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ABSTRACT

SYNTHESIS, CHARACTERIZATION, AND ANTIBACTERIAL
ACTIVITY TEST OF BUTYLTIN(IV) DI-3-AMINOBENZOATE AND
DIBUTYLTIN(IV) DI-4-AMINOBENZOATE TO BACTERIA
Bacillus subtilis AND Pseudomonas aeruginosa

By

HANI MARYULI

Bacteria are one of the most frequent contributors to infectious diseases in
Indonesia. Various attempts are continued to be done, including by doing the
research and development associated with metal-based medicine as an
antibacterial agent, for instance organotin(lV) aminobenzoate complex.
Furthermore, the goals of this research were to get the dibutyltin(IV) di-3-
aminobenzoate dan dibutyltin(IV) di-4-aminobenzoate and to examine the
effectivity of both compounds. In this research, the synthesis by reacting the
dibutyltin(IV) oxide as a precursor with aminobenzoate acid ligands has been
done successfully.. Afterwards, the synthesized compounds were characterized
using IR spectrophotometer, UV-Vis spectrophotometer, *H and *C-NMR
spectrometer as well as microelemental analyzers. The synthesized compounds
produced brownish yellow-coloured and white-coloured powders with a
consecutive yield percent value of 89,26 and 96,48 %. respectively. The
subsequent synthesis of the compounds was conducted antibacterial test. The
result of antibacterial activity test showed that the best antibacterial activity to the
Bacillus subtilis and Pseudomonas aeruginosa was only shown by the
dibutyltimah (IV) di-3-aminobenzoate compound with a concentration of 250
ppm and results in the dilution test the dibutyltin (IV) di-3-aminobenzoate
compound had the best antibacterial activity at volume 2,0 mL to Bacillus subtilis
and 2.5 mL to Pseudomonas aeruginosa.

Keywords: dibutyltin (IV) di-3-aminobenzoate, dibutyltin (1V) di-4-
aminobenzoate, antibacterial, Bacillus subtilis,
Pseudomonas aeruginosa
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Bakteri merupakan salah satu kontributor penyebab penyakit infeksi yang paling
sering terjadi di Indonesia. Berbagai upaya terus dilakukan untuk menanganinya,
termasuk salah satunya dengan melakukan penelitian terhadap obat-obatan
potensial berbasis logam sebagai agen antibakteri seperti senyawa kompleks
organotimah(I\VV) aminobenzoat. Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis
senyawa  dibutiltimah(lV) di-3-aminobenzoat dan dibutiltimah(lV) di-4-
aminobenzoat serta menguji aktivitas antibakteri kedua senyawa tersebut.
Penelitian ini dilakukan dengan cara mereaksikan senyawa dibutiltimah(IV)
oksida dengan asam 3-aminobenzoat dan asam 4-aminobenzoat. Senyawa hasil
sintesis dikarakterisasi menggunakan spektrofotometer IR, UV-Vis, spektrometer
'H dan *C-NMR serta analisis mikroelementer. Produk hasil sintesis berturut-
turut berupa serbuk berwarna kuning kecokelatan dan serbuk berwarna putih
dengan nilai persen rendemen berturut-turut sebesar 89,26 % dan 96,48 %.
Senyawa hasil sintesis selanjutnya digunakan untuk diuji aktivitas antibakterinya.
Hasil uji aktivitas antibakteri menggunakan metode difusi diperoleh hasil bahwa
aktivitas antibakteri terbaik terhadap bakteri Bacillus subtilis dan Pseudomonas
aeruginosa hanya ditunjukkan oleh senyawa dibutiltimah(lV) di-3-aminobenzoat
dengan konsentrasi 250 ppm serta pada hasil uji dilusi senyawa dibutiltimah(IV)
di-3-aminobenzoat memiliki aktivitas antibakteri terbaik pada volume 2,0 mL
terhadap bakteri Bacillus subtilis dan 2,5 mL terhadap bakteri Pseudomonas
aeruginosa.

Kata Kunci : dibutiltimah(IV) di-3-aminobenzoat, dibutiltimah(IV)
di-4-aminobenzoat, antibakteri, Bacillus subtilis,
Pseudomonas aeruginosa
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l. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Bakteri merupakan salah satu kontributor penyebab penyakit infeksi yang paling
sering terjadi di Indonesia. Meskipun tidak semua bakteri dapat menyebabkan
penyakit atau berbahaya bagi manusia, akan tetapi kerusakan yang ditimbulkan
oleh paparan bakteri penyebab penyakit cukup besar. Salah satu cara bakteri
penyebab penyakit menginfeksi manusia adalah dengan menyerang tanaman
seperti sayuran, buah-buahan dan sebagainya yang apabila dikonsumsi oleh

manusia dapat menimbulkan penyakit (Irianto, 2007).

Bakteri Bacillus subtilis dan Pseudomonas aeruginosa merupakan contoh jenis
bakteri yang dapat menyebabkan terjadinya infeksi (Nursal dkk., 2006). Bakteri
B. subtilis merupakan bakteri yang sering digunakan sebagai indikator terhadap
kontaminasi makanan karena ketahanannya dalam mempertahankan diri dengan
terbungkus oleh spora yang tahan terhadap suhu tinggi (Jawetz, dkk., 1996).
Bakteri B. subtilis dapat tumbuh pada kondisi aerob dan anaerob, serta mampu
mendegradasi xylan dan karbohidrat (Cowan and Steel, 1973). Bakteri P.
aeruginosa merupakan bakteri yang bersifat saprofit dan tersebar luas di alam
seperti di tanah, air, tumbuhan dan hewan bahkan manusia. Bakteri P. aeruginosa
memiliki kemampuan untuk bertahan hidup pada kondisi lingkungan yang ekstrim

dan dalam jangka waktu yang lama pada permukaan tubuh (Jawetz, dkk., 2005).



Masalah yang disebabkan oleh paparan bakteri berbahaya harus mendapatkan
perhatian serius, karena kerugian yang ditimbulkan bukan hanya dari segi
kesehatan tapi juga dari segi ekonomi. Salah satu cara yang telah dilakukan untuk
menghambat paparan bakteri pada makhluk hidup adalah dengan membuat suatu
bahan atau zat antibakteri dan penelitian mengenai zat antibakteri terus

dikembangkan hingga saat ini (Irianto, 2007).

Zat antibakteri adalah zat atau bahan kimia yang dapat membunuh atau
menghambat aktivitas mikroorganisme. Zat antibakteri secara umum digolongkan
berdasarkan cara kerja, spektrum kerja, dan daya bunuh terhadap bakteri.
Penghambatan terhadap pertumbuhan bakteri oleh zat antibakteri dapat dilakukan
dengan mekanisme berupa perusakan dinding sel dengan cara menghambat
pembentukannya atau mengubahnya setelah terbentuk, kemudian perubahan
permeabilitas membran sitoplasma menyebabkan keluarnya bahan makanan dari
dalam sel, penghambatan kerja enzim, dan penghambatan sintesis asam nukleat
dan protein. Zat antibakteri biasanya diproduksi dapat berupa desinfektan,

antiseptik, senyawa penstabil, dan sebagainya (Pelczar and Chan, 1986).

Permasalahan yang terjadi adalah zat antibakteri yang selama ini digunakan dapat
menyebabkan resistensi bakteri terhadap zat tersebut apabila digunakan terus-
menerus dan berulang-ulang. Resistensi bakteri terhadap senyawa antibakteri
merupakan masalah yang serius di bidang kesehatan dan telah menjadi perhatian
masyarakat global. Oleh karena itu, penelitian mengenai senyawa yang dapat

digunakan sebagai antibakteri menjadi hal yang penting dan terus dilakukan.



Dari beberapa penelitian yang pernah dilakukan, diketahui bahwa senyawa
organotimah(l1V) menunjukkan sifat sebagai antimikroorganisme dan dapat
berfungsi sebagai antifungi serta antimikroba, sehingga senyawa organotimah(IV)

diperkirakan dapat menjadi solusi sebagai zat antibakteri (Bonire et al., 1998).

Senyawa organotimah(1V) adalah senyawa yang memiliki aktivitas biologi yang
kuat. Aktivitas biologi ini ditentukan oleh jumlah dan gugus organik yang terikat
pada atom pusat Sn. Sementara ligan yang terikat pada senyawa organotimah(IV)
berperan penting karena dapat meningkatkan kereaktifan dalam berbagai uji
biologis. Senyawa organotimah karboksilat diberikan perhatian khusus karena
senyawa ini memiliki aktivitas biologi yang kuat dibandingkan senyawa

organotimah lainnya (Mahmood et al., 2003; Pellerito and Nagy, 2002).

Dalam beberapa penelitian, diketahui senyawa organotimah(1V) karboksilat
menunjukkan sifat sebagai antimikroorganisme yang cukup baik, sehingga dapat
berfungsi sebagai antifungi dan antimikroba (Annisa et al., 2017; Hadi et al,
2018). Pada penelitian sebelumnya, Annisa (2017) telah berhasil mensintesis dan
menguji aktivitas antibakteri senyawa difeniltimah(1V) di-3-klorobenzoat dan
trifeniltimah(1V) 3-klorobenzoat terhadap bakteri gram negatif Pseudomonas
aeruginosa dan gram positif Bacillus subtilis, dan diperoleh efisiensi inhibisi
tertinggi sebesar 0,005 % terhadap bakteri B. subtilis dan 0,004% terhadap bakteri
P. aeruginosa pada konsentrasi yang sama sebanyak 200 mg/L. Kemudian
berdasarkan penelitian tersebut, senyawa trifeniltimah(1V) 3-klorobenzoat
memiliki aktivitas antibakteri efektif terhadap bakteri B. subtilis dan P.

aeruginosa pada kadar 2,5 mg/15 mL. Hadi (2018), juga telah menguji aktivitas



antibakteri dari senyawa difeniltimah(IV) dibenzoat dan trifeniltimah(IV) benzoat
terhadap bakteri B. subtilis dan P.aeruginosa, diperoleh efisiensi inhibisi tertinggi
sebesar 0,004%. Penelitian tersebut menunjukan bahwa kedua senyawa
organotimah tersebut memiliki efektifitas inhibisi tertinggi terhadap bakteri B.

subtilis dan P. aeruginosa pada konsentrasi tertinggi 200 mg/L.

Berdasarkan hasil penelitian di atas, maka penulis telah melakukan sintesis
senyawa dibutiltimah(IV) di-3-aminobenzoat dan dibutiltimah(IV) di-4-
aminobenzoat dengan cara mereaksikan senyawa awal dibutiltimah(1V) oksida
dengan asam benzoat sebagai ligannya dan didukung dengan hasil karakterisasi
menggunakan spektrofotometer UV-VIS, spektrofotometer IR, spektrometer *H
dan *C NMR serta analisis mikroelementer. Senyawa kompleks yang terbentuk
diuji aktivitas antibakterinya ternadap bakteri gram negatif P.aeruginosa dan

bakteri gram positif Bacillus subtilis.

Sintesis senyawa turunan organotimah(1V) benzoat yang dilakukan pada
penelitian ini diharapkan dapat menjadi solusi sebagai antibakteri yang
menunjukkan aktivitas yang baik dalam menghambat atau membunuh suatu

bakteri penyebab penyakit.

B. Tujuan

Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Mensintesis senyawa dibutiltimah(1V) di-3-aminobenzoat dan dibutiltimah(1V)

di-4-aminobenzoat.



2. Mengkarakterisasi senyawa dibutiltimah(IV) di-3-aminobenzoat dan
dibutiltimah(IV) di-4-aminobenzoat menggunakan spektrofotometer UV-Vis,

spektrofotometer IR, spektrometer NMR, dan analisis mikroelementer.

3. Menguji aktivitas antibakteri dari senyawa dibutiltimah(1V) di-3-aminobenzoat
dan dibutiltimah(1V) di-4-aminobenzoat terhadap bakteri gram positif Bacillus
subtilis dan gram negatif P. aeruginosa serta membandingkan aktivitas

antibakterinya dengan drug control streptomycin.

4. Membandingkan aktivitas antibakteri terbaik dari senyawa dibutiltimah(1V) di-

3-aminobenzoat dan dibutiltimah(1V) di-4-aminobenzoat sebagai antibakteri.

C. Manfaat

Hasil penelitian ini diharapkan dapat menambah pengetahuan bagi penulis dan
pembaca, serta meningkatkan perkembangan ilmu pengetahuan khususnya dalam
bidang organologam dan juga memperbanyak jenis dari senyawa organologam

yang bisa digunakan dalam bidang kesehatan khususnya sebagai antibakteri.



1. TINJAUAN PUSTAKA

A. Senyawa Organologam

Senyawa organologam merupakan senyawa yang di dalamnya terdapat minimal
satu atom karbon dari gugus organik yang berikatan langsung dengan logam.
Contohnya adalah senyawa (CsHs) Ti(OCsHy7)3, senyawa tersebut memiliki satu
ikatan langsung antara karbon C dari gugus fenil dengan logam Ti. Senyawa
organologam, dapat dikatakan sebagai jembatan antara kimia organik dan
anorganik berdasarkan bentuk ikatannya. Senyawa organologam memiliki
berbagai aplikasi diantaranya sebagai anti-neoplastik dan anti-tuberkulosis,
penstabil, pengawet kayu, agen anti-biofouling laut, untuk produksi lapisan timah
dioksida pada botol kaca, sebagai bakterisida dan fungisida, sebagai mitisida,
akarisida (membunuh tungau dan kutu), dan sebagai agen anti jamur di cat dan

sebagai katalis (Cotton dan Wilkinson, 2007).

Secara umum, senyawa organologam memiliki atom karbon yang lebih bersifat
elektronegatif dibandingkan logam yang dimilikinya. Adapun senyawa
organologam memiliki kecenderungan untuk membentuk beberapa jenis ikatan

seperti:



a. lkatan ionik

Pada umumnya senyawaan organologam yang relatif sangat elektropositif bersifat
ionik, tidak larut dalam pelarut organik dan sangat reaktif terhadap air dan udara.
Senyawa ini akan terbentuk jika radikal pada logam terikat pada logam dengan
keelektropositifan yang sangat tinggi, contohnya pada logam alkali atau alkali
tanah. Kereaktifan dan kestabilan senyawaan ionik salah satunya ditentukan dari
kestabilan ion karbon. Sebagai contoh misalnya gugus dari senyawa organik

dalam garam-garam seperti (CsHs)2Ca dan (CsHs)sC K™ (Abel et al., 2002).

b. lkatan sigma (—c)

Senyawa organologam dimana sisa organiknya terikat pada suatu logam dengan

ikatan kovalen (walaupun masih ditemukan karakter ioniknya dari senyawa ini)

yang dimiliki oleh kebanyakan logam dengan keelektropositifan yang relatif lebih

rendah dari golongan pertama, berkaitan dengan beberapa faktor berikut:

1. Kemungkinan penggunaan orbital d yang lebih tinggi, seperti pada SiR4 yang
tidak tampak dalam CRa.

2. Kemampuan donor aril atau alkil dengan pasangan elektron bebas.

3. Keasaman lewis sehubungan dengan kulit valensi yang tidak penuh seperti
pada koordinasi tak jenuh ZnRa.

4. Pengaruh perbedaan keelektronegatifan antara ikatan logam-karbon (M-C)

atau karbon-karbon (C-C) (Cotton dan Wilkinson, 2007).

c. lkatan tiga pusat dua elektron
Secara umum, senyawa organologam memiliki jenis ikatan logam pada karbon
yang tidak dapat dijelaskan dalam bentuk ionik ataupun pasangan elektron.

Ikatan tiga pusat dua elektron merupakan ikatan kimia yang kurang elektron,



dimana terdapat tiga atom saling berbagi dua elektron. Kombinasi tiga orbital
atom membentuk satu orbital ikat, satu orbital anti ikat, dan satu orbital non ikat.
Dua elektron berada pada orbital ikat, menghasilkan efek ikatan secara
keseluruhan yang merupakan ikatan kimia yang mengikat tiga atom tersebut.
Sebagai contoh, pada senyawa diborana (B2Hs), BHz3 tidak stabil karena atom
boron dikelilingi oleh enam elektron valensi, sehingga untuk membentuk oktet, ia
berbagi elektron dengan ikatan 2 elektron pada B-H-B. Pada borana, terdapat dua
ikatan berjenis ini: dua atom H menjembatani dua atom B dengan sisa dua atom

H merupakan ikatan B-H yang biasa seperti yang dapat dilihat pada Gambar 1

Gambar 1. Senyawa diboran (B2Hs)

Ikatan ini dapat terjadi pada dua golongan senyawa organologam vyaitu:

1. Senyawa organologam yang terbentuk diantara logam-logam transisi dengan
alkena, alkuna, benzen, dan senyawa organik yang bersifat tak jenuh lainnya.

2. Senyawa organologam yang memiliki gugus-gugus alkil berjembatan

(Zhang et. al., 2016).



B. Timah

Salah satu contoh logam yang dapat membentuk senyawa organologam adalah
timah. Timah dapat membentuk senyawa kompleks dengan ligan karboksilat
melalui ikatan kovalen koordinasi seperti pada senyawa organotimah(1V)
benzoat. Banyaknya kelompok atau gugus organik yang dapat terikat dengan
atom pusat Sn merupakan faktor utama yang mempengaruhi kekuatan

biologisnya (Sirajuddin et al., 2012).

Timah merupakan salah satu unsur yang berlimpah pada kerak bumi. Dalam
sistem periodik unsur, timah merupakan unsur dengan lambang Sn yang terdapat
pada golongan IVA. Senyawaan timah dapat ditemukan di lingkungan dalam
keadaan oksidasi +2 dan +4. Akan tetapi, timah dalam bentuk trivalen cenderung
tidak stabil sehingga senyawa stannous (SnXz) berupa timah bivalen dan senyawa
stannic (SnX4) berupa timah tetravalen merupakan dua jenis timah utama.
Anionik seperti stannite dan stannate tidak larut dalam air dan lebih stabil

dibandingkan kation Sn?* dan Sn®" (Bakirdere, 2013).

Timah menunjukkan kemiripan sifat secara fisika dengan atom Ge dan Pb,
diantaranya memiliki keadaan oksidasi +2 dan +4. Akan tetapi pada senyawa
timah tingkat oksidasi +4 cenderung lebih stabil daripada +2, hal ini dikarenakan
pada tingkat oksidasi +4 timah menggunakan seluruh elektron valensinya yaitu
5s2 5p? dalam ikatan sedangkan pada tingkat oksidasi +2 timah hanya
menggunakan elektron valensi 5p?saja. Sebagai anggota dari golongan IVA,
struktur geometri dari SnCl telah dikarakterisasi yaitu tetrahedral seperti CCla.

Pada suhu ruang, keduanya merupakan cairan tidak berwarna dengan titik didih
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masing-masing 114 dan 77 °C. (pada tekanan atmosfer). Namun di luar keadaan
tersebut, keduanya menunjukkan sifat yang relatif berbeda. Perbedaan ini dapat
dijelaskan karena ukuran atom Sn lebih besar dibandingkan atom C dan adanya
orbital 5d yang dimiliki oleh Sn. Berdasarkan kedua faktor ini, timah memiliki
kemungkinan untuk dapat berikatan lebih (ekstra koordinasi) dengan ligan-
ligannya. Dalam hal ini, timah memiliki fleksibilitas valensi yang lebih besar,
yaitu memiliki bilangan koordinasi lebih dari empat (Cotton dan Wilkinson,

2007).

Selain itu, timah memiliki tiga bentuk alotrop yaitu timah abu-abu (a), timah putih
(B), dan timah rombik (y). Pada suhu ruang, timah lebih stabil sebagai logam
timah putih (Sn-f) dalam bentuk tetragonal, sedangkan pada suhu rendah timah
putih (Sn-B) berubah menjadi timah abu-abu (Sn- o) yang berupa non logam dan
berbentuk intan kubik. Perubahan ini terjadi dengan cepat karena timah
membentuk lapisan oksida film dimana peristiwa ini dikenal sebagai plak hitam

atau timah plague (Davies, 2004).

C. Senyawa Organotimah

Senyawa organotimah merupakan suatu senyawa yang mengandung minimal satu
ikatan kovalen karbon dengan timah (C-Sn). Senyawa organotimah dapat
diklasifikasikan sebagai mono- organotimah (1V), di- organotimah (1V), tri-
organotimah (1V), dan tetra- organotimah (IV), tergantung pada jumlah gugus
alkil (R) atau aril (Ar) yang terikat. Anion yang terikat (X) biasanya adalah

klorida, fluorida, oksida, hidroksida, suatu karboksilat atau suatu tiolat. lkatan
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Sn-X memiliki derajat ionik yang bergantung pada anion (X) dan alkil (R)

(Davies, 2004).

Aplikasi senyawa organotimah diantaranya sebagai penstabil dalam produksi
plastik, pestisida dalam pertanian, katalis, pelapis kaca, penstabil polivinil klorida,
antikanker dan antitumor, antifouling agents pada cat, antimikroba dan antifungi.
Aplikasi komersial organotimah sebagai penstabil PVC dikenalkan pada tahun
1940. Gugus organik yang paling umum berikatan dengan timah adalah gugus

metil, butil, oktil, fenil, dan sikloheksil (Davies, 2004).

Berdasarkan sifat fisika dan kimianya, senyawa organotimah merupakan suatu
monomer yang dapat membentuk makromolekul stabil, padat (metiltimah,
feniltimah, dan dimetiltimah), serta cairan (butiltimah) yang sangat mudah
menguap, mudah menyublim, dan tidak berwarna juga bersifat stabil terhadap
hidrolisis dan oksidasi. Atom halogen yang terdapat pada senyawa organotimah
mudah lepas dan berikatan dengan senyawa yang mengandung atom dari
golongan IA atau golongan I1A dalam sistem periodik unsur, atas dasar hal
tersebut senyawa-senyawa turunan organotimah dapat disintesis meskipun

kekuatan ikatannya beragam (Greenwood and Earshaw,1990).

Kecenderungan terhidrolisis dari senyawa organotimah lebih lemah dibandingkan
senyawa yang terkait dengan logam Si atau Ge dan ikatan Sn-O. Senyawa
organotimah tahan terhadap hidrolisis atau oksidasi pada kondisi normal
walaupun dibakar menjadi SnO2, CO2 dan H20. Faktor yang mempengaruhi

kemudahan putusnya ikatan antara Sn-C oleh suatu halogen atau reagen lainnya
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bervariasi berdasarkan gugus organiknya dan meningkat dengan urutan sebagai
berikut:
Butil (Paling stabil) < propil < etil < metil < fenil < benzil < alil < CH2CN <<

CH,COOR (Paling tidak stabil) (Alama et al., 2009).

Adapun jenis-jenis senyawa organotimah adalah sebagai berikut:

1.  Senyawa Organotimah Halida

Senyawa organotimah halida pada umumnya merupakan padatan kristal dan
sangat reaktif. Senyawaan ini memiliki rumus umum RnSnXa-n (n = 1-3; X = Cl,
Br,I) Organotimah halida ini dapat disintesis secara langsung melalui logam
timah, Sn(ll) atau Sn(1V) dengan alkil halida yang reaktif. Metode ini secara luas
digunakan untuk pembuatan dialkiltimah dihalida. Metode lain yang sering
digunakan untuk pembuatan organotimah halida adalah reaksi disproporsionasi
tetraalkiltimah dangan timah(1V) klorida. Caranya adalah dengan mengubah

perbandingan material awal, seperti ditunjukkan pada persamaan reaksi berikut :

3 RaSn + SnCls — 4 RsSnCl (1)

RaSn +SnCla  — > 2 R2SnCl2 @)

2. Senyawa Organotimah Hidroksida dan Oksida

Produk kompleks yang diperoleh melalui hidrolisis dari dialkiltimah halida,
R2SnXz atau trialkiltimah halida , R3SnX, merupakan rute utama pada
trialkiltimah oksida dan trialkiltimah hidroksida. Reaksinya adalah sebagai

berikut:
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OH

Rgsnx—’stn—>XR28nOSn52X—> XR2SnOSNR,0OH— R,Sn0O atau R3SnOH
X

(Wilkinson,2007) 3)

3. Senyawa Organotimah Karboksilat

Organotimah karboksilat merupakan bagian dari organotimah yang mendapat
perhatian khusus karena penemuan potensi aplikasi dari senyawa organotimah
karboksilat dan turunnya untuk berbagai uji biologis sudah semakin mendunia.
Senyawa organotimah karboksilat pada umumnya dapat disintesis melalui dua
cara yaitu dari organotimah oksida atau organotimah hidroksidanya dengan asam
karboksilat dan dari organotimah halidanya dengan garam karboksilat. Metode
yang biasa digunakan untuk sintesis organotimah karboksilat adalah dengan

menggunakan organotimah halida sebagai material awal.

Reaksi esterifikasi dari asam karboksilat dengan organotimah oksida atau
hidroksida dilakukan melalui dehidrasi azeotropik dari reaktan dalam toluena,

seperti ditunjukkan pada reaksi berikut :

RsSnOH + R°’COOH — R3Sn(OOCR”) + H,0 (4)

R,SN(OH)2 + 2 R>°COOH — > R,Sn(OOCR’)z+ H,0 (5)

Metode sintesis senyawaan organotimah yang telah dikenal secara luas biasanya
menggunakan senyawa SnCls dan triorganotimah sebagai bahan awal (starting
material). Metode pembuatan senyawa organotimah selalu terdiri dari dua tahap,
yang pertama membuat ikatan langsung timah-karbon pada senyawa seperti R4Sn.

Tahap kedua adalah koproporsinasi, senyawa R4Sn direaksikan dengan timah
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klorida untuk memproduksi senyawa dari jenis R3SnCl, R2SnCl, dan RSnCls.
Turunan lainnya dihasilkan dari reaksi lanjut senyawa klorida tersebut.

Salah satu contoh ligan yang dapat digunakan untuk menghasilkan kompleks
organotimah(lV) adalah asam 3-aminobenzoat dan asam 4-aminobenzoat. Asam
3-aminobenzoat atau lebih dikenal dengan istilah meta-aminobenzoic acid
(MABA) merupakan serbuk berwarna putih kecoklatan dengan rumus kimia (m-
NH2CsHsCOOH), titik leleh 137 °C, memiliki berat molekul 137,14 gram/mol,
sedikit larut di air tapi larut baik dalam pelarut organik seperti aseton, alkohol

panas, kloroform dan eter.

Asam 4-aminobenzoat dikenal dengan para-aminobenzoic acid (PABA)
merupakan serbuk putih keabu-abuan, titik leleh 187-189 °C, densitas 1,374
gr/mL pada suhu 25 °C, memiliki berat molekul 137,14 gram/mol dan digunakan
sebagai biopestisida, agen sunscreen dan sintesis warna azo (Sigma-Aldrich,

2014).

HO—C
Il
HO—C

NH>
NH»

(@) (b)

Gambar 2.  Struktur (a) asam 3-aminobenzoat dan (b) asam 4-aminobenzoat.
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D. Aplikasi Senyawa Organotimah

Senyawa organotimah memiliki aplikasi yang luas dalam kehidupan sehari-hari.
Penggunaan timah kurang lebih 25.000 ton per tahun untuk berbagai aplikasi
organotimah. Aplikasi senyawa organotimah dalam industri antara lain sebagai
senyawa penstabil polivinilklorida untuk mengurangi degradasi dari
polivinilklorida tersebut, pestisida nonsistematik, katalis, antioksidan, antifouling
agents dalam cat, penstabil pada plastik dan karet sintetik, penstabil untuk parfum
dan berbagai macam peralatan yang berhubungan dengan medis dan gigi

(Pellerito and Nagy, 2002).

Senyawa organotimah yang paling umum digunakan sebagai katalis dalam
sintesis kimia yaitu katalis mono-organotimah dan di-organotimah. Senyawa
organotimah juga digunakan sebagai biosida (senyawa yang mudah terdegradasi),
dan sebagai pestisida yang pertama kali diperkenalkan yaitu dari senyawa
trifeniltimah asetat pada akhir tahun 1950-an. Kegunaan yang utama dari
agrokimia senyawa organotimah karena senyawa ini relatif memiliki fitotoksisitas
yang rendah dan terdegradasi secara alami dengan cepat sehingga residunya tidak

berbahaya bagi lingkungan (Cotton dan Wilkinson, 2007).

E. Analisis Senyawa Dibutiltimah(1V) di-3-aminobenzoat dan
Dibutiltimah(IV) di-4-amoinobenzoat

Pada penelitian ini untuk meyakinkan senyawa dibutiltimah(1V) di-3-
aminobenzoat dan dibutiltimah(1V) di-4-aminobenzoat yang disintesis telah benar

terbentuk dengan baik maka perlu dilakukan pengujian kualitatif dengan
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spektrofotometer IR, spektrofotometer UV-Vis, dan spektrometer NMR dan
analisis mikroelementer untuk mengetahui tingkat kemurniannya. Penjabaran

alat-alat instrumentasi yang digunakan adalah sebagai berikut:

1.  Analisis dengan Spektrofotometer IR

Spektrofotometri IR (infrared) merupakan suatu metode yang digunakan untuk
mengamati interaksi molekul dengan radiasi elektromagnetik yang berada pada
daerah panjang gelombang 0,75-1000 um atau pada bilangan gelombang 13000-
10 cm™* menggunakan alat yang disebut spektrofotometer. Setiap senyawa yang
memiliki ikatan kovalen, baik senyawa organik, anorganik, maupun organologam
akan menyerap berbagai frekuensi radiasi elektromagnetik dalam daerah spektrum
inframerah sehingga atom-atom yang berikatan dalam molekul tidak tinggal diam
tetapi bervibrasi secara kontinyu. Pada spektrofotometri IR (infrared) atau
inframerah, spektrum untuk penentuan struktur senyawa organik biasanya pada
bilangan gelombang antara 650 - 4.000 cm™ (15,4 — 2,5 um). Daerah di bawah
frekuensi 650 cm™ dinamakan inframerah jauh dan daerah di atas frekuensi 4.000
cmt dinamakan inframerah dekat. Letak puncak serapan umumnya digunakan

satuan bilangan gelombang (cm™) dan hanya sebagian kecil.

Dalam sintesis suatu senyawa organotimah(1V) karboksilat, monitoring jalannya
reaksi dapat dilihat dari perubahan spektrum IR dari senyawa awal, ligan dan
senyawa akhir. Daerah yang menjadi fokus perhatian dalam spektrumnya adalah
munculnya puncak karbonil dari senyawa akhir yang menunjukkan telah

terjadinya reaksi dari senyawa awal dengan ligan asam karboksilat.
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Tabel 1. Serapan karakteristik IR untuk asam karboksilat

Tipe Getaran Daerah Frekuensi
(cm™)
Uluran O-H 2860 — 3300
Uluran C=0 1700 — 1725
Uluran C-O 1210 - 1330
Tekukan O-H 1300 — 1440

Tekukan O-H dimer  ~925

(Fessenden dan Fessenden, 1986)

2. Analisis dengan Spektrofotometer UV-Vis

Karakterisasi dengan spektrofotometer UV ditujukan untuk mengetahui
pergeseran serapan panjang gelombang akibat pergantian kromofor yang terikat
pada logam dan ligan. Pada spektrofotometri UV-Vis, senyawa yang dianalisis
akan mengalami transisi elektronik sebagai akibat penyerapan radiasi sinar UV
dan sinar tampak oleh senyawa yang dianalisis. Transisi tersebut pada umumnya
antara orbital ikatan atau pasangan elektron bebas dan orbital anti ikatan. Panjang
gelombang serapan merupakan ukuran perbedaan tingkat-tingkat energi dari
orbital-orbital. Agar elektron dalam ikatan sigma tereksitasi maka diperlukan
energi paling tinggi dan akan memberikan serapan pada 120-200 nm (1 nm = 10
cm =10 A). Daerah ini dikenal sebagai daerah ultraviolet hampa, karena pada
pengukuran tidak boleh ada udara, sehingga sukar dilakukan dan relatif tidak
banyak memberikan keterangan untuk penentuan struktur. Serapan di atas 200
nm pada spektrofotometer UV-Vis merupakan daerah eksitasi elektron dari orbital
p, d, dan orbital & terutama sistem © terkonjugasi yang mudah pengukurannya dan

spektrumnya memberikan banyak keterangan. Kegunaan spektrofotometer UV-
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Vis ini terletak pada kemampuannya mengukur jumlah ikatan rangkap atau
konjugasi aromatik di dalam suatu molekul. Letak serapan dapat dipengaruhi oleh
subtituen dan terutama yang berhubungan dengan subtituen yang menimbulkan
pergeseran dalam diena terkonjugasi dari senyawa karbonil (Sudjadi, 1985).
Elektron pada ikatan kovalen tunggal terikat dengan kuat dan diperlukan radiasi
berenergi tinggi atau panjang gelombang yang pendek untuk eksitasinya. Hal ini
berarti suatu elektron dalam orbital ikatan (bonding) dieksitasikan ke orbital
antiikatan. Transisi elektronik dapat terjadi dari subtingkat apa saja dari keadaan

dasar ke subtingkat apa saja dari keadaan eksitasi seperti pada Gambar 4.

} subtingkat

AE,

—_— } subtingkat

Gambar 3. Skema transisi elektronik dari tingkat energi rendah ke tingkat energi
yang lebih tinggi (Sudjadi, 1985).

3. Analisis Spektrometer 'H-NMR dan *C-NMR

Spektrometer NMR atau spektrometer resonansi magnet inti merupakan jenis
spektrometer yang berhubungan dengan sifat magnet dari inti atom. Spektrometer
NMR terdiri dari dua jenis yaitu spektrometer *H-NMR dan **C-NMR. Dari
spektrum *H-NMR, akan didapat informasi beberapa jenis lingkungan hidrogen

dalam molekul, dan jumlah atom hidrogen yang ada pada atom karbon tetangga
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(Sudjadi,1985). Pada spektrum *C-NMR dapat diketahui keadaan lingkungan
atom karbon tetangga, apakah dalam bentuk atom primer, sekunder, tersier, atau
kuarterner. Spektrometer NMR yang menganalisis inti dari atom-atom akan
mengalami efek dari medan magnet kecil pada lingkungan di dekatnya. Saat
medan magnet lokal dalam atom berlawanan dengan medan magnet di luarnya,
hal ini dinamakan inti atom tersebut “terperisai”. Inti yang terperisai memiliki
kekuatan medan efektif yang lebih rendah dan beresonansi pada frekuensi yang
lebih rendah. Hal ini menghasilkan setiap jenis inti dalam molekul akan memiliki
frekuensi resonansi yang agak berbeda. Perbedaan ini dinamakan geseran kimia.
Nilai geseran kimia ini memiliki satuan ppm. Nilai geseran kimia dari beberapa

jenis senyawa dengan TMS sebagai titik nol-nya dapat dilihat pada Tabel 2.

Tabel 2. Nilai geseran kimia untuk *H dan **C NMR

Jenis Senyawa H B3C
Alkana 0.5-1.3 5-35
Alkana termonosubstitusi 2-5 25-65
Alkana Terdisubstitusi 3-7 20-75
Nitril - 100-120
Asam 10-13 160-180
Ester - 160-175
R-CH2-NR: 2-3 42-70
R-CH2-SR 2-3 20-40
R-CH2-PR3 2.2-3.2 50-75
R-CH>-OH 3.5-4.5 50-75

(Settle, 1997)



20

4. Analisis Unsur dengan Analisis Mikroelementer

Analisis mikroelementer merupakan salah satu analisis yang dapat digunakan
untuk menentukan kemurnian sampel senyawa organotimah yang disintesis
dengan membandingkan data kadar unsur yang dihasilkan alat dengan data hasil
perhitungan. Unsur yang umum ditentukan adalah karbon (C), hidrogen (H),
nitrogen (N), dan sulfur (S). Alat yang biasanya digunakan untuk tujuan
mikroanalisis ini dikenal sebagai CHNS Microelemental analyzer. Hasil yang
diperoleh dari mikroanalisis ini selanjutnya dibandingkan dengan perhitungan
secara teori. Walaupun hasil yang diperoleh kerap mengalami perbedaan, namun
analisis ini tetap sangat berguna untuk mengetahui kemurnian suatu sampel.
Prinsip dasar dari Analisis mikroelementer yaitu sampel dibakar pada suhu tinggi.
Produk yang dihasilkan dari pembakaran tersebut merupakan gas yang telah
dimurnikan kemudian dipisahkan berdasarkan masing-masing komponen dan
dianalisis dengan detektor yang sesuai. Pada dasarnya, sampel yang diketahui
jenisnya, dapat diperkirakan beratnya dengan menghitung setiap berat unsur yang
diperlukan untuk mencapai nilai kalibrasi terendah atau tertinggi. Senyawa yang
telah disintesis dikatakan murni jika perbedaan hasil yang diperoleh dari
mikroanalisis dibandingkan dengan perhitungan secara teori masih berkisar antara

1-2% (Caprette, 2007).

F. Bakteri

Bakteri merupakan suatu mikroorganisme hidup yang memiliki sel tunggal,

kemudian tidak memiliki klorofil, dan memiliki DNA dan RNA. Bakteri juga
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dapat melakukan metabolisme, tumbuh dan berkembang biak. Sebagian besar
bakteri berukuran sangat kecil sehingga tidak dapat dilihat oleh mata telanjang.
Sel bakteri dapat diliputi oleh lapisan berupa gel yang mudah lepas atau tersusun
sebagai suatu simpai. Bakteri memiliki lapisan terluar yang terdiri dari dua
komponen yaitu dinding sel yang kaku dan membran sitoplasma atau membran
plasma. Di dalamnya terdapat sitoplasma seperti ribosom, mesosom, granula,
vakuola, dan inti sel. Selain itu beberapa bakteri juga mempunyai struktur
tumbuhan lain seperti filamen yang menonjol keluar dari permukaan sel yaitu
flagella yang berfungsi sebagai alat penggerak dan fimbria sebagai alat untuk

melekatkan diri (Gupte, 1990).

Di alam terdapat ribuan jenis bakteri dan setiap jenisnya mempunyai sifat-sifat
yang berbeda. Sebagian besar dari jenis bakteri tersebut tidak berbahaya bagi
manusia, bahkan ada yang sangat bermanfaat bagi kehidupan manusia seperti
bakteri pencernaan, Lactobacillus bulgaricus yang digunakan dalam pembuatan
youghurt, dan lain-lain. Tetapi juga terdapat bakteri yang dapat menyebabkan
penyakit pada manusia (bersifat patogen) seperti Eschericia coli, Salmonella
thypimurium (bakteri gram negatif, Staphylococcus aureus, P. Aeruginosa,dan B.
subtilis (bakteri gram positif) (Alaerts dan Santika, 1984). Klasifikasi bakteri
yang paling banyak dikenal adala bakteri gram positif dan bakteri gram negatif.
Bakteri gram negatif mengandung lipid, lemak atau substansi seperti lemak dalam
persentasi lebih tinggi daripada yang dikandung oleh bakteri gram positif.
Dinding sel bakteri gram negatif lebih tipis dibandingkan dengan bakteri gram
positif. Struktur bakteri gram negatif memiliki membran lapisan luar yang

menyelimuti lapisan tipis peptidoglikan, struktur luar peptidoglikan ini adalah
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lapisan ganda yang mengandung fosfolipid, protein dan lipopolisakarida (LPS).

LPS terletak pada lapisan luar dan merupakan karakteristik bakteri gram negatif.
Sementara sel bakteri gram positif memiliki dinding sel yang terdiri atas lapisan
peptidoglikan yang tebal dimana di dalamnya mengandung senyawa teikoat dan

lipoteikoat (Pelczar and Chan, 1986).

G. Klasifikasi Bakteri

Bakteri dapat diklasifikasikan sebagai berikut:

1.  Bakteri berdasarkan hubunganya dengan manusia

Bakteri ini dapat dikategorikan menjadi 3 golongan, yaitu golongan bakteri
Simbion golongan bakteri ini merupakan bakteri yang dapat saling
menguntungkan terhadap manusia, contohnya kuman yang terdapat dalam saluran
pencernaan yaitu usus besar. Golongan bakteri komensal, yaitu bakteri yang tidak
membahayakan bagi manusia. Bakteri ini merupakan flora normal manusia, dan
golongan bakteri oportunis yaitu bakteri yang membahayakan bagi kehidupan
manusia. Dalam keadaan tertentu bakteri golongan simbion bisa menjadi

oportunis dan kemudian menjadi patogen.

2.  Bakteri berdasarkan bentuknya
Bakteri jenis ini dibagi menjadi 3 yaitu: Bentuk bulat/coccus misalnya
Staphylococcus, bentuk batang/bacil misalnya Esherchia coli, Proteus,

Pseudomonas, bentuk lengkung/spiral misalnya Vibrio sp.



2. Berdasarkan sifat Gram
Bakteri jenis ini dibagi menjadi 2 yaitu: Gram positif dan Gram negatif, dan

dijelaskan sebagai berikut:

1.  Bakteri Gram Negatif

Bakteri gram negatif merupakan bakteri yang bagian dinding selnya dapat
menyerap zat warna merah. Bakteri ini mempunyai lapisan peptidoglikan tipis
yang terdapat pada ruang periplasmik, yaitu antara membran luar dengan
membran plasma. Adapun contoh dari bakteri ini adalah Salmonella typhi,
Rhizobium leguminosarum, azotobacter, Neisseria gororrhoeae, Pseudomonas
aeruginosa, Helicobacter pylori dan Haemophilus influenza. Pada dasarnya
bakteri gram negatif memiliki sifat patogen sehingga lebih berbahaya jika
dibandingkan bakteri gram positif. Hal ini dikarenakan membran luar di bagian
dinding sel bisa melindungi bakteri tersebut, dapat menghalangi masuknya zat

antibiotik dan juga sistem dari pertahanan inang (Wheelis, 2007).

a. Bakteri Pseudomonas aeruginosa

P.aeruginosa merupakan salah satu jenis bakteri gram negatif yang berbentuk
batang halus atau lengkung, motil, berukuran sekitar 0,6 x 2 mm. Bakteri ini
dapat ditemukan soliter, berpasangan dan kadang-kadang membentuk rantai
pendek. Bakteri ini merupakan bakteri motil karena mempunyai flagela

monotrika (flagel tunggal pada kutub) dan memerlukan oksigen untuk motilitas.

23

P. aeruginosa adalah aerob obligat yang tumbuh dengan mudah pada banyak jenis
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media pembiakan, P. aeruginosa kadang-kadang berbau manis seperti anggur atau
seperti bau corn taco (Kayser et al., 2005).

P. aeruginosa memiliki kebutuhan nutrisi yang sederhana seperti amonia dan
karbon dioksida. P.aeruginosa membutuhkan suasana aerob untuk pertumbuhan
dan metabolisme optimal, tetapi P. aeruginosa juga dapat tumbuh dengan lambat
dalam kondisi anaerobik jika tersedia nitrat (NOs") sebagai akseptor elektron. P.
aeruginosa dapat menghasilkan satu atau lebih pigmen.

Beberapa pigmen tersebut adalah sebagai berikut:

o Piosianin, pigmen berwarna biru

Pioverdin, pigmen berwarna kehijauan

Piorubin, pigmen berwarna merah

Piomelanin, pigmen berwarna hitam

P. aeruginosa menghasilkan dua jenis pigmen yang larut dalam air yaitu
pioverdin dan piosianin. Piosianin berasal dari kata pyocyaneus merujuk pada biru
nanah, ini merupakan karakteristik infeksi supuratif yang disebabkan oleh P.
aeruginosa (Brown and Lowbury, 1965).

P. aeruginosa dalam biakan dapat menghasilkan berbagai jenis koloni. Tiap jenis
koloni mempunyai aktivitas biokimia dan enzimatik berbeda serta pola kepekaan
antimikroba yang berbeda pula. Isolat P. aeruginosa dapat menghasilkan tiga
jenis koloni. Isolat dari tanah atau air mempunyai ciri koloni yang kecil dan tidak
rata. Pembiakan dari spesimen klinik biasanya menghasilkan satu atau dua tipe
koloni yang halus yaitu, koloni besar dan halus dengan permukaan merata dan

meninggi dan koloni halus dan mukoid sebagai hasil produksi berlebihan dari
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alginat. Tipe ini sering didapat dari sekresi saluran pernafasan dan saluran kemih

(Thornley, 1960).

Alginat merupakan suatu eksopolisakarida yang merupakan polimer dari
glucuronic acid dan mannuronic acid, berbentuk gel kental di sekeliling bakteri.
Alginat memungkinkan bakteri-bakteri untuk membentuk biofilm. Alginat dapat
melindungi bakteri dari pertahanan tubuh inang seperti limfosit, fagosit, silia di
saluran pernapasan, antibodi dan komplemen. Kemampuan P. aeruginosa
membentuk biofilm membuat bakteri ini resisten terhadap antibiotik. Strain
mukoid dari P. aeruginosa paling sering diisolasi dari pasien dengan cystic
fibrosis (CF) dan biasanya ditemukan dalam jaringan paru-paru dari individu
tersebut. P. aeruginosa mampu mentolerir terhadap berbagai kondisi fisik
termasuk suhu. Bakteri ini resisten terhadap konsentrasi tinggi garam, zat
pewarna, antiseptik dan berbagai antibiotik yang sering digunakan (Brodsky and

Nixon, 1973).

2. Bakteri Gram Positif

Bakteri gram positif merupakan jenis bakteri yang dapat mempertahankan zat
warna kristal violet sewaktu proses pewarnaan gram sehingga akan berwarna
ungu jika diamati menggunakan mikroskop. Ciri-ciri dari bakteri jenis ini adalah
dinding sel yang homogen dengan ketebalan 20-80 nanometer dan tersusun dari
senyawa peptidoglikan. Bentuk sel dari bakteri gram positif ini adalah batang
atau berbentuk filamen dan bulat. Sistem reproduksi bakteri gram positif melalui
pembelahan secara biner. Alat geraknya berupa flagela nonmotil maka

menggunakan petritrikus. Karakteristik yang membedakan bakteri gram positif
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adalah komposisi dinding selnya. Jika pada bakteri gram positif beberapa lapisan
peptidoglikan bergabung bersama membentuk struktur tebal dan kaku.
Sebaliknya, bakteri gram negatif hanya memiliki lapisan tipis peptidoglikan

(Wheelis, 2007).

a. Bacillus subtilis

Bacillus adalah salah satu genus bakteri yang berbentuk batang dan merupakan
anggota dari divisi Firmicutes. Bacillus merupakan bakteri yang bersifat aerob
obligat atau fakultatif, dan positif terhadap uji enzim katalase. Bacillus secara
alami terdapat dimana-mana dan termasuk spesies yang hidup bebas atau bersifat
patogen. Beberapa spesies Bacillus menghasilkan enzim ekstraseluler seperti
protease, lipase, amilase, dan selulase yang bisa membantu pencernaan dalam

tubuh hewan.

Bakteri B. subtilis merupakan salah satu contoh bakteri gram positif, berbentuk
batang, dapat tumbuh pada kondisi aerob dan anaerob. Sporanya tahan terhadap
panas (suhu tinggi), mampu mendegradasi xylan dan karbohidrat (Cowan dan

Stell’s,1973). Sel Bakteri Bacillus subtilis dapat dilihat pada Gambar 2.

Gambar 4.  Sel Bakteri Bacillus subtilis (Wheelis, 2007).
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Bakteri B. subtilis mempunyai sifat khusus yang dapat dijelaskan sebagai berikut :
1. Mampu tumbuh pada suhu lebih dari 50 °C dan suhu kurang dari 5 °C

2. Mampu bertahan terhadap pasteurisasi

3. Mampu tumbuh pada konsentrasi garam tinggi (>10%)

4. Mampu menghasilkan spora

5. Mempunyai daya proteolitik yang tinggi dibandingkan mikroba lainnya.

H. Antibakteri

Antibakteri merupakan suatu zat yang dapat digunakan untuk membasmi bakteri,
khususnya bakteri yang merugikan bagi manusia (Vincent, 1987). Antibakteri
dapat digolongkan berdasarkan cara kerja, spektrum kerja, dan daya bunuh
terhadap bakteri. Zat ini dapat mengganggu pertumbuhan atau bahkan mematikan
bakteri dengan cara mengganggu metabolisme bakteri tersebut. Kelompok
antibakteri dilihat dari cara kerjanya, dapat dijelaskan sebagai berikut:

1. Menghambat sintesis dinding sel bakteri.

Kerusakan dinding sel mikroba akan menyebabkan terjadinya lisis karena tekanan
osmosis di dalam sel mikroba lebih tinggi daripada di luar sel, yang merupakan
dasar dari efek bakterisidal terhadap mikroba yang peka (Setyaningsih, 2004).
Contohnya adalah golongan polypeptide, cephalosporin, penicillin,, dan sikloserin

(Jawetz, dkk., 2005).

2.  Menghambat sintesis protein.
Jenis antibakteri yang menghambat sintesis protein, contohnya adalah golongan

aminoglycoside, macrolide, chloramphenicol, streptomycin, tetracycline,



28

oxytetracycline, gentamycine, kanamycine (Todar, 2009). Sedangkan antibakteri
yang menghambat sintesis asam nukleat contohnya seperti quinolon,
pyrimethamin, rifampicin, dan sulfonamide (Jawetz, dkk., 2005). Namun secara
umum, antibakteri yang mempengaruhi sintesis asam nukleat dan protein

mempunyai mekanisme kegiatan pada tempat yang berbeda.

Spesifikasi kerja antibakteri dalam menghambat sintesis protein adalah sebagai

berikut:

a. Antibakteri mempengaruhi replikasi DNA, seperti bleomisin, phleomisin,
mitomisin, edeine, dan porfiromisin.

b. Antibakteri mempengaruhi transkripsi, seperti aktinomisin, ekonomisin,
rifamisin, korisepin,dan streptolidigin.

c. Antibakteri mempengaruhi pembentukan aminoacyl-tRNA, seperti borrelidin.

d. Menghambat fungsi membran sel seperti, kolistin, imidasol, triasol, polien,
polimiycin, dan amfoterisin. Membran sel sebagai barrier permeabilitas
selektif, membawa fungsi transpor aktif kemudian mengontrol komposisi
internal sel. Jika fungsi integritas membran sitoplasma dirusak, makromolekul
dan ion keluar dari sel, kemudian sel rusak atau sel bakteri mengalami lisis.

e. Antibakteri dapat mempengaruhi translasi, antara lain chloramphenicol,
streptomisin, neomisin, kanamisin, karbomisin, crytromisin, linkomisin, fluidic

acid,dan tetrasiklin (Suwandi, 1992).
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. Uji Aktivitas Antibakteri

Uji aktivitas antibakteri terdiri dari dua metode utama yaitu:

1. Metode Difusi

Metode difusi merupakan suatu metode yang biasa digunakan dalam uji
antibakteri dimana suatu zat antibakteri akan berdifusi ke dalam media agar yang
telah ditanami bakteri. Teknik atau metode ini secara umum dilakukan dengan
menginokulasikan kuman secara merata di seluruh permukaan media agar,
kemudian sampel yang diuji ditempatkan di atas permukaan tersebut. Setelah itu
diinkubasi selama 18 - 24 jam pada suhu 37 °C, kemudian akan terbentuk zona
hambat di sekeliling reservoir sampel. Pengamatan dilakukan berdasarkan ada
atau tidaknya zona hambat pertumbuhan bakteri disekeliling cakram. Ada tiga

macam teknik difusi, yaitu cara parit, cara lubang atau sumuran, dan cara cakram.

Faktor-faktor yang mempengaruhi metode difusi adalah ketebalan agar, komposisi
dari media agar, konsentrasi inokulum, suhu, dan waktu inkubasi. Ketebalan
lapisan agar yang bervariasi akan menghasilkan efek dan besar zona hambat yang
jauh berbeda. Oleh karena itu, diperlukan ketebalan lapisan yang sama. Cawan
petri yang digunakan harus benar-benar rata dan agar harus dituang pada posisi
yang tepat. Media agar mempengaruhi besarnya zona hambatan dengan 3 cara,
yaitu mempengaruhi aktivitas suatu antibakteri, mempengaruhi kecepatan difusi
suatu sampel antibakteri, dan mempengaruhi kecepatan pertumbuhan bakteri

(Balsam and Sagarin, 1972; Jawetz, dkk., 1986).
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Aktivitas dari antibakteri dipengaruhi oleh berbagai faktor seperti adanya kation
dalam media, pH dari media, dan adanya bermacam-macam zat pengganggu.
Kecepatan difusi dari obat ditentukan oleh konsenstrasi dari agar, konsentrasi
beberapa ion dalam media, dan perpanjangan pengikatan elektrostatik antar
sampel dan kelompok yang terionisasi dalam media agar. Viskositas dari media
juga mempengaruhi kecepatan difusi dan hal ini tergantung juga pada waktu
inkubasi. Kapasitas nutrisi dari media agar sangat ditentukan oleh panjangnya
fasa lag dan waktu pertumbuhan untuk bakteri yang diteliti. Konsentrasi
inokulum yang besar akan memperkecil zona hambat, sebab masa kritis sel akan
tercapai dengan cepat. Suhu harus sesuai dengan suhu optimal untuk
pertumbuhan bakteri, yaitu pada 37 °C, apabila tidak sesuai maka akan
mengakibatkan kecepatan pertumbuhan bakteri tidak sesuai sehingga jumlah
bakteri yang diinginkan tidak akan tercapai. Suhu inkubasi yang rendah dapat
memperbesar zona hambat karena akan memperlambat pertumbuhan bakteri atau
dapat juga memperkecil zona hambat karena difusi sampel antibakteri berjalan
lambat, akan tetapi efek memperbesar zona hambatan lebih dominan.
Perpanjangan waktu dapat menurunkan aktivitas dan dapat pula menimbulkan
muatan resisten. Lamanya waktu inkubasi harus merupakan waktu minimal yang

diperlukan pertumbuhan normal dari bakteri percobaan (Jawetz, dkk., 1986).

2. Metode Dilusi

Metode dilusi merupakan suatu metode yang biasa digunakan dalam penentuan
Konsentrasi Hambat Minimum (KHM) sampel antibakteri terhadap bakteri yang

diujikan. KHM yaitu konsentrasi terkecil dari obat yang menghambat
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pertumbuhan bakteri, sehingga tabung kaldu dengan konsentrasi sampel
antibakteri tersebut kelihatan jernih dan tidak memperlihatkan pertumbuhan

bakteri bila dibandingkan dengan kontrol.

Metode ini dilakukan dengan cara mencampurkan zat antibakteri dengan media
yang kemudian diinokulasikan dengan bakteri. Pengamatan dilakukan dengan
melihat ada atau tidaknya pertumbuhan bakteri. Metode ini dibagi menjadi dua
berdasarkan media yang digunakan dalam percobaan, yaitu penipisan lempeng
agar dan pengenceran tabung (Lorian, 1980). Pada penipisan lempeng agar,
dilakukan dengan melarutkan zat antibakteri yang akan diuji terlebih dahulu
dalam air suling steril atau dalam pelarut steril lain yang sesuai. Kemudian
dilakukan dengan mengencerkan secara serial dengan kelipatan dua sampai kadar

terkecil yang diinginkan.

Hasil pengenceran dicampur dengan medium agar yang telah dicairkan kemudian
didinginkan pada suhu 45 °C-50 °C. Setelah itu, dituangkan ke dalam cawan petri
steril, dan dibiarkan sampai dingin dan membeku, lalu diinkubasi pada suhu 37 °C
selama 30 menit. Setiap cawan petri diinokulasikan dengan suspensi kuman yang
mengandung kira-kira 10%sampai 10° sel kuman/ml. Pada setiap seri pengenceran

digunakan kontrol negatif (Jawetz, dkk., 1986; Lorian, 1980).

Kedua, pada pengenceran tabung dilakukan dengan melarutkan zat antibakteri ke
dalam pelarut yang sesuai, kemudian diencerkan dengan kaldu berturut-turut pada
tabung-tabung yang disusun dalam satu deret terkecil yang diinginkan. Tiap
tabung yang berisi 1 ml campuran dengan berbagai kadar tersebut diinokulasikan

dengan suspensi kuman yang mengandung kira-kira 10° sampai 10° sel kuman/ml.



Diinkubasi selama 18 sampai 24 jam pada suhu 37 °C. Kedua cara diatas
biasanya digunakan dalam penentuan Kadar Hambat Minimal (KHM) (Lorian,

1980).
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I11.  METODE PENELITIAN

A.  Waktu dan Tempat

Penelitian ini telah dilaksanakan pada bulan Oktober 2018 sampai April 2019 di
Laboratorium Kimia Anorganik-Fisik, Jurusan Kimia, FMIPA Universitas
Lampung. Analisis senyawa telah dilakukan menggunakan Spektrofotometer IR
di Laboratorium Instrumentasi FMIPA Terpadu Universitas Islam Indonesia,
Yogyakarta. Analisis spektrofotometer UV-Vis di Laboratorium Kimia Analitik,
FMIPA Universitas Lampung. Analisis Mikroelementer, dan spektrometer NMR
telah dilakukan di College of Pharmacy, Oregon State University, USA.
Pengujian aktivitas antibakteri dilakukan di Laboratorium Biokimia, Jurusan

Kimia, Fakultas Matematika dan IiImu Pengetahuan Alam, Universitas Lampung.

B. Bahan dan Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini yaitu gelas ukur, cawan petri, gelas
kimia, kertas saring Whatman No. 42, balp, pipet gondok, satu set alat refluks,
water bath, hot plate stirrer, desikator, instrumentasi: spektrofotometer IR,
spektrofotometer UV-Vis, spektrometer NMR, dan analisis mikroelementer
(untuk analisis unsur). Sedangkan bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian

ini adalah asam 3-aminobenzoat, asam 4-aminobenzoat, dibutiltimah(1V)
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diklorida, NaOH, metanol p.a., akuabides, media Nutrient Agar (NA), dimetil

sulfoksida (DMSO), dan NaCl.

C. Prosedur Penelitian

Prosedur umum untuk sintesis senyawa R2Sn(OOCR) ataupun R3Sn(OOCR)
dengan R baik alkil maupun fenil dilakukan berdasarkan prosedur yang telah
dilakukan sebelumnya (Hadi et al., 2009; Hadi and Rilyanti, 2010; Hadi et al.,
2012) yang merupakan adaptasi dari Szorcsik et al. (2002). Sedangkan prosedur
uji antibakteri dilakukan berdasarkan prosedur yang telah dilakukan oleh
Windiyani (2015) yang merupakan adaptasi dari (Jawetz, dkk.,1986;

Lorian,1980).

1.  Sintesis Senyawa Dibutiltimah(IV) oksida [(C4H9)2SnO] (Szorcsik et al.,
2002)

Senyawa dibutiltimah(1V) diklorida [(C4Hg)2SnCl2)] sebanyak 3,04 gram
direaksikan dengan NaOH 0,8 gram (perbandingan mol 1:2) dalam 50 ml pelarut
metanol, kemudian direfluks menggunakan hot plate stirrer selama 1 jam pada
suhu 60°C. Endapan yang dihasilkan disaring dengan menggunakan kertas saring
Whatman No. 42, lalu dicuci dengan akuabides dan metanol, kemudian endapan
disimpan dalam desikator sampai endapan kering dan diperoleh padatan
dibutiltimah(IV) oksida [(C4Hg)>SnO] berwarna putih. Hasil yang diperoleh
dikarakterisasi dengan spektrofotometer IR, spektrofotometer UV-Vis,

spektrometer NMR dan analisis mikroelementer.



35

2. Sintesis Senyawa Dibutiltimah(1V) di-3-aminobenzoat [(CsHog)2Sn(m-
OCOCsH4NH2)2] (Szorcsik et al., 2002)
Senyawa dibutiltimah(IV) oksida [(C4Hg)2SnO] sebanyak 0,747 gram direaksikan
dengan asam 3-aminobenzoat [(CsH4(NH2)COOH)] sebanyak 0,822 gram dengan
perbandingan mol 1:2 dalam 30 mL pelarut metanol p.a. dan direfluks selama 4
jam dengan pemanasan pada suhu 58-60 °C. Setelah reaksi sempurna, metanol
diuapkan dan dikeringkan di dalam desikator sampai diperoleh kristal kering.
Kristal hasil sintesis dikarakterisasi dengan spektrofotometer IR, spektrofotometer
UV-Vis yang diukur pada panjang gelombang 190-380 nm (Sudjadi,1985),
spektrometer NMR dan dianalisis kandungan unsur C, H dan N dengan analisis
mikroelementer, serta diuji aktivitas antibakterinya terhadap bakteri B. subtilis
dan bakteri P. aeruginosa.
3. Sintesis Senyawa Dibutiltimah(1V) di-4-aminobenzoat [(CsHo)2 Sn (p-
OCOCsH4NHz2)2] (Szorcsik et al., 2002)
Senyawa dibutiltimah(IV) oksida [(C4Hg)3SnO] sebanyak 0,747 gram direaksikan
dengan asam 4-aminobenzoat [(CeH4(NH2)COOH)] sebanyak 0,822 gram dengan
perbandingan mol 1:2 dalam 30 mL pelarut metanol p.a. dan direfluks selama 4
jam dengan pemanasan pada suhu 58-60 °C. Setelah reaksi sempurna, metanol
diuapkan dan dikeringkan di dalam desikator sampai diperoleh kristal kering.
Kristal hasil sintesis dikarakterisasi dengan spektrofotometer IR dan UV-Vis yang
diukur pada panjang gelombang 190-380 nm (Sudjadi,1985), spektrometer NMR
dan dianalisis kandungan unsur C, H dan N dengan analisis mikroelementer, serta

diuji aktivitas antibakterinya terhadap bakteri B.subtilis dan bakteri P. aeruginosa.
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4.  Uji Aktivitas Antibakteri

a. Penyiapan media uji

Penyiapan media uji dilakukan dengan pembuatan media NA Sebanyak 2,8 gram
NA dilarutkan dalam 100 mL aquades, kemudian dipanaskan dan disterilkan
dalam autoclave pada suhu 121°C dan tekanan 1 atm selama 15 menit. Sebanyak
15 mL media NA yang telah steril kemudian dituangkan ke dalam cawan petri
yang telah disterilisasi. Penuangan tersebut dilakukan dalam Laminar Air Flow.
Kemudian media didinginkan sampai memadat, jika tidak terlihat adanya
kontaminan/pengotor, maka media ini dapat digunakan untuk pengujian aktivitas

antibakteri.

b.  Uji bioaktivitas dengan metode difusi agar (Jawetz, dkk., 1986).

Sebanyak 1 mata ose bakteri P. aeruginosa dan B. subtilis masing-masing
diencerkan dengan 0,5 mL air salin (NaCl 0,9%) kemudian digunakan sebagai
suspensi bakteri. Kemudian suspensi sebanyak 0,5 ml bakteri tersebut
diinokulasikan ke dalam media uji NA yang telah dibuat sebelumnya dan
diratakan di atas permukaan media menggunakan spreader. Siapkan 4 kertas
cakram. Pada kertas cakram pertama berisi larutan kontrol positif (streptomicin),
kertas cakram kedua berisi larutan kontrol negatif (pelarut senyawa uji yaitu
dimetil sulfoksida (DMSQ)) dan kertas cakram ketiga dan keempat berisi larutan
senyawa uji yang digunakan yaitu dibutiltimah(IV) oksida, dibutiltimah(IV) di-3-
aminobenzoat atau dibutiltimah(1V) di-4-aminobenzoat dengan variasi konsentrasi

200; 250; 300; 400; 500 ppm. Kemudian diletakkan semua kertas cakram tadi
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pada permukaan media NA, diinkubasi selama 1 hari pada suhu 37 °C dan
setelahnya diamati untuk mempelajari zona hambatnya. Senyawa yang memiliki
konsentrasi penghambatan paling efektif akan kembali diuji dengan metode dilusi

(Lorian, 1980).

c.  Uji bioaktivitas dengan metode dilusi agar (Lorian, 1980).

Senyawa yang memiliki konsentrasi penghambatan paling efektif, kemudian
dilarutkan dalam pelarut DMSO 5 %. Selanjutnya senyawa uji tersebut dibuat
variasi volumenya yakni 0,5; 1; 1,5 ;2 dan 2,5 mL. Disiapkan 15 mL NA cair,
pertahankan NA cair tersebut pada suhu 55°C . Selanjutnya, dimasukanlah
senyawa uji ke media NA cair, dihomogenkan dengan bantuan vortex kemudian
campuran tersebut dituang ke dalam cawan petri lalu diamkan hingga memadat.
Kemudian suspensi bakteri P. aeruginosa dan B. subtilis diinokulasikan pada
media NA dan diinkubasi pada suhu 37 °C selama 2-3 hari. Selanjutnya
dilakukan pengamatan pertumbuhan bakteri setiap harinya. Senyawa kimia uji
yang paling efektif sebagai antibakteri adalah senyawa yang memiliki variasi
konsentrasi kecil namun memiliki daya penghambat pertumbuhan bakteri yang

paling besar (Lorian,1980).



IV.  SIMPULAN DAN SARAN

A. Simpulan

Hal yang dapat disimpulkan dari hasil penelitian ini yaitu :

1. Hasil sintesis senyawa dibutiltimah(lV) di-3-aminobenzoat dan
dibutiltimah(1V) di-4-aminobenzoat berupa padatan berwarna kuning
kecokelatan dan putih dengan rendemen masing-masing sebesar

89,26% dan 96,48%.

2. Hasil karakterisasi IR senyawa dibutiltimah(IV) di-3-aminobenzoat
dan dibutiltimah(1V) di-4-aminobenzoat menunjukkan adanya pita
serapan C=0 pada daerah 1627,48 dan 1628,82 cm™, yang berasal
dari ligan asam 3-aminobenzoat dan asam 4-aminobenzoat serta
menunjukkan adanya 2 pita serapan N-H pada masing-masing
senyawa pada daerah 3440,41 dan 3347,15 dan untuk
dibutiltimah(IV) di-3-aminobenzoat serta 3465,49 dan 3385,76; untuk
dibutiltimah(IV) di-4-aminobenzoat. Hasil karakterisasi
menggunakan spektrofotometer UV-Vis terdapat transisi elektron z-
n* dan n-m* dibutiltimah(IV) di-3-aminobenzoat yaitu pada Amaks

203,00 nm dan 248,00 nm serta dibutiltimah(1V) di-4-aminobenzoat
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pada Amaks 206,00 nm dan 285,00 nm. Hasil karakterisasi NMR
menunjukkan adanya pergeseran kimia 3C yang khas yaitu karbon
pada karbonil 164,96 ppm untuk dibutiltimah(1V) di-3-aminobenzoat

dan 163,757 ppm untuk dibutiltimah(1V) di-4-aminobenzoat.

Hasil uji difusi senyawa dibutiltimah(1V) di-3-aminobenzoat dan
dibutiltimah(IV) di-4-aminobenzoat memiliki aktivitas antibakteri
terhadap bakteri B. subtilis dan bakteri P. aeruginosa, meskipun
senyawa dibutiltimah(1V) di-3-aminobenzoat dan dibutiltimah(IV) di-
4-aminobenzoat memiliki aktivitas sebagai antibakteri namun

aktivitasnya masih lebih rendah dibandingkan dengan streptomycin.

Senyawa dibutiltimah(IV) di-3-aminobenzoat lebih efektif dibandingkan
senyawa dibutiltimah(1V) di-4-aminobenzoat, dan hasil uji dilusi
menunjukkan bahwa senyawa dibutiltimah(IV) di-3-aminobenzoat
menghambat pertumbuhan bakteri B. subtilis dan P. aeruginosa pada
kadar 2,0 mL untuk bakteri B. subtilis dan 2,5 mL untuk bakteri P.

aeruginosa dalam 15 mL media agar.

Saran

Dari penelitian yang telah dilakukan, didapatkan saran untuk praktik kerja

lapangan selanjutnya yaitu untuk melakukan sintesis senyawa dengan

menggunnakan labu leher tiga agar dapat mengukur suhu dalam larutan bukan

suhu lingkungannya.
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