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Ziarani dkk., 2013. Arabian Journal of Chemistry. 8:692-697



Latar Belakang
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2-(3-floro-5-(triflorometil)fenil)-
4-(3-(triflorometil)fenil)-1 H-
imidazol

MABA MIC 6,0 pM

Antituberkulosis
baru

Rivara dkk., 2015.
European Journal of
Medicinal Chemistry.
100:44-49



Latar Belakang

Senyawa % Inhibisi

97,63

Kemampuan
inhibisi terhadap
enzim
a-glukosidase
untuk mengobati
penyakit diabetes
mellitus.

97,18

96,63

2-(4,5-difenil-1H-imidazol-2-il)-6-metoksifenol Yar dkk., 2015. Bz'oorgczm'c Cbemz’stry. 58:65-71



Latar Belakang

Zona Hambat Pertumbuhan Bakteri (mm)

Senyawa
E Coli S. aeureus
Ligan imidazol 22 40
Kompleks Mn(II) 31 42

Ligan menunjukkan aktivitas

yang lebih efektif ketika
dikomplekskan.

Soayed dkk., 2013. Inorganica Chimica Acta. 406:230-240



Latar Belakang

H
Y

5-metoksiindol-2-asam karboksilat

Senyawa ICs, (pg/mL)
5-MeOI2CAH 56,9
[Mn(5-MeOI2CAH),(H,0),] . 3,1
[Zn(5-MeOI2CAH),(H,0),] | 48,2

Pengaruh ion logam pada kompleks
terhadap aktivitas antikanker sel

leukimia MV-4-11

Morzyk-Ociepa dkk., 2014. Polyhedron. 67:464-470



Latar Belakang

Mitokondrial
superoksida

dismutase

arginase

M n2+
sebagai

kofaktor

piruvat

karboksilase

fosfoglukom

utase

Deghan dkk., 2016. Journal of Molecular Structure. 1109:139-145



Permasalahan
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2-metil-4,5-difenil-1 H-imidazol

Nilai LC,;, menggunakan metode Brine

Shrimp Lethality Test



Tujuan

@ Memperoleh ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol

Mengetahui formula kompelks Mn(II) dengan ligan 2-metil-4,5-difenil-
1 H-imidazol

Mengetahui nilai LC,; dari kompleks hasil sintesis menggunakan metode
Brine Shrimp Lethality Test




Metodologi, Hasil dan Pembahasan




Sintesis ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol

Dutta, 2010. Acta Pharm. 60:229-235

Ammonium Asetat (9)

Benzil (8) 5 mmol 10 mmol

Asetaldehida (10) 5 mmol

- Dilarutkan dalam 30 mL Asam Asetat Glasial
- Dimasukkan ke dalam labu refluks 100 mL
- Direfluks 5 jam pada suhu 118 °C (dimonitoring dengan KLT)



Sintesis ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol

90’ 120’ 165 240" 270 315’

Keterangan :
- Kiri = benzil

- Kanan = hasil reaksi

Eluen :
n-heksana:etil asetat = 7:3 (v/v)



Sintesis ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol

Dutta, 2010. Acta Pharm. 60:229-235

Ammonium Asetat (9)
10 mmol

Benzil (8) 5 mmol Asetaldehida (10) 5 mmol

- Dilarutkan dalam 30 mL Asam Asetat Glasial
- Dimasukkan ke dalam labu refluks 100 mL
- Direfluks 5 jam pada suhu 118 °C (dimonitoring dengan KLT)

Larutan |

- Didiamkan pada suhu ruang semalaman
- Dituang ke dalam 200 mL aqua demineralisasi dingin

Larutan II



Sintesis ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol

Dutta, 2010. Acta Pharm. 60:229-235

Larutan II

- Ditambahkan Ammonium Hidroksida hingga terbentuk endapan
- Disaring endapan yang terbentuk menggunakan corong Buchner

Endapan Filtrat

- Direkristalisasi dengan etilasetat
- Disaring dan dicuci dengan etil asetat dingin
- Dikeringkan dalam keadaan vakum

2-metil-4,5-difenil-1 H-imidazol



Sintesis ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol

Hasil uji kemurnian '

KLT 3 eluen

Keterangan eluen:

A = etil asetat

B = etil asetat:diklorometana (1:1)
C = etil asetat:n-heksana (3:7)

0,6362 gram KLT dua dimensi

Keterangan eluen:
A = etil asetat:diklorometana (1:1)
B = etil asetat:n-heksana (6:4)




Spektrum FTIR 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol
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Spektrum "H NMR 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol
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Spektrum 3C NMR 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol
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Sintesis Kompleks Mn(ll)

Soayed dkk., 2013. Inorganica Chimica Acta. 406:230-240
2-metil-4,5-difenil-1 H-imidazol Natrium Hidroksida

0,6 mmol 0,6 mmol

- Dilarutkan dalam etanol

Larutan [ ol ARG
0,2 mmol
- Dilarutkan dalam etanol
- Dimasukkan ke dalam labu refluks 50 mL
- Direfluks 5 jam pada suhu 78-80 °C
Larutan II

- Didiamkan pada suhu kamar
- Padatan yang terbentuk disaring dan dikeringkan dalam desikator

Kompleks Mn(II)



Sintesis Kompleks Mn(ll)

Analisis Spekeroforometet UV-Vis
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Analisis

0,45
0,4
0,35
0,3
0,25
0,2
0,15
0,1
0,05

Absorbansi

Atomic Absorption Spectmscopy

Kurva Standar Mn(II)

y =0,0493x + 0,0064
R2=10,999

0 2 4 6 8

Konsentrasi (ppm)

Sintesis Kompleks Mn(ll)

Absorbansi sampel = 0,0736
y = 0,0493x + 0,0064
0,0736 = 0,0493x + 0,0064
x = 1,36

mg
mg sampel = 1'36T x 0,05 L

mg sampel = 0,068 mg (10 ppm)
mg sampel = 0,68 mg (100 ppm)

’ 068—7719 X 100%

o Mn = ,5 mg
% Mn = 13,63%



Sintesis Kompleks Mn(ll)

Analisis Atomic Absorption Spectmscopy

Sampel
[Mn(L)(H,0),(Cl),]-H,O 1363
Q‘(L) (H,0),(Cl),] -%Hzo =
[Mn(L)(H,0);(Cl),]-2H,0 o >
[Mn(L)(H,0),(Cl),]-H,O 122
12,24

[Mn(L)(H,0);]
14,51



Analisis Unsur C,H, N

Sintesis Kompleks Mn(ll)

Rumus Molekul %C %H %N

Sampel 45,42 5,02 6,74

[Mn(L)(H,0),(Cl),]-H,O 44,44 5,09 6,48
@(L) (H,0)5(Cl),] -%HzO 45,39 4,96 6,6>

[Mn(L)(H,0),(Cl),]-2H,0 42,67 5,33 6,22

[Mn(L)(H,0),(Cl),]-H,0 42,71 4,45 6,23

[Mn(L)(H,0)s] 50,66 6,33 7,39



Sintesis Kompleks Mn(ll)
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Sintesis Kompleks Mn(ll)

i 1
Analisis Termogravimett
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Sintesis Kompleks Mn(ll)

QP
HOH
O N HN\'(N\ yd
N Cl
H Cl
gOH
17) (21)

-3,39 kkal/mol 34,19 kkal/mol 63,05 kkal/mol



Uji Toksisitas Brine Shrimp Lethality Test (BSLT)

Lampu

Botol plastik

Aerator



Hasil

Uji Toksisitas BSLT . Log
Ligan 2-metil-4,5- Konsentrasi Konsentrasi
difenil-1H-
imidazol 10 1
50 1,69
100 2
250 2,39
500 2,69

Dari grafik diperoleh persamaan:

y = 40,061x — 42,931
Untuk memperoleh nilai LCg, atau 50%
kematian, dimasukkan nilai y = 50 ke dalam
persamaan,

y = 40,061x — 42,931

50 = 40,061x — 42,931

x =2
antilogx € 208,8 ppm

Larva Larva %
) ) Total .

mati  hidup Kematian
100566 18 5,56
0306 3G6 18 16,67
1 2254 4 18 27,78
334332 18 55,56
4 452 21 18 77,78
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Hasil
Uji Toksisitas BSLT

Larva Larva

mati

(VAR R T S R

hidup Total
2 55 4 18
31 4 3 18
4 21 2 18
6110 18
6 01 0 18

%

Kematian

22,22
55,55
72,22
88,88
94,44

) Log
Kompleks Mn(ll) IOIEAnEE | o
10 1
50 1,69
100 2
250 2,39
500 2,69
120
Dari grafik diperoleh persamaan: 100
y = 43,979x — 19,496
Untuk memperoleh nilai LCg, atau 50% g %
kematian, dimasukkan nilai y = 50 ke dalam g 60
persamaan, e 0

y = 43,979x — 19,496
50 =43,979x — 19,496

x = 1,58
antilogx £38,03 ppm

20

y = 43,979 - 19,496
R? = 0,9851

0,5 1 1,5 2

log konsentrasi

2,5 3




KESIMPULAN



Dapat disimpulkan bahwa ...

O :I IN
2 NH,OAc—>
" H/U\ * 4 ¢ I N\>\

(18) (20) (19) (7)
_2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol >

Massa = 0,6362 gram
Rendemen = 54,34%




Dapat disimpulkan bahwa ...

o
O \ /

MnCl,.4H,0 + , N — Mn 0,5 H,0
N>\ /N cl
H Cl
n%H
(17) 21)

C IMn(L)(H,0),(C,15H,0

Massa = 0,0632 gram
Rendemen = 73,24%




Dapat disimpulkan bahwa ...

LCs,

N HN
h

/ >\ p Mn ([0S0
N Cl Cl
nYH

LCs, = 208,8 ppm LCs, = 38,03 ppm
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Tahap I Adisi Nukleofilik

/\O
+2 CH,CO®H —{
H

(20)



Tahap 1T Siklisasi Intramolekul

_/(28}1
— W

C
/ \.. +
H

OH
. & o < + CH,COOH
-0‘< + CH;COOH O

2 CH;COOH



