kloroform (1:4) sebanyak 40 tetes. Campuran kemudian
dikocok hingga homogen dan diamati tingkat kelarutannya pada suhu ruang. Pengamatan
dilakukan untuk mengetahui kemampuan senyawa dalam larut pada campuran pelarut
tersebut, yang ditandai dengan terbentuknya larutan homogen atau masih adanya partikel

padatan yang tidak larut.
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3.5.3 Uji Sifat Kimia Senyawa Basa Schiff NaOH 2M (Imanudin, 2023)

Ditimbang produk sebanyak 5 mg kemudian dimasukkan ke dalam 2 tabung reaksi yang
berbeda. Tabung reaksi pertama dimasukkan 3 mL akuades, sedangkan tabung reaksi kedua
dimasukkan 3 mL NaOH 2M. Campuran dalam tabung reaksi tersebut dikocok dan diamati

perubahan yang terjadi.

3.5.4 Karakterisasi Produk Senyawa Basa Schiff Menggunakan ATR-FTIR
Identifikasi gugus fungsi dari produk sintesis dilakukan menggunakan alat spektroskopi
FTIR diawali dengan membersihkan kristal menggunakan etanol kemudian dilakukan
pengukuran background tanpa sampel. Sampel padatan diletakkan di atas kristal ATR dan
ditekan menggunakan penjepit agar kontak optimal. Pengukuran selanjutnya dilakukan pada
rentang bilangan gelombang 4000-500 cm™. Setelah selesai, kristal dibersihkan kembali

untuk mencegah kontaminasi.

3.5.5 Karakterisasi Produk Senyawa Basa Schiff Menggunakan GC-MS

Produk hasil sintesis senyawa basa Schiff dilarutkan dalam campuran kloroform:metanol
(4:1) sebanyak 100uL kemudian diinjeksikan dengan menggunakan syringe ke dalam tempat
GC-MS merk QP2010S SHIMADZU:

Jenis kolom . AGILENT DB-5MS

Panjang kolom : 30 meter

Detektor : FGCCP 3800 (GC) Satuan 2200 (MS)

Oven : Terprogram 70°C (5 menit) — 305°C (18 menit)
Temperatur injector : 300°C

Tekanan gas : 30 kPa

Kecepatan aliran gas : 0,65 mL/menit (konstan)

Gas pembawa : Helium

MS (m/z) : 28 m/z — 600 m/z

Ditunggu hingga memunculkan kromatogram dan spektra MS, kemudian ditentukan

(%) kemurnian berdasarkan hasil kromatogram yang diperoleh.

3.6 Analisis Data

Analisis data dalam penelitian ini dilakukan dengan menghitung persen rendemen hasil
sintesis menggunakan metode sonikasi pada variasi waktu 3, 4, dan 5 jam. Nilai rendemen
tersebut kemudian digunakan untuk menentukan waktu sonikasi yang paling optimal dalam
proses sintesis. Keberhasilan sintesis dapat dilihat dari hasil MPA yang memberikan hasil
berupa rentang rata-rata titik leleh dari tiga kali ulangan percobaan terhadap produk sintesis.
Titik leleh produk senyawa basa Schiff umumnya lebih tinggi dibandingkan titik leleh reaktan.

Senyawa produk kemudian diuji kimia menunjukkan bahwa terdapat perbedaan hasil
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pengamatan basa Schiff dalam akuades dan NaOH 2M. Karakterisasi menggunakan FTIR
memperlihatkan adanya serapan khas gugus imina (C=N) pada bilangan gelombang 1660—
1550 cm™, yang menjadi penanda terbentuknya ikatan imina. Analisis dengan GC
menunjukkan tingkat kemurnian produk sintesis, sedangkan hasil karakterisasi MS
menampilkan ion molekul dengan nilai m/z yang sesuai dengan berat molekul senyawa hasil

sintesis.



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Sintesis Senyawa Basa Schiff dari o-Vanilin dan 2-Aminopirimidina Menggunakan

Metode Sonikasi

Senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((pirimidin-2-ilimino)metil)fenol merupakan produk hasil
sintesis dari o-vanilin dan 2-aminopirimidina dengan perbandingan 1:1. Gugus fungsi amina
(-NH,) pada senyawa 2-aminopirimidina bersifat nukleofilik, sehingga cenderung menyerang
gugus karbonil (C=0) pada o-vanilin. Adanya interaksi tersebut menyebabkan kedua reaktan
bereaksi dan membentuk ikatan baru berupa gugus imina (C=N) yang merupakan ciri khas
senyawa basa Schiff. Mekanisme pembentukan basa Schiff 2-metoksi-6-((pirimidin-2-
ilimino)metil)fenol terjadi melalui dua tahap, diawali dengan serangan nukleofilik gugus amina
(-NH>) terhadap karbon gugus karbonil (C=0) pada o-vanilin. Reaksi ini kemudian diikuti oleh
perpindahan proton yang menghasilkan intermediet karbinolamin netral, yang diikuti proses
pelepasan molekul air secara spontan. Pelepasan air ini berlangsung mudah karena produk
yang terbentuk merupakan senyawa aromatik dengan struktur terkonjugasi yang stabil (Surur,
2019). Dugaan mekanisme pembentukan basa Schiff 2-metoksi-6-((pirimidin-2-

ilimino)metil)fenol ditampilkan pada Gambar 4.1.

vanilin

2-metoksi-6-((pirimidin-2-ilimino)metil)fenol
Gambar 4. 1 Mekanisme reaksi pembentukan senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan

2-aminopirimidina

Sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((pirimidin-2-ilimino)metil)fenol dilakukan
menggunakan metode sonikasi dengan variasi waktu. Metode sonikasi memanfaatkan

gelombang ultrasonik untuk menghasilkan fenomena kavitasi dalam medium reaksi. Kavitasi
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terjadi akibat pembentukan, pertumbuhan, dan runtuhnya gelembung mikro yang
menghasilkan kondisi suhu dan tekanan lokal yang sangat tinggi dalam waktu singkat. Energi
yang dihasilkan dari proses tersebut mampu meningkatkan perpindahan massa,
memperbesar kontak antarreaktan, serta meningkatkan laju reaksi sehingga pembentukan
produk berlangsung lebih efektif (Akgenik et al., 2015). Selain itu, efek pengadukan yang
ditimbulkan selama proses sonikasi menyebabkan reaktan terdispersi lebih homogen dalam
larutan, sehingga interaksi antara o-vanilin dan 2-aminopirimidina menjadi lebih optimal.
Akibatnya, proses pembentukan basa Schiff dapat berlangsung lebih cepat dan berpotensi
meningkatkan rendemen produk (Bhangu & Ashokkumar, 2016).

Produk hasil sintesis selanjutnya diuji sifat fisiknya meliputi bentuk, warna, dan titik leleh
untuk memberikan gambaran awal mengenai karakteristik serta tingkat kemurnian senyawa

yang dihasilkan. Hasil pengamatan sifat fisik produk sintesis disajikan pada Tabel 4.1.

Tabel 4.1 Hasil uji sifat fisik

Pengamatan R1 R> P, P, P3
Wujud Kristal Serbuk Serbuk Serbuk Serbuk
(padatan) (padatan) (padatan) (padatan) (padatan)
Warna Kuning Putih Orange Orange Putih
pucat Kekuningan Pucat Pucat keorangean
AR L
- HaLI
\- 4@ i'#:"
Massa (g) 0,4902 1,0653 0,9435 0,8753
% Rendemen - - 92,94% 82,31% 76,36%
Titik Leleh 40-42°C @ 122-126°C® 149-175°C 154-175°C  161-176°C
(°C)
Kelarutan Larut, Larut, Larut, Larut, Larut,
(metanol:klor kuning kuning pucat orange orange orange
oform(1:4)) kemerahan kemerahan kem'qrahan
= .
{Era at
Keterangan:

R:1 = Reaktan o-vanilin

R2 = Reaktan 2-aminopirimidina

P1 = Produk hasil sintesis senyawa basa Schiff variasi 3 jam
P2 = Produk hasil sintesis senyawa basa Schiff variasi 4 jam
Ps = Produk hasil sintesis senyawa basa Schiff variasi 5 jam
a = Sigma-Aldrich

b = Chemical Database
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Berdasarkan Tabel 4.1, produk yang terbentuk menunjukkan karakteristik fisik yang
berbeda secara signifikan dibandingkan kedua reaktan awal. o-Vanilin diketahui berbentuk
kristal padatan berwarna kuning pucat, sedangkan 2-aminopirimidina berbentuk serbuk
padatan berwarna putih kekuningan. Hasil produk sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-
((pirimidin-2-ilimino)metil)fenol diperoleh dalam bentuk serbuk berwarna orange pucat hingga
putih keorangean. Massa produk yang dihasilkan berturut-turut sebesar 1,0653 gram; 0,9435
gram; dan 0,8753 gram dengan persen rendemen masing-masing sebesar 92,94% (P.),
82,31% (P.), dan 76,36% (Ps). Hasil tersebut menunjukkan bahwa semakin lama waktu
sonikasi, persen rendemen produk cenderung menurun. Penurunan rendemen dari P1 ke Ps
diduga terjadi karena paparan sonikasi yang semakin lama menyebabkan sebagian produk
basa Schiff mengalami degradasi atau terurai kembali menjadi reaktan awal. Gelombang
ultrasonik pada proses sonikasi diduga dapat menyebabkan pemutusan ikatan kimia akibat
efek kavitasi, terutama pada waktu sonikasi yang terlalu lama, sehingga jumlah produk efektif
yang diperoleh menjadi semakin berkurang (Anugraini, et al., 2018). Selain itu, reaktivitas 2-
aminopirimidina yang relatif rendah juga diduga menjadi salah satu faktor yang memengaruhi
hasil sintesis. Hal ini disebabkan oleh pasangan elektron bebas pada gugus amina yang
terdelokalisasi ke dalam sistem cincin pirimidina serta adanya efek penarik elektron dari dua
atom nitrogen dalam cincin. Selain itu, keberadaan beberapa situs donor dalam molekul dan
kecenderungan membentuk interaksi non-kovalen menyebabkan gugus amina menjadi
kurang nukleofilik (Xu et al., 2001; Politzer & Kirschenheuter, 1988), sehingga reaktivitasnya
dalam pembentukan basa Schiff menjadi lebih rendah. Oleh karena itu, faktor-faktor tersebut
dapat menyebabkan jumlah reaktan efektif yang bereaksi tidak optimal dan berdampak pada
penurunan rendemen serta kemurnian produk.

Selain itu, senyawa basa Schiff yang diperoleh juga diuji titik lelehnya untuk
mengindikasikan terbentuknya produk sintesis. o-Vanilin memiliki titik leleh sebesar dengan
titik leleh 40-42°C, sedangkan titik leleh 2-aminopirimidina sebesar 122-126°C. Hasil
pengujian menunjukkan bahwa produk sintesis memiliki titik leleh yang lebih tinggi
dibandingkan kedua reaktan, yaitu sebesar 149-175°C (P1), 154-175°C (P,), dan 161-176°C
(Ps). Peningkatan titik leleh tersebut menunjukkan adanya pembentukan senyawa baru yang
memiliki karakteristik berbeda dari reaktan awal. Perbedaan titik leleh antara reaktan dan
produk dipengaruhi oleh perbedaan massa molekul serta kekuatan gaya antarmolekul. Produk
hasil sintesis memiliki massa molekul yang lebih besar sehingga gaya tarik antarmolekul yang
terbentuk menjadi lebih kuat. Akibatnya, diperlukan energi yang lebih besar untuk memutus
interaksi tersebut, sehingga titik leleh produk menjadi lebih tinggi dibandingkan reaktannya.
Dengan demikian, perbedaan titik leleh ini semakin memperkuat dugaan bahwa senyawa
target telah berhasil terbentuk. Namun demikian, rentang titik leleh yang relatif lebar
menunjukkan bahwa produk yang diperoleh belum sepenuhnya murni. Menurut Young (2013),

senyawa murni umumnya memiliki rentang titik leleh yang sempit. Oleh karena itu, rentang titik
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leleh yang lebar diduga disebabkan oleh adanya sisa reaktan atau pengotor lain yang
mengganggu keteraturan struktur kristal, sehingga proses pelelehan terjadi dalam rentang
suhu yang lebih luas.

Hasil uji kelarutan menunjukkan bahwa produk sintesis larut dalam campuran metanol
dan kloroform (1:4), yang mengindikasikan bahwa senyawa hasil sintesis memiliki sifat yang
cenderung non-polar. Hal ini diduga disebabkan oleh dominasi struktur aromatik dan sistem
konjugasi dalam molekul senyawa basa Schiff yang terbentuk. Uji kelarutan produk dalam
campuran pelarut metanol dan kloroform (1:4) menghasilkan larutan berwarna orange
kemerahan. Warna ini berbeda dibandingkan dengan reaktan awal, di mana o-vanilin
menghasilkan larutan berwarna kuning, sedangkan 2-aminopirimidina menghasilkan larutan
berwarna kuning pucat. Perbedaan warna tersebut mengindikasikan terjadinya pembentukan
gugus imina (-C=N-) pada senyawa basa Schiff. Terbentuknya gugus imina menyebabkan
sistem 1T menjadi lebih terkonjugasi sehingga meningkatkan delokalisasi elektron. Menurut
Jarzabek et al. (2009), sifat spektroskopi senyawa basa Schiff dipengaruhi oleh konjugasi
elektron 1™ dan perubahan panjang sistem terkonjugasi dapat menyebabkan pergeseran
serapan cahaya. Oleh karena itu, warna orange kemerahan yang dihasilkan diduga berkaitan
dengan meningkatnya panjang konjugasi yang menyebabkan serapan bergeser ke panjang

gelombang yang lebih besar.

4.2 Uji Sifat Kimia Senyawa Basa Schiff

Uji sifat kimia pada produk hasil sintesis dilakukan melalui pengujian kelarutan
menggunakan akuades sebagai pembanding dan larutan NaOH 2M. Pengujian ini bertujuan
untuk memastikan terbentuknya senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((pirimidin-2-ilimino)metil)f
enol. Hasil pengamatan yang disajikan pada Gambar 4.2 menunjukkan bahwa senyawa
tersebut larut sempurna dalam larutan NaOH, yang ditandai dengan terbentuknya larutan
berwarna kuning tanpa endapan. Kelarutan tersebut terjadi karena gugus hidroksil fenolik
pada senyawa mengalami deprotonasi oleh NaOH sehingga membentuk ion fenolat yang lebih
mudah larut dalam medium polar. Hasil pengujian menggunakan akuades, produk membentuk
endapan dan larutan berwarna kuning pucat. Fenomena ini menunjukkan bahwa produk
memiliki kelarutan yang rendah dalam air. Warna kuning pucat pada larutan diduga berasal
dari sisa reaktan 2-aminopirimidina yang masih larut dalam akuades karena sifatnya yang
lebih polar. Sementara itu, endapan yang terbentuk diduga didominasi oleh produk basa Schiff
yang tidak larut dalam akuades, serta kemungkinan mengandung sejumlah kecil sisa o-vanilin
yang tidak bereaksi maupun produk samping lainnya. Adanya komponen yang terlarut dalam
fase akuades mengindikasikan bahwa masih terdapat senyawa yang memiliki afinitas
terhadap pelarut polar tersebut. Perbedaan kelarutan antara akuades dan NaOH menunjukkan
keberadaan gugus hidroksil fenolik yang masih dipertahankan dalam struktur produk. Hasil ini

mendukung terbentuknya senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((pirimidin-2-ilimino)metil)fenol,
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yang ditandai oleh keberadaan gugus fenol yang mampu membentuk ion fenolat dalam

suasana basa.

Gambar 4. 2 Hasil uji sifat kimia produk dengan NaOH 2M dan akuades (a) variasi 3 jam, (b)

variasi 4 jam, (c) variasi 5 jam

Prinsip uji kelarutan ini didasarkan pada reaksi asam-basa menurut teori Bronsted-Lowry,
yang menunjukkan keberadaan gugus fenolat pada produk melalui proses transfer proton.
Senyawa basa Schiff berperan sebagai asam karena memiliki gugus fenolat yang mampu
melepaskan ion H* dari gugus hidroksilnya, sedangkan NaOH bertindak sebagai basa. Produk
hasil sintesis dapat larut dalam larutan NaOH karena terjadi pelepasan proton dari gugus
hidroksil senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((pirimidin-2-ilimino)metil)fenol. Proses ini
menghasilkan anion yang distabilkan oleh ion Na* sehingga membentuk garam fenolat yang
bersifat lebih polar dan mudah larut dalam air. Peningkatan kepolaran tersebut menyebabkan
interaksi antara senyawa dan pelarut air menjadi lebih kuat sehingga produk dapat terdispersi
secara homogen dalam larutan. Dugaan mekanisme reaksi antara senyawa basa Schiff 2-

metoksi-6-((pirimidin-2-ilimino)metil)fenol dan NaOH dijelaskan pada Gambar 4.3.

+ -OH 3

i\i N +Na
/\(\
H N /

Gambar 4.3 Mekanisme reaksi senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((pirimidin-2-

ilimino)metil)fenol dengan NaOH

4.3 Karakterisasi Produk Hasil Sintesis
4.3.1 Karakterisasi Produk Senyawa Basa Schiff Menggunakan FTIR-ATR

Karakterisasi senyawa basa Schiff menggunakan spektrofotometer FTIR-ATR dilakukan
untuk mengidentifikasi gugus fungsi pada senyawa hasil sintesis. Analisis FTIR ini bertujuan
untuk memastikan bahwa senyawa yang terbentuk merupakan basa Schiff melalui
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perbandingan spektrum inframerah antara produk sintesis dengan kedua reaktan.
Perbandingan pola serapan yang dihasilkan menunjukkan adanya perubahan maupun
kemunculan gugus fungsi khas yang mengindikasikan terbentuknya ikatan imina (C=N). Hasil

spektra FTIR dari reaktan dan produk sintesis disajikan pada Gambar 4.4 dan Tabel 4.2.
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Gambar 4. 4 Spektra FTIR senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminopirimidina

Tabel 4.2 Perbedaan serapan gugus fungsi antara senyawa basa Schiff dan reaktan

Gugus fungsi Bilangan gelombang (cm™)
o-Vanilin 2-Aminopirimidina Senyawa Basa Schiff
OH streaching 3273 - 3433
C=0 streaching 1635 - -
NH: streaching - 3322-3158 3222-3140
C=N (imina) - - 1570-1568

Berdasarkan Tabel 4.2, terlihat adanya perbedaan serapan gugus fungsi yang cukup
jelas antara reaktan (o-vanilin dan 2-aminopirimidina) dengan produk senyawa basa Schiff.
Pada spektra o-vanilin teridentifikasi serapan khas gugus O—H pada bilangan gelombang 3273
cm™ dan serapan O-H pada produk sekitar 3433 cm™ menunjukkan bahwa gugus hidroksil
fenolik masih terdapat dalam struktur senyawa basa Schiff karena tidak terlibat langsung
dalam reaksi pembentukan senyawa. Serapan gugus karbonil (C=0) pada o-vanilin sekitar
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1633 cm™ dan 2-aminopirimidina menunjukkan serapan gugus amina primer (NH;) pada
rentang 3322-3158 cm™. Setelah reaksi berlangsung, terbentuk senyawa basa Schiff yang
ditandai dengan berkurangnya intensitas serapan gugus C=0O dari o-vanilin dan gugus NH,
dari 2-aminopirimidina, serta munculnya serapan baru pada rentang 1570-1568 cm™ dengan
karakteristik puncak tajam yang menunjukkan terbentuknya ikatan imina (C=N) sebagai hasil
reaksi kondensasi.

Ketiga produk hasil sintesis pada variasi waktu sonikasi 3 jam (P1), 4 jam (P), dan 5
jam (Ps) menunjukkan pola serapan gugus fungsi yang relatif serupa. Perbedaan utama
terlihat pada intensitas serapan gugus reaktan dan gugus imina yang terbentuk. Pada P4,
serapan gugus NH, sekitar 3224-3138 cm™ dan C=0 sekitar 1637 cm™ masih tampak cukup
tajam, sedangkan serapan gugus imina (C=N) sekitar 1568 cm™ telah muncul namun belum
begitu kuat yang menunjukkan bahwa sebagian reaktan masih belum bereaksi sempurna.
Pada P, intensitas serapan NH, sekitar 3222-3138 cm™ dan C=0 sekitar 1639 cm™ mulai
menurun disertai serapan C=N sekitar 1570 cm™ dengan intensitas lebih tajam dan kuat yang
mengindikasikan peningkatan pembentukan senyawa basa Schiff. Sementara itu, pada Ps
serapan NH, sekitar 3222-3140 cm™ dan C=0 sekitar 1637 cm™ semakin melebar dan
melemah, sedangkan serapan C=N sekitar 1570 cm™ tetap tampak tajam. Hasil tersebut
menunjukkan bahwa peningkatan waktu sonikasi memengaruhi perubahan intensitas gugus
fungsi reaktan dan produk, yang mengindikasikan berlangsungnya reaksi pembentukan basa
Schiff selama proses sintesis. Keberadaan gugus fungsi tersebut ditunjukkan lebih rinci pada
Tabel 4.3.

Tabel 4.3 Interpretasi gugus fungsi produk senyawa basa Schiff menggunakan FTIR

_ Bilangan gelombang (cm™)
Gugus fungsi

P1 P> Ps Literatur
Csp2-H streaching 3010 3010 3008 3105-30002
Csps-H asyimmetric 2961 2963 2961 2950-28402
C sp3-H symmetric 2939 2939 2939 2950-284072
C=N streaching 1568 1570 1570 1660-1550°
C=N aromatic 1538 1539 1539 1660-14802
Cc=C 1446 1446 1446 1470-14302
C-O-C asyimmetric 1245 1245 1245 1270-1060%
C-0O streaching phenol 1058 1058 1058 1260-1000°
C sp2-H bending 837 837 837 900-6902

Keterangan: a = (Scorates, 2001); b = (Pavia et al., 2001)

Berdasarkan Tabel 4.3, hasil karakterisasi spektra FTIR pada produk sintesis P1, P,

dan P3; menunjukkan adanya serapan gugus fungsi yang relatif sama. Serapan Csp2-H
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stretching aromatik teramati pada bilangan gelombang 3010-3008 cm™ dengan intensitas
sedang. Serapan Csp3-H stretching alifatik muncul pada 2963-2961 cm™ untuk vibrasi
asimetrik dan 2939 cm™ untuk vibrasi simetrik. Keberadaan cincin aromatik ditunjukkan oleh
serapan C=C aromatik pada 1446 cm™ dengan intensitas kuat. Terbentuknya gugus imina
pada produk sintesis ditunjukkan oleh serapan C=N stretching pada kisaran bilangan
gelombang 1570-1568 cm™ dengan intensitas sedang hingga kuat, serta didukung oleh
adanya serapan C=N aromatik pada bilangan gelombang 1539-1538 cm™. Adanya gugus
metoksi dalam struktur senyawa ditandai dengan munculnya serapan C—O-C asimetrik pada
bilangan gelombang 1245 cm™ dengan intensitas kuat dan tajam. Selain itu, serapan gugus
C-0 stretching fenol juga teramati pada bilangan gelombang 1058 cm™ yang menunjukkan
keberadaan gugus hidroksil fenolik pada produk sintesis. Sementara itu, serapan Csp2-H
bending aromatik muncul pada bilangan gelombang 837 cm™ dengan intensitas lemah, yang
semakin memperkuat adanya struktur aromatik pada senyawa hasil sintesis.

4.3.2 Karakterisasi Produk Senyawa Basa Schiff Menggunakan GC-MS

Karakterisasi produk sintesis basa Schiff menggunakan GC-MS bertujuan untuk
mengetahui tingkat kemurnian, berat molekul, dan struktur senyawa yang dihasilkan.
Kemurnian produk dapat ditentukan melalui kromatogram GC, yaitu dengan mengamati
jumlah puncak yang muncul sebagai indikator banyaknya komponen dalam sampel.
Sementara itu, berat molekul senyawa ditetapkan berdasarkan nilai m/z dari ion molekul pada
spektra massa (MS), sedangkan struktur senyawa diidentifikasi melalui pola fragmentasi yang
dihasilkan. Kemurnian produk dapat ditentukan melalui kromatogram GC dengan mengamati
jumlah puncak yang muncul sebagai indikator banyaknya komponen dalam sampel. Semakin
sedikit jumlah puncak yang terbentuk, maka tingkat kemurnian senyawa cenderung semakin
tinggi. Berat molekul senyawa ditentukan berdasarkan nilai m/z ion molekul pada spektra
massa, sedangkan struktur senyawa diidentifikasi melalui pola fragmentasi yang dihasilkan.
Kromatogram hasil karakterisasi dari masing-masing produk disajikan pada Gambar 4.5-4.7
dan Tabel 4.4.
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Gambar 4. 5 Hasil kromatogram produk senyawa basa Schiff variasi 3 jam
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Gambar 4. 6 Hasil kromatogram produk senyawa basa Schiff variasi 4 jam
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Gambar 4. 7 Hasil kromatogram produk senyawa basa Schiff variasi 5 jam

Tabel 4.4 Hasil karakterisasi produk senyawa basa Schiff menggunakan GC-MS

Produk

Hasil karakterisasi menggunakan GC-MS

Waktu retensi (menit) Kemurnian (%)

lon molekuler (m/z) Dugaan senyawa

8,343 15,46 95 2-aminopirimidina
_ 19,692 74,12 152 o-vanilin

3 jam
41,636 8,68 229 Produk
53,607 1,75 364 X
8,325 35,16 95 2-aminopirimidina
19,589 11,80 152 o-vanilin

4 jam
41,605 47,01 229 Produk
53,590 6,03 364 X
8,434 33,13 95 2-aminopirimidina
19,587 2,78 152 o-vanilin

5 jam
41,686 43,99 229 Produk
53,665 20,10 364 X

Berdasarkan hasil karakterisasi GC-MS pada setiap variasi waktu sintesis (3, 4, dan 5

jam) masih ditemukan beberapa komponen senyawa dalam produk, sebagaimana ditunjukkan

pada Tabel 4.4. Puncak yang terelusi lebih awal dalam kromatogram menunjukkan bahwa

senyawa tersebut memiliki volatilitas yang tinggi serta interaksi yang relatif lemah dengan fase
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diam kolom, sehingga waktu retensinya lebih singkat. Produk sintesis variasi waktu 3 jam,
diperoleh empat puncak dengan puncak tertinggi sebesar 74,12% pada waktu retensi 19,692
menit yang diidentifikasi sebagai o-vanilin, sedangkan produk dengan nilai m/z 229 masih
terbentuk dalam jumlah yang relatif kecil, yaitu 8,68%. Produk hasil sintesis 4 jam, didapatkan
puncak produk mulai menjadi komponen dominan dengan persentase 47,01% pada waktu
retensi sekitar 41,605 menit. Namun, sisa reaktan seperti 2-aminopirimidina (35,16%) dan o-
vanillin (11,80%) masih terdeteksi. Pada variasi waktu sintesis 5 jam, produk tetap menjadi
komponen utama dengan persentase 43,99%, akan tetapi reaktan 2-aminopirimidina (33,13%)
dan o-vanilin (2,78%) masih ditemukan, serta terjadi peningkatan senyawa pada puncak
keempat dengan nilai m/z 364 sebesar 20,10%. Secara keseluruhan, variasi waktu sintesis
memberikan pengaruh yang nyata terhadap komposisi campuran hasil reaksi. Semakin lama
waktu sonikasi, jumlah reaktan terutama o-vanilin cenderung menurun, yang menandakan
bahwa reaksi terus berlangsung. Peningkatan pembentukan produk terjadi hingga waktu
sintesis 4 jam, sedangkan pada waktu sintesis 5 jam tidak terjadi peningkatan persentase
produk yang signifikan dan justru disertai peningkatan senyawa lain dalam campuran. Kondisi
tersebut menunjukkan bahwa perpanjangan waktu sonikasi tidak hanya memengaruhi
pembentukan produk utama, tetapi juga berpotensi mendorong terbentuknya senyawa
samping selama proses sintesis.

Persentase kemurnian produk hasil sintesis menunjukkan pola yang tidak linier, yaitu
mengalami peningkatan dari 8,86% menjadi 47,01%, kemudian sedikit menurun menjadi
43,995%. Peningkatan yang signifikan pada tahap awal menunjukkan bahwa penambahan
waktu reaksi berperan dalam meningkatkan pembentukan produk target, sehingga kemurnian
senyawa semakin tinggi. Namun, penurunan yang terjadi pada tahap selanjutnya
mengindikasikan bahwa reaksi telah melewati kondisi optimum, sehingga kemungkinan terjadi
reaksi samping atau degradasi produk yang menyebabkan menurunnya tingkat kemurnian
(Andini, et al., 2025). Rendahnya kemurnian produk juga diduga dipengaruhi oleh tidak
dilakukannya tahap pemurnian lanjutan seperti rekristalisasi atau pencucian produk. Pada
tahap akhir sintesis, larutan hasil reaksi diuapkan menggunakan rotary evaporator. Alat ini
hanya berfungsi untuk menghilangkan pelarut tanpa mengurangi sisa reaktan yang larut dalam
pelarut. Dengan demikian, peningkatan waktu sintesis memengaruhi pembentukan produk,
tetapi reaksi belum berlangsung secara sempurna karena masih terdapat sisa reaktan dalam
campuran. Berdasarkan hasil kromatogram, ketiga produk menunjukkan spektrum massa

yang relatif sama, sebagaimana ditampilkan pada Gambar 4.8, 4.9, dan 4.12.
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Gambar 4. 8 Spektra massa puncak pertama
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Berdasarkan Gambar 4.8 diperoleh puncak dengan intensitas tertinggi (base peak)
terletak pada m/z 95, yang sekaligus menunjukkan ion molekular (M*) sesuai dengan massa
molekul 2-aminopirimidina sebagai reaktan sisa dalam hasil sintesis. Hal ini menunjukkan
bahwa senyawa tersebut memiliki stabilitas yang cukup tinggi setelah proses ionisasi,
sehingga tidak banyak mengalami fragmentasi dan muncul sebagai puncak dominan. Selain
itu, terdapat beberapa puncak fragmentasi lain dengan intensitas lebih rendah, seperti m/z 68,
41 dan 28 yang diduga berasal dari pemutusan sebagian struktur cincin heterosiklik dan

pelepasan gugus kecil. Pola fragmentasi ditunjukkan pada Gambar 4.9.

NH, NH,
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Gambar 4. 9 Pola fragmentasi reaktan 2-aminopirimidina



32

| (e
i

.

b %1 i Loz

A ] Té
2P ™ 5 &1
ey

1083

a2
3 ||| g g |
20 4 L] B 10 120 140 160 150 20K 2200

T R i et Ll i |

v TRy FrrRFTTERTTT
24 i) IR0 3y 0 X Lla] 380

Gambar 4. 10 Spektra massa puncak kedua

Berdasarkan Gambar 4.10 diperoleh puncak dengan intensitas tertinggi (base peak)
yang terletak pada m/z 152, yang sekaligus menunjukkan ion molekular (M*) sesuai dengan
massa molekul o-vanilin sebagai reaktan sisa dalam hasil sintesis. Hal ini menunjukkan bahwa
senyawa tersebut memiliki kestabilan yang relatif tinggi setelah proses ionisasi, sehingga tidak
banyak mengalami fragmentasi dan tetap muncul sebagai puncak dominan. Selain itu,
terdapat beberapa puncak fragmentasi lain dengan intensitas lebih rendah, seperti pada m/z
134, 120, 109, dan 81, yang diduga berasal dari pemutusan bertahap pada struktur cincin
aromatik. Pola fragmentasi ini mencerminkan karakteristik khas senyawa aromatik
tersubstitusi yang mengalami pemecahan struktur selama proses ionisasi, sebagaimana
ditunjukkan pada Gambar 4.11 dan 4.12.
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- H,C=0
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Gambar 4. 11 Pola fragmentasi reaktan o-vanilin
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Gambar 4. 12 Pola fragmentasi reaktan o-vanilin (2)



AOH
i+

.l 0 al B 104 120 40 Lol 18y 200 220 240 el IR 300 320 34u Ipl 38D

Gambar 4. 13 Spektra massa puncak ketiga

Berdasarkan Gambar 4.13, spektrum massa menunjukkan adanya puncak ion molekular
(M*) pada m/z 229 yang sesuai dengan massa molekul senyawa basa Schiff hasil sintesis.
Selain itu, teramati beberapa puncak fragmentasi dengan intensitas lebih rendah, seperti m/z
201, 150 dan 106 yang diduga berasal dari pemutusan bertahap pada struktur senyawa,
termasuk pemecahan pada gugus imina (-C=N-) serta cincin aromatik. Pola fragmentasi ini
mencerminkan karakteristik senyawa basa Schiff yang mengalami fragmentasi kompleks dan
menghasilkan berbagai fragmen stabil selama proses ionisasi. Pola fragmentasi tersebut
ditunjukkan pada Gambar 4.15, 4.16, dan 4.17. Selanjutnya, puncak dengan intensitas
tertinggi (base peak) teramati pada m/z 96, yang menunjukkan fragmen paling stabil dan
dominan terbentuk selama proses fragmentasi. Kestabilan fragmen ini diduga dipengaruhi
oleh delokalisasi elektron melalui struktur resonansi, baik dalam bentuk radikal maupun kation.
Delokalisasi tersebut memungkinkan penyebaran muatan positif dan elektron tidak
berpasangan ke dalam sistem cincin aromatik, sehingga menurunkan energi dan
meningkatkan kestabilannya. Oleh karena itu, Gambar 4.14 menunjukkan bentuk-bentuk
resonansi fragmen base peak, baik dalam bentuk radikal maupun kation.
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Gambar 4. 14 Resonansi base peak produk senyawa basa Schiff
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Gambar 4. 15 Pola fragmentasi puncak ketiga
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m/z 80

m/z 229 “HC=N

HO—M(
OH N N
=z X

m/z 186 m/z 39

Gambar 4. 16 Pola fragmentasi puncak ketiga (2)

Pola fragmentasi lain:
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Gambar 4. 17 Pola fragmentasi puncak ketiga (3)
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Gambar 4. 18 Spekta massa puncak keempat

Puncak keempat teramati pada waktu retensi 53,607 menit (3 jam), 53,590 menit (4 jam),
dan 53,665 menit (5 jam) dengan persentase area masing-masing sebesar 1,75%; 6,03%; dan
20,10%. Berdasarkan spektra massa, puncak ini memiliki ion molekular pada m/z 364 dengan
base peak pada m/z 363. Nilai tersebut tidak sesuai dengan berat molekul reaktan maupun
produk basa Schiff target, sehingga puncak ini diduga merupakan senyawa hasil adisi antara
produk basa Schiff dengan o-vanilin yang mengalami pelepasan gugus —OH. Peningkatan
persentase area seiring bertambahnya waktu reaksi menunjukkan bahwa senyawa tersebut

cenderung semakin terbentuk selama proses sintesis berlangsung.

4.4 Senyawa Basa Schiff dalam Perspektif Islam

Sintesis senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminopirimidina menggunakan metode
sonikasi dalam penelitian ini tidak hanya memiliki nilai ilmiah, tetapi juga dapat dikaitkan
dengan nilai-nilai Islam, khususnya dalam menjaga lingkungan. Proses terbentuknya ikatan
imina (C=N) melalui reaksi kondensasi menunjukkan bahwa setiap fenomena kimia
berlangsung secara teratur dan mengikuti hukum alam yang telah ditetapkan oleh Allah SWT.

Hal ini menjadi bukti bahwa ilmu kimia pada dasarnya selaras dengan konsep keteraturan
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dalam Islam. Dalam ajaran Islam, manusia dilarang melakukan kerusakan di muka bumi. Allah

SWT berfirman dalam QS. Al-Bagarah ayat 11 yang berbunyi:
@ 3hbia 2 G 6 L5 G 5 Y s 5
Artinya: Apabila dikatakan kepada mereka, “Janganlah berbuat kerusakan di bumi,”

mereka menjawab, “Sesungguhnya kami hanyalah orang-orang yang melakukan

perbaikan.”

Berdasarkan QS. Al-Bagarah ayat 11 dijelaskan bahwasanya segala aktivitas manusia
seharusnya membawa manfaat, bukan justru menimbulkan kerusakan. Larangan ini juga
diperkuat oleh hadist Ibnu Majah No0.2341 dalam Jurnal Al-Ishlah yang berbunyi “Tidak boleh
membahayakan diri sendiri dan tidak boleh pula membahayakan orang lain.”(Hasanah, et al.,
2017). Hadis tersebut menunjukkan bahwa segala aktivitas yang berpotensi menimbulkan
kerusakan, termasuk pencemaran lingkungan akibat penggunaan bahan kimia berbahaya
harus dihindari. Jika dikaitkan dengan penelitian ini, penggunaan metode sonikasi menjadi
salah satu upaya untuk meminimalkan dampak negatif terhadap lingkungan. Metode sonikasi
tidak memerlukan katalis asam tambahan yang bersifat korosif dan relatif lebih hemat energi
dibandingkan metode konvensional yang menggunakan pemanasan terus-menerus. Selain
itu, penggunaan etanol sebagai pelarut juga lebih aman dan ramah lingkungan dibandingkan
pelarut organik yang bersifat toksik.

Berdasarkan hasil penelitian, diketahui bahwa kondisi terbaik sintesis diperoleh pada
waktu sonikasi 4 jam. Meskipun rendemen tertinggi diperoleh pada variasi waktu 3 jam, produk
yang dihasilkan pada variasi 4 jam memiliki kualitas yang lebih baik berdasarkan dominasi
senyawa target hasil analisis GC-MS. Hal tersebut menunjukkan bahwa dalam menentukan
kondisi terbaik suatu reaksi tidak cukup hanya mempertimbangkan jumlah produk, tetapi juga
perlu memperhatikan tingkat kemurnian dan kualitas produk yang dihasilkan. Prinsip tersebut
sejalan dengan ajaran Islam yang menekankan pentingnya keseimbangan dalam setiap
aktivitas. Allah SWT berfirman dalam QS. Al-Furgan ayat 67 yang menjelaskan bahwa

manusia tidak boleh berlebihan dan tidak pula kekurangan dalam menggunakan sesuatu.
G Uish S5 G 9153 ik s 55, 1 BT i
Artinya: Dan, orang-orang yang apabila berinfak tidak berlebihan dan tidak (pula) kikir.

(Infak mereka) adalah pertengahan antara keduanya.

Ayat tersebut mengajarkan pentingnya sikap seimbang dalam melakukan suatu tindakan.
Sebagaimana hadis Nabi Muhammad SAW dalam HR. Tirmidzi No. 2380 yang berbunyi
“Tidaklah anak Adam memenuhi suatu wadah yang lebih buruk daripada perutnya. Cukuplah
bagi anak Adam beberapa suap yang dapat menegakkan tulang punggungnya. Jika harus

lebih, maka sepertiga untuk makanan, sepertiga untuk minuman, dan sepertiga untuk
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napasnya” (Robi'agalbi, 2021). Hadis tersebut mengandung ajaran tentang pengendalian diri
dan menghindari sikap berlebihan dalam menggunakan sesuatu. Dalam penelitian ini, nilai
tersebut tercermin pada penggunaan waktu sonikasi yang optimal agar proses sintesis
berlangsung efektif tanpa pemborosan energi maupun penurunan kualitas produk akibat waktu
reaksi yang terlalu lama. Dalam konteks penelitian ini, pemilihan waktu sonikasi 4 jam
mencerminkan kondisi yang seimbang, yaitu tidak terlalu singkat sehingga reaksi belum
berlangsung dengan baik dan tidak terlalu lama yang dapat menyebabkan penurunan kualitas
produk. Secara ilmiah, hal ini menunjukkan bahwa penentuan kondisi sintesis yang tepat
sangat penting untuk memperoleh produk dengan kualitas yang baik tanpa penggunaan energi
secara berlebihan. Selain itu, hasil analisis yang masih menunjukkan adanya sisa reaktan
menandakan bahwa reaksi belum berlangsung secara sempurna. Hal tersebut menjadi
pengingat bahwa dalam setiap pekerjaan manusia dituntut untuk terus memperbaiki dan
menyempurnakan hasil pekerjaannya. Dengan demikian, penelitian ini tidak hanya
memberikan kontribusi dalam bidang kimia, tetapi juga menunjukkan bahwa penerapan
metode sintesis yang lebih efisien dan ramah lingkungan merupakan bentuk implementasi
nilai-nilai Islam dalam menjaga keseimbangan dan kelestarian lingkungan. Hal tersebut
membuktikan bahwa ilmu pengetahuan dan ajaran Islam dapat berjalan beriringan dalam

mendukung perkembangan sains yang berkelanjutan.
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BAB V
PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Adapun kesimpulan yang dihasilkan dalam penelitian ini adalah sebagai berikut:

1.

2.

Senyawa basa Schiff hasil sintesis dari o-vanilin dan 2-aminopirimidina diperoleh dalam
bentuk padatan serbuk dengan warna orange pucat hingga putih keorangean, serta
memiliki titik leleh pada rentang 149-176°C. Produk tersebut larut dalam larutan NaOH 2
M dan membentuk larutan berwarna kuning tanpa endapan. Hal ini menunjukkan adanya
gugus fenolat dalam struktur senyawa.

Analisis menggunakan spektroskopi FTIR menunjukkan terjadinya perubahan gugus fungsi
yang signifikan, ditandai dengan melemahnya serapan khas gugus karbonil (C=0) dan
gugus amina (—NH,) dari reaktan awal, serta munculnya serapan baru pada rentang 1568—
1570 cm™ yang merupakan Kkarakteristik gugus imina (C=N). Perubahan ini
mengindikasikan bahwa reaksi kondensasi antara o-vanilin dan 2-aminopirimidina telah
berlangsung dan menghasilkan senyawa basa Schiff. Selanjutnya, hasil analisis
menggunakan GC-MS menunjukkan adanya senyawa target dengan nilai m/z 229 yang
diduga sebagai 2-metoksi-6-((pirimidin-2-ilimino)metil)fenol.  Meskipun  demikian,
kromatogram yang dihasilkan masih menunjukkan keberadaan beberapa puncak lain yang
mengindikasikan adanya sisa reaktan maupun senyawa samping, sehingga dapat
disimpulkan bahwa produk yang diperoleh belum sepenuhnya murni.

Variasi waktu terbaik dalam sintesis senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan 2-
aminopirimidina menggunakan metode sonikasi diperoleh pada waktu reaksi 4 jam. Hal ini
ditunjukkan oleh senyawa target dengan nilai m/z 229 yang memiliki kemurnian sebesar
47,01% dan lebih dominan dibandingkan variasi waktu lainnya. Produk hasil sintesis pada
seluruh variasi waktu masih belum mencapai kemurnian penuh karena masih terdeteksi

sisa reaktan dan senyawa samping.

5.2 Saran

Adapun saran yang dapat diberikan dalam penelitian ini sebagai berikut:

1.

Sebaiknya dilakukan tahap penyaringan setelah proses sintesis untuk memisahkan
endapan produk yang terbentuk dari pelarut etanol dan komponen lain yang masih terlarut
dalam campuran reaksi. Dengan demikian, sisa reaktan maupun pengotor yang larut dapat
diminimalkan sehingga kemurnian produk hasil sintesis dapat meningkat.

Sebaiknya dilakukan rekristalisasi sebagai tahap pemurnian lanjutan terhadap produk hasil
sintesis untuk memisahkan senyawa target dari sisa reaktan dan komponen lain yang
masih terdapat dalam campuran reaksi. Selain itu, jumlah mol reaktan dapat ditingkatkan

agar produk hasil sintesis yang diperoleh lebih banyak.
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3. Sebaiknya dilakukan optimasi perbandingan mol reaktan serta penggunaan katalis alami
untuk meningkatkan konversi reaktan menjadi produk, sehingga diperoleh senyawa basa
Schiff dengan rendemen dan kemurnian yang lebih tinggi.

4. Sebaiknya dilakukan karakterisasi lanjutan menggunakan spektroskopi *H-NMR (Proton

Nuclear Magnetic Resonance) untuk mengonfirmasi struktur senyawa hasil sintesis.
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Sintesis senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminopirimidina menggunakan

metode sonikasi dengan variasi waktu 3, 4 dan 5 jam.

|

Uji sifat fisik senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminopirimidina meliputi
pengamatan bentuk, warna, dan uji titik leleh menggunakan MPA (Melting Point

Apparatus).

|

Uji sifat kimia senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminopirimidina meliputi

kelarutan dengan akuades dan NaOH 2M.

l

Karakterisasi senyawa basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminopirimidina menggunakan
spektroskopi FTIR dan GC-MS.

l

Analisis data
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Lampiran 2. Diagram Alir

L.2.1 Sintesis Senyawa Basa Schiff dari o-Vanilin dan 2-Aminopirimidina

o-Vanilin 5 mmol 2-aminopirimidina 5 mmol

- ditimbang sebanyak 0,7684 g j- ditimbang sebanyak 0,4902 gr

- dimasukkan ke dalam erlenmeyer

- ditambahkan 10 mL etanol

- ditutup menggunakan plastik wrap

- disintesis dengan ultrasonic waterbath pada suhu
50°Cdengan variasi 3, 4, dan 5 jam.

- dirotaf

- diletakkan dalam desikator (hingga konstan)

- dihitung rendemen

Hasil

L.2.2 Uji Titik Lebur Produk Hasil Sintesis Menggunakan MPA (Melting Point Apparatus)

Hasil senyawa basa Schiff

- dimasukkan dalam pipa kapiler

- dimasukkan pipa kapiler dipasangkan bersama termometer pada alat MPA

- dijalankan alat MPA dengan pengaturan laju pemanasan sebesar 20°C per
menit

- diturunkan suhu menjadi 10°C/menit ketika suhu mencapai 60% dari perkiraan
titik leleh senyawanya

- diturunkan menjadi 1°C/menit ketika mendekati titik leleh perkiraan

- diamati peleburan senyawanya

Hasil

L.2.3 Uji Kelarutan Senyawa Basa Schiff

Hasil senyawa basa Schiff

- ditimbang produk senyawa basa Schiff sebanyak 5 mg
- dilarutkan dalam metanol:kloroform (1:4) sebanyak 40 tetes

- diamati perubahan yang terjadi

Hasil
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L.2.4 Uji Sifat Kimia Senyawa Basa Schiff NaOH 2M

Hasil senyawa basa Schiff

Hasil

dimasukkan 5 mg dalam 2 tabung reaksi yang berbeda

ditambahkan 3 mL akuades ke dalam tabung reaksi pertama
ditambahkan 3 mL NaOH 2M ke dalam tabung reaksi kedua

dikocok masing-masing tabung reaksi dan diamati perubahan yang terjadi

L.2.5 Karakterisasi Produk Senyawa Basa Schiff Menggunakan FTIR.

Hasil senyawa basa Schiff

Hasil

dibersihkan ristal menggunakan etanol hingga kering

dilakukan pengukuran background tanpa sampel

diletakkan sampel diatas kristal ATR

diletakan menggunakan penjepit agar kontak optimal

pengukuran dilakukan pada panjang gelombang 4000-500 cm™ hingga
muncul spektra

dibersihkan Kembali kristal agar tidak terkontaminasi

L.2.6 Karakterisasi Produk Senyawa Basa Schiff Menggunakan GC-MS

Hasil senyawa basa Schiff

Hasil

dilarutkan dengan campuran metanol:kloroform (1:4) sebanyak 100uL
diinjeksikan ke dalam instrumen GC-MS merk QP2010S SHIMADZU dengan

kondisi operasional sebagai berikut:

Jenis kolom : AGILENT DB-5MS

Panjang kolom : 30 meter

Detektor : FGCCP 3800 (GC) Satuan 2200 (MS)

Oven : Terprogram 70°C (5 menit) — 305°C (18 menit)
Temperatur injector : 300°C

Tekanan gas : 30 kPa

Kecepatan aliran gas : 0,65 mL/menit (konstan)

Gas pembawa : Helium

MS (m/z) : 28 m/z — 600 m/z

ditunggu hingga memunculkan spectra MS dan kromatogram
dihentikan elusi bila seluruh senyawa telah keluar kolom

ditentukan (%) kemurnian berdasarkan hasil kromatogram
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Lampiran 3. Perhitungan
L.3.1 Massa o-vanilin 99% (1) yang digunakan

Diketahui: Rumus molekul senyawa (1) = CgHsO3

BM senyawa (1) = 152,15 g/mol
Mol senyawa (1) = 0,005 mol
Ditanya: Massa o-vanilin 99% = ...... ?
Dijawab: Massa senyawa (1) = mol x BM
= 0,005 mol x 152,15 g/mol
=0,7607 g

99 gram o—vanilin _ massa yang dibutuhkan

Massa o-vanillin 99% (b/b)

100 gram sampel massa yang ditimbang

99 gram o—vanilin _ 0,7607 gram

100 gram sampel " massa yang ditimbang

massa yang ditimbang = 0,7684 gram

L.3.2 Massa 2-aminopirimidina 97% (2) yang digunakan

Diketahui: Rumus molekul senyawa (2) = C4HsN3

BM senyawa (2) = 95,11 g/mol
Mol senyawa (2) = 0,005 mol
Ditanya: Massa senyawa 2-aminopirimidina 97% = ...... ?
Dijawab: Massa senyawa (2) = mol x BM
= 0,005 mol x 95,11 g/mol
=0,4755¢

Massa 2-aminopirimidina 97% (b/b)

97 gram 2—aminopyrimidina _ massa yang dibutuhkan

100 gram sampel

97 gram 2—aminopyrimidina _

massa yang ditimbang

0,4755 gram

100 gram sampel

" massa yang ditimbang

massa yang ditimbang = 0,4902 gram

L.3.3 Perhitungan Stoikiometri Massa Senyawa Basa Schiff
Reaksi:

o-vanillin (1) + 2-aminopirimidina (2) — 2-metoksi-6-((pirimidin-2-ilimino)metil)fenol) (3)

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
Setimbang - - 0,005 mol

Diketahui: Rumus molekul senyawa (3) = C12H11N3O>
BM senyawa (3) = 229,244 g/mol
Mol senyawa (3) = 0,005 mol

Ditanya: Massa produk sintesis secara teoritis = ..... ?



Dijawab: Massa senyawa (3) = mol x BM

= 0,005 mol x 229,244 g/mol

=1,1462 g

L.3.4 Perhitungan % Rendemen

e Variasi 3 jam

massa produk (g)

% Rendemen = X 100%

massa teoritis (g)

_ 11,0653
1,1462

= 92,94%

X 100%

e Variasi 4 jam

massa produk (g)
massa teoritis (g)

% Rendemen = X 100%

0,9435
= ——x 100%
1,1462

=82,31%

e Variasi 5 jam

massa produk (g)

% Rendemen = X 100%

massa teoritis (g)

_ 08753
1,1462

= 78,36%

x 100%

L.3.5 Larutan NaOH 2M 50 mL
Mr NaOH =40 g/mol

Volume larutan = 50 mL
Mol =MxV
= (2 mmol/mL) x 50 mL
=100 mmol
=0,1 mol
Massa NaOH = mol x Mr NaOH
= 0,1 mol x 40 g/mol

:4g
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Lampiran 4. Hasil Data Karakterisasi
L 4.1 Karakterisasi menggunakan FTIR
o Spektra FTIR reaktan o-vanilin
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o Spektra FTIR reaktan 2-aminopirimidina

(3945.754, 61.6165)
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Spektra FTIR senyawa basa Schiff variasi 3 jam

(2219.102, 59.63881)
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e Spektra FTIR senyawa basa Schiff variasi 4 jam

(2734.896, 64.84143)
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Spektra FTIR senyawa basa Schiff variasi 5 jam
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L 4.2 Karakterisasi menggunakan GC-MS

¢ Kromatogram senyawa basa Schiff variasi 3 jam
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¢ Kromatogram senyawa basa Schiff variasi 4 jam
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¢ Kromatogram senyawa basa Schiff variasi 5 jam
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e Spektra massa puncak pertama produk variasi 3 jam

Sample Infoaratica
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e Spektra massa puncak kedua produk variasi 3 jam

<< Target >
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e Spektra massa puncak ketiga produk variasi 3 jam

< Turget oo
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e Spektra massa puncak keempat produk variasi 3 jam

<< e

Line#:4  R.Time:53 608(Scan# 6050) MassPeaks 229
RiwMode:Averaged 53.600-53.617(6049-603 | ) BasePeak:363. 10(4408)
BG ModeCale, from Peak Geoup 1 - Event |

100

FiRET

20 100120
Hit#:1 Entey: 77923 Libeury:WILEY229.LIB

40 60 S0

140 160

180 200 220

SES4 Formula:C13 HI2 N2 O CAS:26930-67-6 MolWeight:212 Retindex:()

CompName:Benzenamme, 4-methoxy-N-(2-pyridinylmethylene)- (CAS) 244-METHOXYPHENYLIMINOMETHYL)PYRIDINE $3 Pyndine, 2-[N-(p-met
100- 5163
80+ ]
60- o
ao: 3 % 197 :'_-.
20 J 108 1142 o 1 ’L @
L A
’ N I
L s oA | ¢ ¢ \J A ) T v 4 ¥ v L) s v v A L Tin s L4 1 T M Tr hJ T AJ T A )
20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380

Hith:2 Fntry:25886 LibearyNISTS2.LIB
5I:53 Formula:C13HI2ZN20 CAS:26930-67-6 MolWeight:212 Retlndex-0

Wm.mnawmw»sw.znwmm-
|y
80+ ™
60 y
R ”
40+ 3 i
=4 1S
204 d 108 14142 169 i
- N ] O |
3 B5n"3 A8 QBSY 1 T b 1 AP % D SRk Jobn * 1 COgER AR}, S ) 7. @ L A | L 1 L@ it ) | DRl oy At ) | 5l 4 L)
20 40 60 B0 100 120 140 160 1RO 200 220 230 260 280 30 320 340 360 380
Hat:3 Entry: 77925 TWILEY229 LIB

SES52 Formula:C13 HI2Z N2 O CAS:41855-70-3 MolWeight:212 Retindex:0

CompName: Benzenamane, 3-methoxy-N-(3-pyridinyimethylenc)- (CAS) 3-3-METHOXYPHENYLIMINOMETHYL)PYRIDINE §$
00

- bi b3
804
60 s 7 @_ -
-y b CUI W
40 _©/
20: 3] L [ T
1 | Y O
i § T Lr T A Ty | Gl o v \) ) S04 g L4 1 L L 4 N e | N S0 ) L | PSR LAY ¢ T | (AR ¢ nl
20 40 60 S0 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 30 320 340 360 380
Hatv:4 Fowry: 77924 Libeury: WILEY229.LIB

SES2 Formula:C13 H12 N2 O CAS:41855-67-8 MolWeight:212 Retlindex:0

CompName: Benzenamane, 2-methoxy-N-(3-pyridinylmethylene)- (CAS) 24 2-METHOXYPHENY LIMINOMETHYL)PYRIDINE $$

1004 i

80- N OMe

~

: gt
‘0: — CH'N

g % 103

20+ Y T » h 1o b4 o L

< I I T o

¥ T ) yve U 1 . PO J A A} L) L) 1 T 0 L \ A} v \J L \J v Al ) Ll )l L L A} L L) 4 A hl
20 40 60 S0 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380
Hit#:5 Entry:77926 Libery:WILEY229.LIB

SESE Formula:C13 H12 N2 O CAS:41855-73-6 MolWeight:212 Retlndex:0

CompName: Benzenamin, 4-methoxy-N-(3-pyridinylmethylone)- (CAS) 344-METHOXYPHENYLIMINOMETHYLJPYRIDINE $$

m‘ HH -

80

60: [ 2] bed @

‘OE 3 92 X é'
1

oy dddrr e T -

20 40 60 S0 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 30 360 380




e Spektra massa puncak pertama produk variasi 4 jam

Sample Infonmation
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e Spektra massa puncak kedua produk variasi 4 jam

<< Target >>
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o Spektra massa puncak ketiga produk variasi 4 jam
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e Spektra massa puncak keempat produk variasi 4 jam
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e Spektra massa puncak pertama produk variasi 5 jam
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e Spektra massa puncak kedua produk variasi 5 jam
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o Spektra massa puncak ketiga produk variasi 5 jam
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¢ Spektra massa puncak keempat produk variasi 5 jam
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Kondisi operasional GC-MS
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Lampiran 5. Dokumentasi Hasil Penelitian

Sintesis senyawa basa Schiff dengan variasi waktu (3,4,5 jam)

Ditimbang kedua reaktan sesuai

dengan perhitungan Ditambahkan 10 mL

. . Proses sonikasi menggunakan
stoikiometrinya pelarut etanol

waterbath

Proses penguapan Hasil produk setelah dirotaf
pelarut menggunakan

rotary evaporator

Hasil prosuk setelah konstan

Uji titik leleh produk senyawa basa Schiff

Proses penguijian titik leleh menggunakan Hasil penguijian titik leleh produk senyawa
MPA (Melting Point Apparatus) basa Schiff



Uji sifat kimia senyawa basa Schiff dengan NaOH 2M dan aquades

Karakterisasi ATR-FTIR

Proses preparasi sampel Proses running sampel menggunakan
instrumen FTIR-ATR
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Lampiran 6. Rencana Anggaran Penelitian Skripsi
RENCANA ANGGARAN PENELITIAN SKRIPSI

Nama / NIM

Eva Kurniawati / 220603110082

Nama Dosen

Pembimbing Skripsi

1. Ahmad Hanapi, M.Sc

2. Dr. Akyunul Jannah, S.Si, M.P

Judul Skripsi Sintesis Basa Schiff dari o-Vanilin dan
2-Aminopirimidina Menggunakan Metode Sonikasi
Harga Tempat
Uraian Merk | Vol | Satuan | satuan JuI;nIah ngber Pembelian/
(Rp) (Rp) ana Analisa
o-Vanilin Sigma 1 59 - - Subsidi -
Aldrick
2- Merck 1 59 - - Subsidi -
Ainopirimidina
NaOH - 2 59 5.000 10.000 | Mandiri Duta Jaya
Akuades - 1 5L 15.000 | 15.000 | Mandiri Panadia
Etanol - 1 | 50mL | 40.000 | 40.000 | Mandiri Duta Jaya
Kloroform - 30 1mL 1.500 45.000 | Mandiri Duta Jaya
Acetonitril - 15 1mL 2.000 30.000 | Mandiri Duta Jaya
Ethyl acetate - 15 1mL 1.000 15.000 | Mandiri Duta Jaya
Methanol - 20 1mL 1.000 20.000 | Mandiri Duta Jaya
n-Hexane - 15 1mL 1.500 15.000 | Mandiri Duta Jaya
Diklorometana - 20 1mL 1.300 26.000 | Mandiri Duta Jaya
Iso-oktana - 10 1mL 1.700 17.000 | Mandiri Duta Jaya
Petroleum - 10 1mL 1.000 10.000 | Mandiri Duta Jaya
eter
Analisa FTIR - 5 | Sampel - - Subsidi Laboratorium
kimia UIN
malang
Analisa GC- - 3 | Sampel | 305.000 | 915.000 | Mandiri Laboratorium
MS organik UGM
Total 1.113.000

Malang, 5 Mei 2026
Mengetahui,
Dosen Pembimbing Skripsi

Ahmad Hanapi, M.Sc

NIP. 19851225 202321 1 021




Lampiran 7. Jadwal Pelaksanaan Penelitian Skripsi
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JADWAL PELAKSANAAN PENELITIAN SKRIPSI

Nama / NIM

Eva Kurniawati / 220603110082

Nama Dosen
Pembimbing Skripsi

1. Ahmad Hanapi, M.Sc

2. Dr. Akyunul Jannah, S, Si, M.P

Judul Skripsi Sintesis Basa Schiff o-Vanilin dan
2-Aminopirimidina Menggunakan Metode Sonikasi

No. Kegiatan Tanggal Kegiatan

1. Pelaksanaan seminar proposal skripsi 06 November 2025

2. Disetujui oleh pembimbing skripsi untuk perijinan masuk 12 Noveber 2025
di laboratorium

3. Disetujui oleh ketua laboratorium dan ketua prodi untuk 13 November 2025
perijinan masuk di laboratorium

4, Mulai masuk laboratorium untuk mengumpulkan data 20 November 2025
penelitian skripsi

5. Mulai proses penulisan pembahasan hasil data penelitian 01 Mei 2026
skripsi

6. Disetujui perijinan bebas tanggungan di laboratorium 07 Mei 2026

7. Mengikuti ujian komprehensif tulis bidang kimia dan status 11 November 2025
lulusftidak lulus (Iulus)

8. Mengikuti ujian komprehensif tulis bidang agama dan 11 November 2025
status lulus/tidak lulus (lulus)

9. | Mendaftar seminar hasil 06 Mei 2026

10. | Pelaksanaan seminar hasil 08-18 Mei 2026

11. | Mendaftar ujian skripsi 25 Mei 2026

12. | Pelaksanaan ujian skripsi 5 Juni 2026

13. | Selesai revisi naskah setelah ujian skripsi 18 Juni 2026

Malang, 19 Juni 2026
Mengetahui
Dosen Pembimbing Skripsi

Ahmad Hanapi, M.Sc

NIP. 19851225 202321 1 021



