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Abstract

Characterization and Study of the Spectra of Some Compounds of Benzohydrazide Derivatives Synthesized
by Microwave Irradiation. A Synthesis, characterization and study of the spectra of some compounds of
benzohydrazide derivatives which are salicylhydrazide, N-benzylidencsalicylhydrazide; NA4-chlorobenzylidene)
salicylhidrazide;  N-(4-isopropylbenAzylidene)salicylhydrazide  and  No{4-bromo-2-hydroxy-benzylidene)-
saticylhidrazide have been made by acyl nucleophilic substitution reaction. This study is intended to obtain
benzohydrazide derivatives compounds by microwave irradiation and rescarching UV, IR, H-NMR and C
NMR spectra profiles of the synthesized compounds. The experimental results show that benzohydrazide
derivatives can be synthesized and the results were 83%, 86%, 91%, 93% and 91% respectively. TLC of
synthesized compounds showed only one spot for each compound with Rf values are different from each other.
All the synthesized compeounds have a different melting point for each of them. The results of UV, IR, H-NMR
and C-NMR spectra show specific specrral patterns for each compound.

Keywords: Benzohydrazide derivatives, microwave irradiation, characterization, analysis of spectra.

PENDAHULUAN dibutuhkan penelitian terus menerus untuk

menemukan obat tuberkulosis baru (Kumar,
Di  dunia termasuk di  negara 2010).

berkembang seperti Indonesia, penyakit infeksi Senyawa turunan hidrazon sedang
masih menduduki posisi atas. Tuberculosis diteliti unruk pengobatan anti mikroba, anti
adalah  salah satu  penyakit infeksi yang mikobakteri, anti tumor, anti inflamasi, anti
disebabkan  oleh  bakteri  Mycobacterium malaria, tripanocidal bahkan anti HIV (Kumar,
tuberculosis, telah  meng infeksi sepertiga 2010), Beberapa senvawa turunan hidrazon
penduduk dunia, di mana setiap rahun delapan telah dilaporkan memiliki efek analgesik yang
juta orang hidup sebagai penderita tuberkulosis lebih baik daripada aspirin dan memiliki efek
dan dua juta meninggal karena tuberkulosis anti inflamasi  sebaik indometazin. Selain

(Ozdemir, 2010). Apabila hal ini tidak segera memiliki  efek farmakologik yang  baik,
diacasi, diperkirakan dari tahun 2005 hingga beberapa turunan hidrazon juga terbukti tidak

2020, ada satu milyar orang akan terinfeksi dan memiliki efek ulserogenik. Turunan hidrazon
lebih dari 125 juta menjadi penderita akeif tersebut  adalah  senvawa: 614-(3-Korofenil)-
serta 30 juta akan meninggal. piperazin]-3(2ZH}-piridazinon-2-asetil-2-ben

Obat  yang telah digunakan untuk zalhidrazon;6-|4-(4-klorofenil)-piperazin}3 (2ZH)
pengobatan infeksi tuberkulosis antara lain piridazinon-2-asetil- Z-benzalhidrazon dan 6{4-
streptomisin, isoniazida, etambutol, (piridil)-piperazin}-3(ZH)-piridazi non-2-asetil-2-
pirazinamida dan rifampisin. Saat ini bakteri benzalhidrazon (Gokee, 2009). Sintesis yang
tuberkulosis telah resisten terhadap beberapa dilakukan  oleh  Salgin et ol (2007
obat tersebut, sehingga kebutuhan antibiotik menunjukkan  bahwa efek analgesik 2245
menjadi sangat mendesak. Oleh karena itu metil-2-benzoxazolin-3-il}-asetil]}-4-kloro-4-
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metilbenzilidin hidrazin lebih tingei daripada
aspirin dan morfin,
Produk

dihasilkan melalui sintesis obat-obatan pada

obat yang bermutu dapat
proses reaksi kimia yang menggunakan pelarut
sebagai media, namun reaksi kimia juga sering
memerlukan pemanasan, sehingga
kemungkinan besar dapat terjadi peruraian
pada produk atau substrat maupun pereaksi
selama reaksi berlangsung (Lidstrom et al
2001). Penelitian yang telah dilakukan oleh
Awasthi et al (2007) pada sintesis senyawa 2-
hidroksibenzilidin 1H-indol-3-il-

metilenhidrazida dengan cara refluks ester

dan

metil asam karboksilat dengan hidrazin hidrat
berlebih dalam pelarut etanol selama 3-4 jam
menunjukkan perolehan hasil sekitar 30-35%.
Penelitian yang telah dilakukan oleh Jain
et al (2007) menunjukkan adanya perbedaan
hasil yang diperoleh dari reaksi kimia dengan
metode konvensional dan iradiasi gelombang

mikro pada sintesis senyawa 2

hidroksibenzohidrazida.

dengan metode konvensional melalui refluks

Hasil reaksi kimia
etanol selama satu jam diperoleh sebesar 65%,
sedangkan hasil reaksi kimia dengan iradiasi
gelombang mikro tanpa pelarut selama 120
detik adalah 90%.

Berdasarkan hasil beberapa pene-litian

tersebut, maka penelitian  ini  melakukan
sintesis beberapa turunan  benzohidrazida
sebagai calon obat melalui pembentukan

turunan hidrazida dari reaksi antara metil
salisilat dan hidrazin yang dilanjutkan dengan
reaksi  hasil
benzaldehid. Setelah sintesis beberapa turunan
berhasil dilakukan,
dilakukan dengan metode spektra ultraviolet
(UV), infra merah / infra red (IR), Nuclear
Magnetic Resonance (HNMR dan CNMR)
terhadap senyawa hasil sintesis.

dilakukan

microwave

sintesis  dengan  turunan

benzohidrazida analisis

dengan

Meril

Sintesis meng-

gunakan oven. salisilar
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merupakan salah satu senyawa turunan asam
karboksilat yang dipilih sebagai bahan awal
karena selama ini senyawa tersebut hanya
digunakan sebagai komponen obat gosok dan
harganya vyang relatif murah dan mudah
didapat, yang apabila direaksikan dengan

hidrazin akan terjadi hidrazinolisis
menghasilkan senyawa hidrazida yang berguna
sebagai pfekursor calon obat lainnya. Tahap
selanjutnya  sebagai  pereaksi  digunakan
benzaldehid dan beberapa turunannya, seperti
pada gambar 1. Senyawa turunan hidrazida

(NHN=CH)

vang merupakan suatu senyawa yang penting

mengandung gugus azometin

dalam pengembangan obat baru dan memiliki
peran penting sebagai senyawa biologis akrtif
(Ajani, 2009).

Penelitian Pavan (2010) menunjukkan
aktivitas hambatan senyawa 2-
hidroksibenzoilhidrazon Myco-
bacterium tuberculosis.  Sebelumnya percobaan
telah dilakukan oleh Imramovsky et al (2007)

terhadap turunan hidrazon yang menunjukkan

terhadap

bahwa akrtivitas antituberkulosis dipengaruhi
oleh sifat lipofilisitas. Semakin lipofil suatu
senyawa maka transpor molekul melewati

bakteri efekrif.
Mallikarjuna et al (2009) juga mengatakan

membran  sel semakin
bahwa lipofilisitas merupakan salah satu sifat
yang mempengaruhi kemampuan obat untuk
mencapai target melalui difusi transmembran
dan memiliki efek utama dalam aktivitas
biologik. Penelitian juga telah dilakukan oleh
Kumar (2010) bahwa adanya gugus penarik
elektron  pada cincin  aromatis  dapat
meningkatkan aktivitas antituberkulosis. Gugus
halo lebih efektif dalam peningkatan aktivitas
antituberkulosis dibandingkan dengan gugus
nitro. Oleh karena itu, pada penelitian ini
dipilih turunan benzaldehid yang mempunyai
gugus halo pada benzaldehid dan gugus yang
lebih  lipofil

menghasilkan produk yang lebih poten.

dengan  harapan  dapat
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Gambar 1. Reaksi metil salisitat (1) menjadi salisilhidrazida (2) dan N-benziliden-

salisithidrazida (3a-d)

METODE PENELITIAN
Bahan dan Instrumen penclitian
Bahan yang
percobaan ini adalah: metil salisilat {p.g),
hidrazin  hidrat  80% (p.s), benzaldehid
tersubstitusi (p.a); semuanya langsung dipakai
Titik leleh ditentukan

dengan alat FischerJohn melting point apparatus

kimia dipakai pada

tanpa pemurnian.

tanpa koreksi. Percobaan dilakukan di bawah
gelombang  mikro, mengpunakan
RCMV-51085
Analisis  spektroskopi UV dengan
Shimadzu  UV-1800 (A (nm)).

spektroskopi IR memakai alar Perkin-Elmer

radiasi

Frigidaire microwave  oven.
alac

Analisis

instrument spectrum one FI-IR (KBr, v cm™).
Analisis spektroskopi 'H dan "C dengan alat
JEOL INM-ECA 500 (8, ppm} menggunakan
TMS sebagai standar internal.

Prosedur pembuatan salisilhidrazida (2)
Sebanyak 10 mmol (1,3 mL) metil

salisilat dan 20 mmol hidrazin hidrat 80%

labu

diaduk. Campuran

dicampur  dalam Erlenmeyer sambil

massa padart

dilakukan di

berupa

dimasukkan oven dan reaksi
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bawah radiasi gelombang mikro pada 360 Wartt

selama 180 derik. Kesempurnaan reaksi
dipantau dengan metode kromatografi lapis
tipis (KLT). Padatan yang terbentuk ditambah
air untuk menghilangkan sisa hidrazin hidrat,
dilakukan

dengan etanol. Percobaan dilakukan tiga kali.

disaring, kemudian rekristalisasi

Prosedur pembuatan N-benziliden-
salisilhidrazida (3a-d)

Campuran dari (2) sebanyak 1,5 g (10
mmol), benzaldehid tersubstitusi 20 mmol
dalam 10 mL etanol diaduk dengan pengaduk
magnetik, kemudian pelarut etanol diuapkan
sampai habis. Campuran diiradiasi dengan
gelombang mikro pada 360 Watt selama 180
detik. Kesempurnaan reaksi dipantau dengan
metode KLT. Padatan yang terbentuk dicuci
air, kemudian direkristalisasi dengan etanol.

Percobaan dilakukan riga kali.
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HASIL DAN DISKUSI

Salisilhidrazida (2)

Hasil vang

mempunyai karakteristik kristal jarum warna

sintesis berupa senyawa
putih dengan bau spesifik sebanyak 81%; titik
leleh (TL) 147-149°C; Rf = 047
(kloroform/aseton 1:2). UV (EtOH, 20 ppm) A
(log £) : 233 (1,010) dan 300 (0,633). IR (KBn)
Vs , cm' : 3320, 3270 (NH/NH,), 1647
(amida C=0). '"HMNR (DMSQO-ds, 500 MHz)
S (ppm) : 4,65 (s, melebar, ZH, CONHNH,),
6,85 {t,j =54 Hz, 1H, C.H), 6,89 (d, J = 7,8
Hz, 1H, Cs-H), 7,36 (t, ] = 5,4 Hz, 1H, C,H),
7,79 (d,J = 7,8 Hz, 1H, C.H), 10,06 (melebar,
1H, CONH-), 12,48 (melebar, 1H, OH). "C-
" NMR (DMSO+ds, 500 MHz) § (ppm) : 114,38
(Cy), 117,35 (C), 118,69 (Cy), 127,11 (Cy),
133,46 (C,), 159,65 (C;) dan 167,98 (C.).

N-benzilidensalisilhidrazida (3a)

Hasil vang
mempunyai karakteristik kristal jarum putih
berbau spesifik sebanyak 86%; TL 238-240° Rf
= 0,60 {kloroform/etil asetat 1:1). UV (EtOH,
20 ppm) A (fog £): 226 (1,021), 301 (2,015) dan
313 (1,963). IR (KBr) Vi, cm’ : 3240 (NH),
1629 (amida C=0), 1612 (imina C=N), 2854
(imina N-H), "H-NMR (DMSQO-ds, 500 MHz) &
(ppm): 6,95 (d, J = 7,8 Hz, 1H, C+-H), 6,98 (d, |
= 8,4 Hz, IH, C+H), 7,43 (¢, J = 8,4 Hz, 1H, C,-
H), 7,89, J= 7,8 Hz, 1H, CH), 7,46 (¢, J =
5,8 Hz, 3H, Cy+H, C4-H, Cs-H), 7,75 (d, J = 8,4
Hz, 2H, C,;-H dan Cq-H), 8,47 (s, 1H, -N=C-
H), 11,85 (melebar, 1H, CONH). "CNMR
(DMSO-ds, 500 MHz} 8 (ppm): 115,99 (Cy),
117,30 {C}}, 119,05 (Cs), 127,29 (Cy), 133,87
(Cy), 154,99 (Cy), 164,77 (Cy), 128,63 (Cy dan
Cs), 128,93 (C; dan Cy), 130,36 (Cy), 134,13
(Cy) dan 148,69 (C,).

sintesis berupa senyawa
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N-(4-klorobenziliden)}-salisilhidrazida (3b)

Hasil sintesis berupa yang

mempunyai karakteristik kristal jarum putih
berbau spesifik sebanyak 91%; TL 239-241°, Rf
= (0,56 (kloroform/etil asetat 1:1). UV (EtOH,
20 ppm) A (log £): 227(1,068), 306 (2,012} dan
317 (2,107). IR (KBr) Vi, em” : 3252 (NH),
1657 (amida C=0), 1628 (imina C=N), 2854
{(imina N-H). "H-MNR (DMSO-ds, 500 MHz) §
(ppm): 6,95 (d, J = 6,3 Hz, 1H, C;-H), 6,98 (d, J
=7,7Hz, 1H, C+H), 7,44 (t, ] = 5,6 Hz, 1H, C,
H), 7,87 (d, ] = 8,4 Hz, IH, C¢H), 7,54 (d, ] =
8,4 Hz, 2H, Cy-H dan Cy-H), 7,77 (d, ) = 8,4
Hz, 2H, C)-H dan Cy-H), 8,45 (s, 1H, -N=C-
H}, 11,89 (melebar, 1H, CONH-) dan 11,78
(melebar, 1H, OH). "CNMR (DMSO-ds, 500
MHz) & (ppm): 116,09 (C;), 117,27 (C)),
119,03 (Cs), 128,72 (Cy), 133,87 (C,), 158,86
(Cy), 164,71 (Cy), 128,89 (C; dan Cs), 129,02
(Cy dan Cg), 134,74 (Cy), 133,11 (C}) dan
147,29 {C;).

senyawa

N-{4-isopropilbenziliden)-salisilhidra-zida (3¢)

Hasil

mempunyai

sintesis  berupa

karakeeristik

senyawa  yang

kristal  amorf
berwarna  kecoklatan dan  berbau  spesifik
sebanyak 93%; TL 229231°, Rf = 0,64
(kloroform/etil asetat 1:1). UV (ExOH, 20
ppm) A (log &) 227 (1,034), 306 (1,941) dan
317 (2,063). IR (KBr) Ve , cm™ : 3257 (NH),
1655 (amida C=0), 1630 (imina C=N), 2867
(imina N-H). '"H-MNR (DMSO-ds, 500 MHz) &
(ppm): 1,22 (d, J =7,1 Hz, 6H, CH(CH,);), 2,93
{t, ] = 4,5 Hz, 1H, CH(CH;);), 6,95 (d, J = 8,4
Hz, 1H, C+H), 6,97 (d, J = 5,1 Hz, 1H, C;-H),
7,44 (t, J = 50 Hz, 1H, C,H), 7,89 (d,J = 7,8
Hz, 1H, CeH), 7,35 (d, J = 7,8 Hz, 2H, C+-H,
dan Cs-H), 7,67 (d, J = 7,8 Hz, 2H, C,-H dan
Ce-H), 8,43 (s, IH, N=CH), 11,88 (melebar,
1H, CONH-) dan 11,80 (melebar, 1H, OH).
PCNMR (DMSO-ds, 500 MHz) 8 (ppm): 23,70
(CH(CH;},), 33,45 (CH(CH,),), 115,92 (C)),
117,30 (C)), 118,98 (C,), 127,40 (Cy), 133,83
(Cy), 159,06 (C)), 164,73 (C;), 126,91 (Cy dan
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Cs), 128,54 (Cy dan Cy), 150,98 (C,), 131,82
(Cl‘) dan 148,77 (C?)

N-{5-bromo-2-hidroksibenziliden)-
salisilhidrazida (3d)
Hasil

mempunyai karakteristik kristal amorf warna

sintesis berupa senyawa yang
kuning muda dengan bau spesifik sebanyak
919%; TL 245-247°, Rf = 0,42 (Kloroform/etil
aserat 1:1). UV (EtOH, 20 ppm) A (log €): 243
(0,983), 291 (1,227) dan 340 (1,086). IR (KBr)
Vi , o’ : 3297 (NH), 1635 (amida C=0),
1613 (imina C=N), 2862 (imina N-H). 'H-
MNR (DMSQ-ds, 500 MHz) 8 {ppm): 6,95 (d, J
=71 Hz, 1H, C/H), 6,98 (d, J - 7.8 Hz, 1H,
CyH), 7,46 (t, ] = 54 Hz, 1H, C,H), 7,88 (d, J

L

= 7,8 Hz, 1H, C+H), 6,91 (d, J = 9,1 Hz, 1H,
Cy-H), 7,43 (d,7=2,6 Hz, 1H, Cs-H), 7,79 (d, )
= 2,6 Hz, 1H, Cs-H), 8,64 (s, 1H, -N-CH),
12,09 (melebar, 1H, CONH-), 11,80 (melebar,
tH, C,OH) dan 11,22 (s, 1H, ¢-OH). C
NMR (DMSO-ds, 500 MHz) & (ppm): 115,74
(Cy dan Cy), 117,32 (C)), 118,76 (C,), 128,67
(Co), 133,84 (C.), 158,99 (Cy), 164,71 (C)),
119,06 (Cs), 130,36 (Cg), 134,05 (Cy), 156,51
(Cy), 121,29 (C,) dan 146,25 (Cy).

Struktur senyawa yang disintesis dapat
dilihat pada gambar 2, sedangkan data UV,
titik leleh dan persentase hasil sintesis disajikan
pada tabel 1.

hidroksi pada turunan benzaldehid yang
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R R
e NH i @ | H H H
\N/ 2 Ceo /N%
H N" e Ra cl H
H
OH OH fl H CH(CH3), H
Salisilhidrazida N-benzilidensalisilhidazida IV  OH H Br
Gambar 2. Struktur senyawa hasil sintesis
Tabel 1. Data UViA,g), Titik Ieleh dan Persentase Hasil Sintesis
Me-sal Sal.hidrazida I 11 Ii1 v
uv 237 nm 233nm 226 nm 237 nm 227 nm 243 nm
(1,321) {1,010) (1,021) {1,068) (1,034) (0,983)
306 nm 300 nm 301 nm 306 nm 306 nm 291 nm
(0,645) (0,633) (2,015) (2,012} (1,941) (1,227
313 om 317 nm 317 nm 340 nm
{(1,963) (2,107) (2,063) (1,086)
TL (°C) 147-149 238-240 239-241 229:231 245-247
% Hasil - 83% 86% 91% 93% 91%
Berdasarkan hasil penelitian pada Tabel 1 digunakan untuk sintesis furunan
substituen 4-kloro; 4- isopropil dan 5-bromo-2- salisilhidrazida tidak banyak berpengaruh

terhadap persentase hasil sintesis.
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~ Salhidrazida  I1(H) 11@&C) 11 (4CH(CH,)), IV (2-OH, 5-Br)

e T
~ Amida: C=O 1647 1629 1657 1655 1635

CN 1586 1561 1556 1599 1557

N-H 3270 3240 3252 3257 3297
"Amina -NH, 3320
~ Aromatis: C,,,H 3055 3069 3029 3049 3071
(cincin A) C=C 1485 1457 1457 1457 1455
Imina: C=N " 1612 1628 1630 1613
"CH imina 2854 2854 2867 2862
e e
“Subst orto 78l 749 750 747 ' 748
“Subst para . -~ 857 828 ' B
B 2 ) )
Trisubst ' ' o o 888
T T R
CCl/CBr 823 818

Senyawa (2) disintesis dari metil salisilat
yang dicampur dengan hidrazin hidrac pada
suhu kamar, kemudian reaksi dilanjutkan di
bawah iradiasi gelombang mikro hingga di-
peroleh hasil sebesar 81%. Perubahan gugus -
COOQCH; -CONHNH, ridak
mempengaruhi serapan UV, karena senyawa
(2) menunjukkan A, pada 233 dan 300 nm,
mirip dengan metil salisilat yang memberikan
Amx pada 237 dan 306 nm. Perubahan gugus

tersebut hanva menurunkan absor-bansinya,

menjadi

disebabkan keelektronegatifan atom Nitrogen
lebih  rendah dibandingkan atom Karbon.
Pembentukan gugus hidrazida teramati pada
spektra IR yaitu adanya pita ulur pada 3320

dan 3270 cm! yang berasal dari NH/NH, dan
pita ulur yang kuat pada 1647 cm™ dari karbon-
il amida, seperti pada tabel 2. Spektrum 'H-
NMR menunjukkan singlet pada 8 4,65 dan
10,06 dari proton NH; dan NH. Adanya kar-
bonil amida teramati pada & 167,98 spektrum
PCNMR. Keempat proton dari inti benzena
muncul sebagai multiplet pada & antara 6,95
sampai 7,89. Keenam atom karbon (CCy)
memberikan sinyal berturutturut pada 8
117,30; 154,99, 115,99; 133,87; 119,05 dan
127,29. Rumus strukeur dan data ' HNMR
(500 MHz); & (ppm), ] (Hz) senyawa hasil
sintesis dapat dilihat pada gambar 3. dan tabel

R, R Ra

[ H H H

Il H Cl H

n H CH(CHi), H
OH H Br

N-benzilidensalisilhidazida
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7.52
o 7.77
& n
B Y
H | 7.77
8.0 Hi
OHs 35 8.36
5350 6.81
(¢]
il
C. N~ N"\‘C
H I 7.80
g.0 H
OHg 35 8.78

Br

Gambar 3. Struktur senyawa hasil sintesis berdasarkan data ' H-NMR (500 MH:z); 8 ppm), J (Hz)

Tabel 3. Data ' H-INMR (500 MHz); 8 (ppm), J (Hz) Senvawa Hasil”Sintesis

Sal.hidrazida I (H) IL (4-C1) 1 (4- IV (ZOH; 5-
CH(CH,), Br)
-NH, 4,65 ppm (1H,
melebar) ,
ArH3 6,85 ppm (1H, 6,95 ppm (IH, 6,95 ppm (1H, 6,95 ppm (1H, 6,95 ppm (1H,
tdd; ],=5,4Hz,  4;],=7,8Hz)  d;],=6,3Hz) d;7,-84H2)  d;],=7,1 Ha)
J:=1,3 Hz)
ArH5 6,89 ppm (1H, 6,98 ppm (I1H, 6,98 ppm (IH, 6,97 ppm (IH, 6,98 ppm (1H,
d,dd; J,=7,8Hz, d; J,=8,4 Hz) d; J,=7,7Hz) d; J;=5,1Hz) d; J,=7,8 Hz)
J,=1,3 Hz)
ArH4  736ppm (1H, 7,43ppm (IH, 7,44ppm (1H, 7,44ppm (1H, 7,46 ppm (1H,
t,dd; J,=54Hz, tdd;],=84Hz) tdd;],=5,6Hz, £]=50Hz  d:],=1,3 Ho)
=13 H: & J=14Hz &
1,95Hz) 1,95 Hz)
ArH6 7,79 ppm (I1H, 7,89 ppm (1H, 7,87 ppm (I1H, 7,89 ppm (1H, 7,88 ppm (1H,
d,dd; J:=7,8Hz,  &;],=7,8Hz)  d;],=84Hz)  &;],=7,8Hz)  d,dd;}=7,8Hz,
J=1,3 Hz} }.=1,3 Hz)
ArH3’ 7,46 ppm (3H, 7,54 ppm 2H, 7,35 ppm (2H, 6,91 ppm (1H,
tdd; J,=5,8Hz, & ],=84Hz)  d&;),=7.8Hz)  d:],=9,1 Hz)
g PP,
Ar-H4’ 7,43 ppm (1H,
d; J,=2,6 Hz)
ArH2’ 7,75 ppm (2H, 7,77 ppm (2H, 7,67 ppm (2H,
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salisithidrazida (3a-d) berasal dari reaksi antara
senyawa (2) dengan benzaldehid tersubstitusi
melalui reaksi kondensasi. Gugus N-benziliden
(2%
akibatkan pada senyawa (3a-d) timbul A,,, baru
313 - 340 nm. Adanya gugus N-
benziliden menyebabkan hilangnya pita NH,,

terkonyugasi dengan senyawa meng-

antara

sebaliknya muncul pita serapan baru pada 1612
- 1630 em” berasal dari gugus C=N dan 2854
- 2867 cm" dari NH imina. Pada spektra 'H-
NMR signal NH; pada & 4,65 hilang dan mun-
cul sinyal singlet baru pada 8§ 8,47 - 8,64 be-
rasal dari proron imina. Adanya atom karbon
imina juga teramati pada spektrum.

Pada senyawa (3a) cincin benzena pada
gugus N-benziliden tidak tersubstitusi, oleh
karena itu kelima proton benzenocid mem-
berikan dua buah sinyal pada & 7,46 {triplet)
dan 7,75 (doublet). Keenam atom karbon dari
benzena (C-Cy) menunjukkan empat buah
sinyal pada & 128,63; 128,93; 134,13; dan
130,36.

Adanya gugus N4{4-klorobenziliden} pada
senyawa (3b) menvyebabkan terbentuk dua
doublet pada § 7,54 dan 7,77 yang berasal dari
empat proton dari inti benzena. Keenam atom
karbon dari benzena (C,-Cg¢) menunjukkan
empat buah sinyal pada & 128,89; 129,02;

51

ArH6' d;1,=84Hz)  &)=84Hz)  &),=7,.8 H») 7,79 ppm (1H,
d; };=2,6 Hz)
'N=CH 847ppm 845 ppm 8,43 ppm 8,64 ppm
(1H,s) {1H,s) {1H,s) {(1H,5)
CONH 10,06 ppm (1H, 11,85 ppm 11,89 ppm 11,88 ppm 12,09 ppm
melebar) (IH, melebar)  (1H, melebar)  (IH, melebar)  (1H, melebar)
C2OH  1248ppm(lH, 11,78 ppm 11,80 ppm  11,75ppm
melebar) (1H, melebar}  (1H, melebar)  (1H, melebar)
C2-OH 11,22 ppm
{1H, s)
'CH(CH,), 1,22 ppm(6H, a
d; ] =7,1 Hz)
CH(CH;), 2,93 ppm (1H,
t;J =4,5 Hz)
Pembentukan turunan N-benziliden- 133,11 dan 134,74. Nilai yang terakhir berasal

dari C-CL.

Pada spektrum 'H-NMR dari senyawa
(3¢) terdapat sinyal pada & 1,22 (doublet); 2,93
(multiplet); 7,35 (doublet) dan 7,67 (doublet)
yang berasal dari pugus -CH(CH,); tersubsti-
tusi pada posisi para. Keenam atom karbon
dari benzena (C;~Cgs) menunjukkan empat
buah sinyal pada 6 126,91; 128,54; 131,82 dan
150,98. Nilai yang terakhir berasal dari C-
CH(CH,),.
Penambahan substituen -Br (pada Cs)
-OH Cy)
ditunjukkan oleh adanya riga buah proton
dalam bentuk doublet pada & 6,91 ppm, 7,43

ppm, dan 7,79 ppm; serta timbulnya sinyal

dan {pada cincin  benzena

baru pada § 11,22 ppm (singlet, melebar) dari
gugus C,-OH. Juga dapat teramati pada
spektrum "CNMR yaire  ditunjukkan oleh
sinval pada 8 156,51 (Cy) dan 119,06 (Cs).
Adanya -OH  juga
terjadinya pergeseran batokromik yaitu timbul

gugus menyebabkan
Ame pada 340 nm. Rumus strukeur dan data
BCNMR (500 MHz); § {(ppm), J (Hz) senyawa
hasil sintesis dapat dilihat pada gambar 4. dan
tabel 4.
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R1 RZ R3
i H H
" Cl H
M H CH{CHi), H
) OH H Br
N-benzilidensalisilhidazida
1289 ﬁ
1214 C\N/NH2
11§$3H
133.5 159.4
' OH
117.8
188 ol
128.8
129.2 131.0
1289 ” N 1337
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1 .
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1" OH
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150.4
1335
"7 g OH

Gambar 4. Strukeur senvawa hasil sintesis berdasarkan data “C-NMR (500 MHz); 8 (ppm), J{Hz)
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Tabel 4. Data "C-NMR (500 MHz); & (ppm), J(Hz) Senyawa Hasil Sintesis

Sal.hidrazida I n 11 v
ppm c ppm C  ppm C ppm  C ppm C
114,38 C3 11599 C3 11609 C3 11592 C3 11574 C3
C3
117,35 Gl 11730 C1 0 11727 C1 11730 C1 11732 Cl
118,69 C5 11905 C5 11903 C5 11898 C5 11876 C5
127,11 C6 12729 C6 12872 C6 12740 C6 12867 C6
133,46 C4 13387 C4 13387 C4 13383 C4 133,84 C4
159,65 C2 15499 C2 15886 C2 159,06 C2 15899 (2
167,98 C7 16477 C7 16471 C7T 16473 C7 16471 C7T
12863 C3 12889 C3 12691 C3%
C-5 C5 C5’
12893 C2° 12902 C2 12854 C2° 13036 C&
Ce6’ C6’ C6'
13036 C4' 13474 C4 15098 C4 13405 C4
134,13 C1' 133,11 C1U 131,82 CI' 121,29 CTU
14869 C7 147,29 C7T 14877 C7 14625 CT7T
23,70  CH, 15651 C?7'
3345 CH 11906 C5
KESIMPULAN Harga Rf pada KLT dan titik leleh antara satu

Berdasarkan hasil penelitian yang telah
dilakukan, dapat disimpulkan bahwa sintesis
turunan  benzohidrazida,

salisilhidrazida;
salisilhidrazida, N-(4-kloroben ziliden)-
salisilhidrazida;  NA4-isopropilben  ziliden)-
salisilhidrazida dan NA5-bromo-2-
hidroksibenziliden)salisilhidrazida, dapat dil-

akukan melalui

beberapa vaitu

N-benziliden-

senyawa

iradiasi gelombang mikro

dengan persentase hasil sintesis berturutturut

sebesar - 83%, 86%, 91%, 93%, dan 91%.

53

senyawa dengan senyawa lain berbeda. Hasil
analisis spektra UV, IR, HINMR dan CNMR
menunjukkan senyawa yang disintesis adalah
sesuai dengan karakteristik struktur masing

masing.
SARAN

Penelitian  dapat  dilanjutkan  dengan
melakukan uji farmakologi pada senyawa yang

telah disintesis.
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