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SUMMARY

SYNTHESIS, CHARACTERIZATION AND VALIDATION METHOD OF
VANILLIN-2,4-DINITROPHENILHYDRAZONE SCHIFF BASE AS A
CARBONATE ANION SENSOR

Yayang Fortuna Septblensky : Guided by Dr. Nurlisa Hidayati, M.Si., and Dr.
Nova Yuliasari, M.Si.

Departement of Chemistry, Faculty of Mathematics and Natural Sciences,
Sriwijaya University

xvii + 67 pages + 8 tables + 20 pictures + 17 attachments

Carbonate is known as one of the anions that is often found in ground and water
environments. Carbonate balance in nature will experience changes that can
trigger good and bad impacts on physiological and environmental fields. One
way that can be done to detect the presence of anions is by using sensor
compounds. This study was conducted by synthesizing, characterizing and
validating the Schiff base method from vanillin and 2,4-dinitrophenylhydrazine
with the aim as a carbonate anion sensor. Schiff base was synthesized from
vanillin and 2,4-dinitrophenylhydrazine. Characterization was performed using
UV-Vis spectrophotometry, FT-IR and XRD. Solvate-chromic tests were
performed using dimethylformamide (DMF), acetone and ethanol solvents. The
selectivity of Schiff bases towards anions was tested using several types of anions
including OH-, CI-, CO3*, NOs", F-, C;04*, I and AcO- using DMF and acetone
solvents. The stability of the interaction between the VDPH Schiff base and
carbonate anion was tested with the effect of time and the effect of pH. Validation
of the colorimetric method was carried out by testing the linearity, LoD and LoQ,
accuracy and precision of the interaction of the VDPH Schiff base with carbonate
anion. The reaction between vanillin and 2,4-dinitrophenylhydrazine produced a
red crystalline solid with a percent yield of 78.76%. The VDPH Schiff base has a
wavelength of 406 nm in DMF solvent and 385 nm in acetone solvent. The
azomethine group appears at a wave number of 1618 cm™!. The diffractogram
peak appeared at angle 20 = 15.135°, after interacting with carbonate anion, it had
a diffractogram peak at angle 20 = 15.10° and a new peak of sodium carbonate
was formed at angles 20 = 31.36°and 41.38°. Schiff base VDPH more selectively
detects the presence of carbonate anion in DMF solvent showing a color change
from yellow to red with a maximum wavelength shift from 406 nm to 485 nm.
The effective time to detect carbonate anion is 5 minutes and the optimum pH is 6.
The limit of detection of the interaction of VDPH Schiff base with carbonate
anion is 0.00788 M, the limit of quantitation is 0.1061 M, precision is 1.16% and
accuracy is 97%.

Keywords: Schiff base, vanillin, 2,4-dinitrophenylhydrazine, carbonate anion,
anion detection.

Citation: 50 ( 2004-2023)
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RINGKASAN

SINTESIS, KARAKTERISASI DAN VALIDASI METODE BASA SCHIFF
VANILIN-2,4-DINITROFENILHIDRAZON SEBAGAI SENSOR ANION
KARBONAT

Yayang Fortuna Septblensky: Dibimbing oleh Dr. Nurlisa Hidayati, M.Si., dan Dr.
Nova Yuliasari, M.Si.

Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas
Sriwijaya
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Karbonat diketahui sebagai salah satu anion yang sering dijumpai di lingkungan
tanah maupun air. Keseimbangan karbonat pada alam akan mengalami perubahan
yang dapat memicu dampak baik dan buruk pada bidang fisiologis dan
lingkungan. Salah satu cara yang dapat dilakuan untuk mendeteksi keberadaan
anion yaitu dengan menggunakan senyawa sensor. Penelitian ini dilakukan
dengan mensintesis, karakterisasi dan validasi metode basa Schiff dari vanilin dan
2,4-dinitrofenilhidrazin dengan tujuan sebagai sensor anion karbonat. Basa schiff
disintesis dari vanilin dan 2,4-dinitrofenilhidrazin. Karakterisasi dilakukan dengan
menggunakan spektrofotometri UV-Vis, FT-IR dan XRD. Uji solvatokromik
dilakukan menggunakan pelarut dimetilformamida (DMF), aseton dan etanol.
Selektivitas basa Schiff terhadap anion diuji dengan menggunakan beberapa jenis
anion diantaranya OH", Cl, CO3* NOs, F, C;04* I dan AcO" menggunakan
pelarut DMF dan aseton. Stabilitas interaksi antara basa Schiff VDPH dengan
anion karbonat diuji dengan pengaruh waktu dan pengaruh pH. Validasi metode
kolorimetri dilakukan dengan menguji linearitas, LoD dan LoQ, akurasi dan
presisi dari interaksi basa Schiff VDPH dengan anion karbonat. Reaksi antara
vanilin dan 2,4-dinitrofenilhidrazin menghasilkan padatan kristal berwarna merah
dengan persen hasil sebesar 78,76 %. Basa Schiff VDPH memiliki panjang
gelombang 406 nm pada pelarut DMF dan 385 nm pada pelarut aseton. Gugus
azometin muncul pada bilangan gelombang 1618 cm™'. Puncak difaktogram
muncul pada sudut 20 = 15,135, setelah diinteraksikan dengan anion karbonat
memiliki puncak difaktogram pada sudut 20 = 15,10 ° dan terbentuk puncak baru
dari natrium karbonat yaitu pada sudut 20 = 31,36 ° dan 41,38 ° Basa Schiff
VDPH lebih selektif mendeteksi keberadaan anion karbonat dalam pelarut DMF
yang menunjukkan perubahan warna dari kuning ke merah dengan pergeseran
panjang gelombang maksimum dari 406 nm ke 485 nm. Waktu efektif untuk
mendeteksi anion karbonat pada 5 menit dan pH optimum yaitu 6. Limit deteksi
interaksi basa Schiff VDPH dengan anion karbonat 0,00788 M, batas kuantisasi
0,1061 M, presisi 1,16 % dan akurasi 97%.

Kata kunci: basa Schiff, vanilin, 2,4-dinitrofenilhidrazin, anion karbonat, deteksi
anion.

Sitasi : 50 (2004-2023)
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BABI
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Karbonat diketahui sebagai salah satu anion yang sering dijumpai di
lingkungan tanah maupun air (Meirawaty dkk., 2022). Karbonat adalah salah satu
anion yang banyak digunakan dalam produksi kosmetik, karet, kaca, tinta cetak,
krayon, pasta gigi dan baterai ion Li yang dapat diisi ulang. Karbonat memiliki
peran penting dalam perencanaan pertanian, hidrologi, tanah dan geologi. Selain
itu, karbonat berperan dalam mengatur keseimbangan COs> terlarut dalam air di
lautan, sehingga dapat mencegah pengasaman di laut. Keseimbangan karbonat
pada alam akan mengalami perubahan yang dapat memicu dampak baik dan buruk
pada bidang fisiologis dan lingkungan. Dalam sistem fisiologis manusia, karbonat
dapat masuk bersama logam seperti kalsium melalui air sadah. Hal tersebut dapat
menyebabkan gangguan pada sistem pencernaan misalnya diare, muntah, kolaps
dan hingga kematian jika terkonsumsi berlebihan (Verma et al, 2021). Oleh
karena itu deteksi selektif ion karbonat telah menjadi penelitian yang terus
dilakukan beberapa tahun terakhir. Salah satu cara mendeteksi keberadaan anion
yaitu dengan menggunakan senyawa kemosensor.

Kemosensor diketahui sebagai suatu proses yang dapat menunjukkan adanya
suatu senyawa atau ion pada sampel maupun pada senyawa kompleks.
Kemosensor biasanya dilakukan dalam suatu metode seperti titrimetri, volumetri,
kolorimetri, potensiometri, elektrokimia dan kromatografi ion. Metode kolorimetri
sering digunakan karena memiliki sensitifitas yang tinggi dan analisis yang cepat
(Sari, 2022). Pada penelitian ini digunakan metode kolorimetri sebagai
kemosensor anion menggunakan basa Schiff.

Basa Schiff adalah senyawa hasil kondensasi antara amina dan aldehid atau
keton. Basa Schiff merupakan salah satu kemosensor yang telah dipelajari dapat
mendeteksi anion dan kation. Basa Schiff mampu berkoordinasi dengan hampir
semua ion logam melalui atom nitrogen dari gugus azometin dan atom donor
lainnya (Alorabi et al., 2020). Salah satu senyawa kemosensor sebagai sensor

anion maupun kation adalah turunan hidrazon yang merupakan senyawa dengan
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gugus -CH=N-NH-. Gugus tersebut dapat berperan sebagai sisi aktif melalui
mekanisme interaksi antara senyawa sensor dan anion dengan mengadisi ikatan
rangkap -HC=N (Suharman dan Rahayu, 2020). Pada penelitian ini digunagan
vanilin sebagai aldehidnya dan 2,4-dinitrofenilhidrazin sebagai aminanya.

Vanilin diketahui sebahai senyawa organik dengan rumus molekul CsHgOs.
Gugus fungsi yang dimiliki oleh vanilin diantaranya aldehida, eter dan alkohol.
Gugus fungsi aldehid yang dimiliki oleh vanilin memiliki kemampuan untuk
dapat bereaksi dengan amina primer aromatik yang dapat menghasilkan ikatan -
HC=N melalui reaksi adisi eliminasi. Sehingga, gugus aldehid dikenal sebagai
gugus yang reaktif terhadap reaksi adisi ( Patil dkk, 2012). Vanilin dapat
digunakan sebagai salah satu aldehid dari basa Schiff yang memiliki kemampuan
untuk mendeteksi anion ( Rokhmah dkk., 2022).

Senyawa 2,4-dinitrofenilhidrazin merupakan senyawa turunan hidrazin
dengan rumus molekul C¢HsN4O4 ( Kadam ef a/, 2012). Senyawa hidrazin ini
apabila direaksikan dengan aldehid atau keton dapat menghasilkan senyawa
turunan hidrazon. Senyawa hidrazon diketahui sebagai senyawa yang memiliki
gugus fungsi azometin (-NH-N=CR). Gugus inilah yang diketahui berperan dalam
sensor anion ( Alam dkk, 2022). Selain itu, adanya gugus nitro sebagai penarik
elektron pada senyawa ini dapat menyebabkan muatan pada gugus azometin lebih
positif sehingga dapat menarik nukleofil ( Suharman dan Rahayu, 2020).

Penelitian sebelumnya oleh Suharman dan Rahayu (2020) mensintesis Basa
Schiff dari vanilin dan 2,4-dinitrofenilhidrazin menghasilkan padatan kristal
berwarna merah. Basa Schiff ini dibuat sebagai sensor anion sianida. Karakterisasi
yang dilakukan pada penelitian tersebut yaitu menggunakan Spektrofotometri,
FT-IR dan NMR. Uji anion sianida dilakuakan dalam pelarut asetonitril yang
menghasilkan perubahan warna dari kuning ke merah. Hasil analisa interaksi
antara anion sianida dan Basa Schiff VDPH menggunakan spektrofotometer UV-
Vis memberikan perubahan panjang gelombang dari 395 nm menjadi 472 nm.
Hasil analisa menggunakan FTIR gugus -HC=N memiliki serapan pada bilangan
gelombang 1612 cm™'. Akan tetapi pada penelitian tersebut belum dilakukan
validasi metode. Indikasi kemiripan yang dimiliki oleh anion sianida dengan

karbonat yaitu apabila terhidrolisis akan menghasilkan OH~ yang memiliki
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kelektronegatifan yang tinggi sehingga lebih mudah untuk berinteraksi dengan
basa Schiff.

Berdasarkan uraian di atas, pada penelitian ini dilakukan sintesis basa Schiff
dari amina primer 2,4-dinitrofenilhidrazin dan gugus aldehida aromatik vanilin.
Basa Schiff yang dihasilkan digunakan sebagai sensor anion karbonat.
Karakterisasi basa Schiff dilakukan dengan menggunakan Spektrofotometer
Ultraviolet-Visible (UV-Vis), Fourier Transform Infra Red (FT-IR) dan X-Ray
Diffraction. Produk basa Schiff hasil sintesis akan dilakukan uji solvatokromik,
uji selektivitas terhadap berbagai anion (OH-, Cl, COs>, NOs", F-, C;04*, I dan
AcO), uji pengaruh pH dan uji pengaruh waktu terhadap kestabilan interaksi basa
Schiff Vanilin-2,4-dinitrofenilhidrazon (VDPH) dengan anion karbonat. Selain itu,
juga dilakukan validasi metode kolorimetri seperti linearitas, limit deteksi dan
limit kuantitasi serta presisi dan akurasi. Dengan tujuan untuk mengusulkan hal
baru dalam menganalisis anion karbonat menggunakan basa Schiff VDPH

dengan metode kolorimetri.

1.2 Rumusan Masalah

Rumusan masalah dalam penelitian ini adalah:

1. Bagaimana sintesis dan karakterisasi senyawa basa Schiff dari Vanilin dan
2,4-dinitrofenilhidrazin menggunakan spektrofotometri UV-Vis, FT-IR dan
XRD?

2. Bagaimana hasil uji solvatokromik, uji selektivitas basa Schiff VDPH
terhadap berbagai anion (OH-, CI', CO3* NOs", F-, C2:04*, I dan AcO"), uji
pengaruh waktu dan uji pengaruh pH terhadap interaksi basa Schiff vanilin-
2,4-dinitrofenilhidrazon sebagai sensor anion karbonat?

3. Bagaimana hasil validasi metode kolorimetri interaksi basa Schiff Vanillin-

2,4-dinitrofenilhidrazon (VDPH) sebagai sensor anion karbonat?

1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah:
1. Mensintesis basa Schiff dari reaksi antara Vanilin dan 2,4-

dinitrofenilhidrazin serta mengkarakterisasinya menggunakan

spektrofotometri UV-Visible, FT-IR dan XRD.
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2. Mengetahui hasil uji solvatokromik, uji selektivitas basa Schiff VDPH
terhadap berbagai anion (OH-, CI;, CO3* NOs~, F, C204%, I dan AcO"), uji
pengaruh waktu dan uji pengaruh pH terhadap basa Schiff Vanilin-2,4-
dinitrofenilhidrazon sebagai sensor anion karbonat.

3. Memvalidasi metode kolorimetri terhadap interaksi basa Schiff Vanilin-

2,4-dinitrofenilhidrazon sebagai sensor anion karbonat .

1.4 Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah:

1. Memberikan informasi mengenai hasil sintesis dan karakterisasi basa Schiff
vanilin-2,4-dinitrofenilhidrazon sebagai deteksi ion karbonat.

2. Memberikan informasi mengenai hasil uji solvatokromik, uji selektivitas,
uji pengaruh waktu dan uji pengaruh pH terhadap basa Schiff Vanilin-2,4-
dinitrofenilhidrazon sebagai sensor anion karbonat.

3. Memberikan informasi apakah basa Schiff Vanilin-2,4-dinitrofenilhidrazon

sebagai sensor ion karbonat memenuhi keberterimaan validasi metode.
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