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PENDAHULUAN
Latar Belakang

Turunan Imidazol
1-benzil-2-alkil-4,5-difenil-1H-imidazol

O Analgesik
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X Morfin
+
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PENDAHULUAN
Latar Belakang

Turunan Imidazol
2-R-piperazin-N-[4-(1-metil-4,5-difenil- 1 H-imidazol-2-il)fenil|asetamida

Ly % \%
%Q h @ N/N\ ™
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IC;o (ng/mL)
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HT-29 MCEF-7
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(6) 2,7 3,2

Ozkay, Y., Isikdag, L, Incesu, Z., Akalin, G. (2010). European Journal of Medicinal Chemistry, 45, 3320-3328



PENDAHULUAN
Latar Belakang
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1-[(2-Klorofenil)(difenil)metil]- 1 H-imidazol atau Clotrimazol (Clotri)

IC;, (Hg/mL)
Senyawa
O Sel HelLa
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METODOLOGI
Sintesis Ligan 2-Metil-4,5-Difenil-1H-Imidazol (10)

0
+ 2 NH,0COCH;3 + )k —
H”™ CH;

+2 CH3COOH + 3 H,0

Benzil (11) Ammonium Asetat (12)
(1,0531 g; 5 mmol) (0,7712 g; 10 mmol)
1

Dilarutkan dalam asam asetat glasial 25 mL

Larutan
L-Ditambahkan Asetaldehid (13) (0,28 mL; 5 mmol) dan diaduk
Larutan
}‘ Direfluks pada suhu 118°C selama 5 jam (reaksi dipantau dengan KLT)




METODOLOGI
Sintesis Ligan 2-Metil-4,5-Difenil-1H-Imidazol (10)
Pemantauan Reaksi dengan KLT

B = |
EEE BB

b = Hasil reaksi

l Eluen :
a ’D a Q)‘ Ia % T g 5 % a__% J n-heksana : etil asetat

(7:3)
45’ 90’ 135’ 180’ 225’ 270’




METODOLOGI
Sintesis Ligan 2-Metil-4,5-Difenil-1H-Imidazol (10)

0
+ 2 NH,0COCH;3 + )k —
H”™ CH;

+ 2 CH3COOH + 3 H,0

Benzil (11) Ammonium Asetat (12)
(1,0531 g; 5 mmol) (0,7712 g; 10 mmol)
4
Dilarutkan dalam asam asetat glasial 25 mL
Larutan

- Ditambahkan Asetaldehid (13) (0,28 mL; 5 mmol) dan diaduk
Larutan

}‘ Direfluks pada suhu 118°C selama 5 jam (reaksi dipantau dengan KLT)
Larutan Hasil Reaksi

t: Dituang dalam penangas es

Dinetralkan pH larutan hasil reaksi
Campuran
t Disaring dengan penyaring vakum

ul

Endapan* Filtrat




METODOLOGI
Sintesis Ligan 2-Metil-4,5-Difenil-1H-Imidazol (10)

Endapan*

Dicuci dengan aquadest dingin
Dikeringkan dalam desikator
Direkristalisasi dengan pelarut etil asetat

Ligan 2-Metil-4,5-Difenil-1 A-Imidazol (10)

Diuji kemurnian dengan KLT dan titik leleh

Dihitung Rendemen
Dikarakterisasi menggunakan 'H NMR, 13C NMR dan FTIR

Data




PEMBAHASAN
Sintesis Ligan 2-Metil-4,5-Difenil-1H-Imidazol (10)

Eluen :

1 = Eti1] asetat

2 = Etil asetat : diklorometana (1:1)
3 = Etil asetat : n-heksana (3:7)

Eluen:
06364g |a . a = etil asetat : diklorometana (1:1)
54 36% ’ b = etil asetat : n-heksana (6:4)
- 0
b

Titik Leleh : 193 °C



PEMBAHASAN
Sintesis Ligan 2-Metil-4,5-Difenil-1H-Imidazol (10)

| Spektrum HNMR |
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PEMBAHASAN

Sintesis Ligan 2-Metil-4,5-Difenil-1H-Imidazol (10)

/ Spektrum 13C NMR /
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i
127,55, 1126,93
|
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PEMBAHASAN
Sintesis Ligan 2-Metil-4,5-Difenil-1H-Imidazol (10)
| Spektrum FTIR / .

N-H
Amina
3448,84

i AT
C-H Aromatik C-H Alifatik
3039,91

1037,74

|

C-C Aromatik

: l @
Aromatik Monosubtituen

=

1541,18; 1502,60 ‘

|
|
765,77 | :
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METODOLOGI

Sintesis Kompleks Kobalt(Il) dengan Ligan 2-Metil-4,5-Difenil-1H-Imidazol (10)

20 -

(0,0476 g; 0,2 mmol)

f‘ Dilarutkan dalam aquadest panas 15 mL

Larutan Logam

Ligan 2-Metil-4,5-Difenil-
1 H-Imidazol (10)
(0,0936 g; 0,4 mmol)

F Dilarutkan dalam etanol 15 m]

Larutan Ligan

d

-

= Distirer 10 menit
= Diatur sampai pH 8

Larutan

= Direfluks pada suhu 75-77°C
‘ Campuran Kompleks Kobalt(IT)

= Didiamkan selama 20 menit pada suhu ruang
Disaring o

‘ Endapan * Filtrat




METODOLOGI HASIL DAN PEMBAHASAN

Sintesis Kompleks Kobalt(Il) dengan Ligan 2-Metil-4,5-Difenil-1H-Imidazol (10)

Endapan*

Dikeringkan dalam desikator
Kompleks Kobalt(I) dengan Ligan
2-Metil-4,5-Difenil-1 A-Imidazol

Dihitung Rendemen

Dikarakterisasi dengan UV-Vis, FTIR, Elemental Analyzer,

AAS dan TGA . . .
Diuji toksisitas dengan metode Brine Shrimp Lethality Test

Data

o~

0,1032 g ‘
78,06% '




PEMBAHASAN

Sintesis Kompleks Kobalt(Il) dengan Ligan 2-Metil-4,5-Difenil-1H-Imidazol (10)
/ Spektrum UV-Vis /

—— Kompleks Co(II) hasil sintesis
Ion logam Co(1I)

Absorbansi
1%
|

656

| Pénje.mgl(}ellomlbanlg (rllrn)l

Soayed, A. A, Refaat, H. M., El-din, D. (2013). Inorganica Chimica Acta. 406. 230-240



PEMBAHASAN
Sintesis Ligan 2-Metil-4,5- D|fen|l 1H Imldazol (10)

| Spektrum FTIR B | ;
i ; | LY : i
S T A B S o e P A v A S e
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Soayed, A. A, Refaat, H. M., El-din, D. (2014). Inorganica Chimica Acta. 421. 59-66



PEMBAHASAN

Sintesis Kompleks Kobalt(Il) dengan Ligan 2-Metil-4,5-Difenil-1H-Imidazol (10)

Kompleks 55,17 568 | 807 | 8,53

[CoL,Cl,(H,0),] 634,17 | 6061 | 509 | 883 | 9,29

[CoL,Cl,(H,0),]-3,5H,0 | 697,17 | 5513 | 563 | 804 | 8,45

[CoLCl,(H,0),] 418,05 | 4597 | 434 | 67 | 14,10

[CoL,Cl,] 598,17 | 6425 | 539 | 937 | 9,85
[CoL,Cl,]-5H,0 688,17 | 5585 | 614 | 814 | 8,56
[CoLCl,(H,0)] 382,05 | 50,30 | 4,74 | 7.33 | 15,42

L = 2-metil-4,5-difenil-1 H-imidazol (10)



PEMBAHASAN

Sintesis Kompleks Kobalt(Il) dengan Ligan 2-Metil-4,5-Difenil-1H-Imidazol (10)

40 =] a0

26,76 °C

92,73 °C

Tahap 1

3,71%

Tahap 2

285,48 °C

14,14%

507,13 °C

Tahap 3
12,50%
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PEMBAHASAN

Sintesis Kompleks Kobalt(Il) dengan Ligan 2-Metil-4,5-Difenil-1H-Imidazol (10)

0.8
2 a . ¥
0.7 ‘TS Kompleks Co(11) hasil sintesis
] lom logam Co{IT)
0.6 V
N |
m 05 |
£
o |
4 o4 I
_E n.34 |
- 1 |
e . 656
1 |
i1 f
e
1 ¥ T .
o rq'n“'ih
I . e — e
200 500 400 S00 @00 FOO0 8OO
Panjang Gelombang {nm)

Kompleks

5517 5,68 807 8,53

[ColyCly(Hz00;]

634,17

60,61 509 | 883 | ©.28

[CoLyClyH 00 3.5H,0 | 697,17

55,12 5,63 B4 245

14,10

[CoLCl;{H0)] 41805 4597 4,34 67

[CoLyCly) 50817 64,25 5,39 937 9,85
[ColCly]-5Hy0 68817 5585 6,14 814 256
[CollOlyiH00] B2 05 50,30 4,714 733 15,42

Ir=

NH ’ CoN
| Amina @
i
- Co-Cll
2
T T ™7 T T T
430 »20 x0 %0 2000 ] 150 w 1000 ™ =0
1on
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-
T
e
oy
3,71% "\\\
Dekomposisi air terikat
secara fisik 3
14,14% ., 283.48°C
Dekomposisi air terikat
secara kimia ]
12,50%
Dekomposisi ligan kloro
Dan gugus metil pada ligan
hY
hs
e,
e 507,13 °C
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PEMBAHASAN

Analisis Uji Toksisitas

80

70 y = 40.061x - 42.931
60 R? = 0.9064
< 50
;:: 40
Té 30
s 20
10
0
10 © 0.5 1 1.5 2 25
Log Konsentrasi
y = 40,061x — 42,931 : :
50 =40,061x — 42,931 Aktif Toksik
92,931 =40,061x pada Larva .
X = 2,32 Udang Aretmia

anti log x (LC;y) = 208,80 ppm salina

LCg, < 1000 ppm

Yurttas, L., Duran, M., Demirayak, S., Gencer, H. K. (2013). Bioorganic and Medicinal Chemistry Letters, 23, 6764-6768



PEMBAHASAN

Analisis Uji Toksisitas
| ICoL,Cly(H,0),135H,0 |

70
Konsentrasi Log Larva Larva Mortalitas 60
(ppm) Konsentrasi Mati Hidup (%) < 50 y = 33.324x - 24177
500 27 12 6 66.67 = 40 R* = 0.9845
250 24 10 8 55.56 7§ 30
=
100 2 8 10 44.44 20
10
50 17 5 13 27.78
0
10 1 2 16 1111 0 05 1 15 2 25
Log Konsentrasi
y = 33,324x — 24,177 Aktif Toksik
50 = 33,324X = 24,177 pada L.arva
74,177 = 33,324x Udang Aretmia
X = 2,23 salina

anti log x (LCy,) = 168,241 ppm
LCg, < 1000 ppm

Yurttas, L., Duran, M., Demirayak, S., Gencer, H. K. (2013). Bioorganic and Medicinal Chemistry Letters, 23, 6764-6768



KESIMPULAN

« Ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol berhasil disintesis dengan rendemen sebesar
54,37%

« Kompleks Kobalt(Il) dengan ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol berhasil disintesis
dengan rendemen sebesar 78,06%. Kompleks tersebut diperoleh melalui sintesis
dengan perbandingan mol logam dan ligan 1:2 pada pH 8.

« Kompleks Kobalt(Il) dengan ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol memiliki formula
kompleks [CoL,Cl,(H,0),]-3,5H,0 dengan L adalah 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol

* Nilai LCg, ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol sebesar 208,80 ppm, sedangkan
pada kompleks [CoL,Cl,(H,0),]-3,5H,0 sebesar 168,24 ppm. Nilai LCs, dari kedua
senyawa tergolong senyawa aktif toksik pada larva udang Aretmia salina.
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