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SUMMARY

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF SCHIFF BASE
COMPOUNDS FROM VANILLIN-2,4-DINITROPHENYLHYDRAZONE
AND THEIR APPLICATION ON TETRABORATE ANION DETECTION

Chindy Iswari: Supervised by Dr. Nurlisa Hidayati, M.Si
Chemistry, Faculty of Mathematics and Natural Sciences, Sriwijaya University

Xvii + 66 pages, 2 tables, 23 pigures, 15 attachments

Schiff base synthesis has been carried out from vanillin and 2,4-
dinitrophenylhydrazine using solvothermal method, which then used as a censor
to detect tetraborate anion. The compound 2,4-dinitrophenylhydrazine and
vanillin dissolved in ethanol then glacial acetic acid added as catalyst. The
solution was placed into a solvothermal autoclave reactor and heated at 60 °C for
3 hours. Characterization is done using UV-Vis spectrophotometer, FT-IR, and
XRD. The Basa Schiff was tested for solvatochromism properties using the
solvents dimethylformamide (DMF), ethanol, and acetone. The influence of pH on
the stability of Schiff base and the interaction between Schiff base and tetraborate
anion were tested by preparing Schiff base solutions at pH variations of 4, 6, 8,
and 10. The stability of the interaction between Schiff base and tetraborate anion
was tested with the effect of interaction time and the minimum concentration limit
of tetraborate anion that can be detected. The success of the synthesis of Schiff
base vanillin-2,4-dinitrophenylhydrazone is evidenced by the formation of shiny
red crystalline solid with a yield of 6823% and the appearance of a maximum
absorption wavelength in the UV-Vis spectrum at 367 nm belongs to appears
n—m* electronic transition. In the FT-IR spectrum, absorption of the C=N group
at wavenumber 1624 cm™ was formed after interaction with the tetraborate anion,
the azometine group (C=N) appears in the region 1662 cm™. The XRD diffraction
pattern shows the Schiff base has a sharp peak at 20 = 15° and after interaction
with the tetraborate anion has a sharp peak at 20 = 15° while sodium tetraborate
has a sharp peak at 20 = 25°. Schiff base compounds tend to be stable in the pH
range of 4-10 so that no changes occur in the Schiff base structure. The interaction
of Schiff base with tetraborate anion at pH 4 is not optimum because there is no
maximum wavelength shift, while at pH 6, 8, and 10 there is a maximum
wavelength shift Additionally, the recommended pH for Schiff base is pH 6. The
effective time for interaction between Schiff base and tetraborate anion is 5
minutes with a minimum concentration limit of 0,01 M tetraborate anion while the
Schiff base can still be detected at a maximum wavelength of 366 nm with a
concentration limit of 10° M.

Keywords: Schiff Base, Tetraborate Anion, PH, Characterization.
Citation :52 (2010-2023)
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RINGKASAN

SINTESIS DAN KARAKTERISASI SENYAWA BASA SCHIFF
DARI VANILIN-2,4 DINITROFENILHIDRAZON SERTA
APLIKASINYA PADA DETEKSI ANION TETRABORAT

Chindy Iswari: Dibimbing oleh Dr. Nurlisa Hidayati, M.Si
Kimia, Fakultas Matematika dan IiImu Pengetahuan Alam, Universitas Sriwijaya

Xvii + 66 halaman, 2 tabel, 23 gambar, 15 lampiran

Telah dilakukan sintesis basa Schiff dari vanilin dan 2,4-dinitrofenilhidrazin
dengan metode solvotermal yang digunakan sebagai sensor untuk mendeteksi
anion tetraborat. Senyawa 2,4-dinitrofenilhidrazin dan vanilin dilarutkan dalam
etanol kemudian ditambahkan asam asetat glasial sebagai katalis. Larutan tersebut
dimasukkan ke reaktor autoklaf solvotermal dan di oven pada suhu 60 °C selama
3 jam. Karakterisasi dilakukan menggunakan spektrofotometer UV-Vis, FT-IR,
dan XRD. Basa Schiff dilakukan uji solvatokromik dengan menggunakan pelarut
dimetilformamida (DMF), etanol dan aseton. Pengaruh pH terhadap ketahanan
basa Schiff dan interaksi antara basa Schiff dengan anion tetraborat diuji dengan
membuat larutan basa Schiff menjadi variasi pH 4, 6, 8 dan 10. Stabilitas interaksi
basa Schiff dan anion tetraborat diuji dengan pengaruh waktu interaksi dan batas
konsentrasi minimum anion tetraborat yang mampu dideteksi. Keberhasilan
sintesis basa Schiff vanilin-2,4-dinitrofenilhidrazon terbukti dari terbentuknya
padatan kristal berwarna merah mengkilap dengan rendemen sebesar 68,23% dan
muncul serapan maksimum panjang gelombang pada spektrum UV-Vis di daerah
367 nm dengan transisi elektronik n—m*. Pada spektrum FT-IR terbentuk serapan
gugus C=N di bilangan gelombang 1624 cm™ setelah diinteraksikan dengan anion
tetraborat gugus azometin (C=N) muncul pada daerah 1662 cm™. Pola difraksi
XRD menunjukkan basa Schiff memiliki puncak tajam pada 26 =15° dan setelah
diinteraksikan dengan anion tetraborat memiliki puncak tajam pada 20= 15°
sedangkan natrium tetraborat mempunyai puncak tajam pada sudut 20 =25°.
Senyawa basa Schiff cenderung stabil pada rentang pH 4-10 sehingga tidak terjadi
perubahan pada struktur basa Schiff. U ntuk interaksi basa Schiff dengan anion
tetraborat pada pH 4 belum optimal karena tidak terjadi pergeseran panjang
gelombang maksimum, sementara pada pH 6, 8 dan 10 terjadi pergeseran panjang
gelombang maksimum, selain itu pH basa Schiff yang disarankan adalah pH 6.
Waktu yang efektif untuk interaksi antara basa Schiff dengan anion tetraborat
adalah 5 menit dengan batas konsentrasi minimum anion tetraborat sebesar 0,01
M sementara basa schiff masih dapat mendeteksi di panjang gelombang
maksimum 366 nm dengan batas konsentrasi 10 M.

Kata kunci: basa Schiff, anion tetraborat, pH, karakterisasi.

Sitasi 52 (2010-2023)
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BAB I

PENDAHULUAN
1.1 Latar Belakang

Basa Schiff sering dikenal sebagai imina, pertama kali diusulkan oleh
ilmuwan Jerman Hugo Schiff pada tahun 1864 (Berhanu et al., 2019). Senyawa
basa Schiff adalah hasil reaksi kondensasi dari amina primer dan aldehida atau
keton yang berada dalam keadaan sederhana menghasilkan gugus azometin (-CH
= N-) (Warsito et al., 2018). Sekarang ini, basa Schiff dianggap model yang ideal
untuk membuat sensor anion karena gugus kromofor azometin yang kaya akan
kerapatan elektron memungkinkannya berfungsi sebagai basa Lewis (Kargar et
al., 2022).

Anion tetraborat merupakan ion negatif dengan rumus B,O-*. Boraks
adalah garam natrium tetraborat atau Na,B;07.10H,O biasanya dipakai dalam
beberapa industri diantarannya industri kertas, bahan pembersih, gelas, antiseptik,
pengawet kayu, dan keramik (Juwita dkk, 2021). Boraks telah dilarang untuk
digunakan dalam makanan, tetapi masih sering digunakan ke berbagai makanan
seperti kerupuk nasi, mie, dan bakso sebagai pengental dan pengawet. Boraks
apabila terpapar pada tubuh dalam waktu yang lama dapat menyebabkan
kerusakan di hati, sistem kardiovaskular, saraf pusat, sistem hematologi, saluran
kemih seperti ginjal, kandung kemih, ureter dan endokrin (Santi, 2017) sehingga
anion tetraborat perlu dideteksi dengan menggunakan basa Schiff sebagai sensor.

Biasanya metode yang sering dipakai untuk mendeteksi anion ialah metode
kromatografi dan elektrokimia, kemudian dikembangkan metode kolorimetri yang
memanfaatkan variasi warna yang terjadi antara reseptor sensor dan anion atau
kation. Menurut Suharman dan Rahayu (2020), penelitian tentang senyawa
kemosensor mulai berkembang pesat, dimana senyawa kemosensor Yyang
berfungsi sebagai sensor anion ataupun kation adalah turunan hidrazon memiliki
gugus —CH=N-NH-. Pada senyawa hasil sintesis dari vanilin dan 24-
dinitrofenilhidrazin yang mempunyai sisi aktif adalah gugus -NH dan —C=N-
yang dipakai untuk sensor anion sianida. Sementara itu, reseptor (E)-4-((2-(2,4-
dinitrophenyl)-hydrazineylidene)methyl)-2-methoxyphenol ~ mempunyai  gugus

nitro (-NO; ) yang berfungsi sebagai gugus penarik elektron untuk meningkatkan
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sensitivitas dan selektivitas reseptor pada anion sianida. Interaksi antara reseptor
hidrazon dengan anion sianida bisa terjadi melewati kemodosimeter yang terjadi
C=N, deptotonasi yang terjadi pada gugus amina dan ikatan hidrogen. Anion
sianida berupa nukleofil kuat yang membentuk ikatan hidrogen lemah tapi
cenderung akan melakukan serangan nukleofil pada ikatan rangkap C=C dan
ikatan C=N. Hasil penelitian tersebut, menyatakan bahwa reseptor selektif pada
anion sianida yang menghasilkan perubahan warna dari kuning ke merah.

Sintesis basa Schiff dalam penelitian ini menggunakan metode solvotermal.
Sintesis solvotermal adalah metode yang mengoptimalkan laju percepatan reaksi
heterogen dan peningkatan kelarutan banyak senyawa anorganik pada pelarut
yang di bawah tekanan. Berbeda dengan metode hidrotermal menggunakan
pelarut air, sintesis solvotermal memanfaatkan pelarut organik (Canu and
Vincenzo, 2017). Metode solvotermal dilakukan pada sebuah autoklaf yang
terisolasi pada suhu relatif rendah dengan memungkinkan terjadinya reaksi yang
pada kondisi biasa tidak mungkin terjadi, namun dapat terjadi dalam kondisi
solvotermal (Ningsih, 2016). Sintesis solvotermal menawarkan sejumlah
keunggulan, salah satunya adalah kemampuannya untuk mensintesis senyawa
dengan unsur-unsur dalam keadaan oksida yang sulit dicapai melalui metode
sintesis lainnya (Rao and Biswas, 2014).

Berdasarkan uraian di atas, sintesis senyawa basa Schiff dari gugus aldehida
aromatik vanilin dan amina 2,4-dinitrofenilhidrazin yang dimanfaatkan untuk
menjadi pendeteksi anion tetraborat. Karakterisasi senyawa basa Schiff dilakukan
menggunakan spektrofotometer UV-Vis, Fourier Transform Infrared (FT-IR) dan
X-Ray Diffraction (XRD). Produk basa Schiff diuji solvatokromik, pengaruh pH
terhadap struktur ketahanan basa Schiff, pengaruh pH terhadap interaksi basa
Schiff dengan anion tetraborat, uji pengaruh waktu interaksi dan uji batas
konsentrasi minimum anion tetraborat yang dapat dideteksi basa Schiff vanilin-

2 ,4-dinitrofenilhidrazon.

1.2 Rumusan Masalah
1. Bagaimana sintesis senyawa basa Schiff antara vanilin dengan 2,4-

dinitrofenilhidrazin?
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2. Bagaimana hasil karakterisasi senyawa basa Schiff dan basa Schiff yang
diinteraksikan dengan anion tetraborat menggunakan spektrofotometer
UV-Vis, FT-IR dan XRD?

3. Bagaimana pengaruh pH terhadap ketahanan struktur basa Schiff dan
pengaruh pH terhadap basa Schiff yang diinteraksikan dengan anion
tetraborat?

4. Bagaimana hasil uji solvatokromik dan stabilitas interaksi basa Schiff
vanilin-2,4-dinitrofenilhidrazon terhadap pengaruh waktu interaksi serta

batas konsentrasi minimum anion tetraborat yang mampu dideteksi?

1.3 Tujuan Penelitian

1. Mensintesis senyawa basa Schiff dari reaksi antara vanilin dengan 2,4-
dinitrofenilhidrazin.

2. Mengkarakterisasi senyawa basa Schiff dan basa Schiff yang
diinteraksikan dengan anion tetraborat menggunakan Spektrofotometer
UV-Vis, Fourier Transform InfraRed (FT-IR) dan X-Ray Diffraction
(XRD).

3. Menentukan pengaruh pH terhadap struktur ketahanan basa Schiff dan
pengaruh pH pada interaksi basa Schiff dengan anion tetraborat
menggunakan spektrofotometer UV-Vis.

4. Mengetahui hasil uji solvatokromik dan stabilitas interaksi basa Schiff
vanilin-2,4-dinitrofenilhidrazon terhadap pengaruh waktu interaksi serta

batas konsentrasi minimum anion tetraborat yang mampu dideteksi.

1.4 Manfaat Penelitian

Memberi informasi mengenai hasil sintesis dan karakterisasi basa Schiff
vanilin-2,4-dinitrofenilhidrazon dan basa Schiff yang diinteraksikan dengan anion
tetraborat. Basa Schiff digunakan sebagai sensor pendeteksi anion tetraborat serta
memuat informasi mengenai pengaruh pH terhadap stabilitas basa Schiff,
pengaruh pH terhadap interaksi basa Schiff dengan anion tetraborat, pengaruh
waktu interaksi dan batas konsentrasi minimum anion tetraborat yang mampu

dideteksi oleh basa Schiff vanilin-2,4-dinitrofenilhidrazon.
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