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ABSTRAK

Hariyanto, Nova Alfian. 2021. Sintesis dan Karakterisasi Senyawa Kompleks
Mn(lT) dengan Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6((4-
metoksifenilimino)metil)fenol. SKRIPSI. Jurusan Kimia, Fakultas Sains dan
Teknologi, UIN Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I: Ahmad
Hanapi, M.Sc. Pembimbing Il: Rif’atul Mahmudah, M.Si. Konsultan: Fadilah
Nor Laili Lutfia, M.Biotech

Kata kunci: senyawa kompleks, senyawa basa Schiff, logam Mn(ll), metode
sonikasi.

Senyawa kompleks adalah suatu senyawa yang terbentuk atas logam pusat
dengan satu atau lebih ligan (gugus pelindung) yang memberikan pasangan elektron
bebas. Atom pusat yang digunakan yaitu mangan (I1) dengan ligan basa Schiff 2-
metoksi-6((4-metoksifenilimino)metil)fenol.  Tujuan  penelitian ini  untuk
mengetahui karakteristik produk hasil sintesis senyawa kompleks basa Schiff.
Sintesis senyawa kompleks basa Schiff menggunakan metode sonikasi. Metode
tersebut dilakukan untuk mengefisiensi waktu sintesis, ramah lingkungan dan
mengurangi limbah bahan kimia. Hasil konfirmasi menunjukkan bahwa senyawa
ligan basa Schiff 2-metoksi-6((4-metoksifenilimino)metil)fenol berwarna kuning,
berwujud padatan dengan titik leleh kisaran 87,9 — 88,3 °C, larut dalam NaOH 2M
dengan perubahan warna menjadi kuning. Karakterisasi dengan FTIR muncul
daerah gugus imina (C=N) pada bilangan gelombang 1616 cm™. Sedangkan, hasil
sintesis kompleks basa Schiff berwarna merah kecoklatan, berwujud padatan
dengan titik leleh 233 °C. Karakterisasi UV-Visible menghasilkan pergeseran pada
panjang gelombang 615 nm. Hasil FTIR menunjukkan pergeseran gugus imina
(C=N) pada bilangan gelombang 1637 cm™, serta terdapat serapan Mn-O dan Mn-
N pada masing-masing bilangan gelombang 533 cm™ dan 498 cm™. Hasil *H-NMR
terjadi pelebaran sinyal pada 3,74 ppm dengan indikasi terbentuknya senyawa
kompleks. Sedangkan hasil XRD memiliki pola difraksi baru dari senyawa
kompleks basa Schiff berada pada 20 = 14° dengan hasil refinement Rp: 8,10, Rwp:
11,73 dan GoF: 1.

xii



ABSTRACT

Hariyanto, Nova Alfian. 2021. Synthesis and Characterization of Mn (I1)
Complex Compounds with Ligand Schiff base 2-methoxy-6 ((4-
methoxyphenylimino) methyl) phenol. SKRIPSI. Department of Chemistry,
Faculty of Sains and Technology, State Islamic University Maulana Malik
Ibrahim Malang. Supervisor I: Ahmad Hanapi, M.Sc. Supervisor II Rif’atul
Mahmudah, M.Si. Consultant: Fadilah Nor Laili Lutfia, M.Biotech

Keywords: complex compounds, Schiff base compound, metal Mn(l1), sonication
method.

A complex compound is a compound formed on the central metal ion with
one or more ligands (protective groups) that give its lone pair. The central atom
used is manganese (II) with a Schiff base ligand 2-methoxy-6((4-
methoxyphenilimino)methyl)phenol. The purpose of this study was to determine
the characteristics of the product from the synthesis of the Schiff base complex
compound. Schiff base complexes were synthesized using the sonication method.
This method is carried out to make synthesis time efficient, environmentally
friendly and reduce chemical waste. The results confirmation showed that the basic
Schiff ligand compound 2-methoxy-6((4-methoxyphenilimino)methyl)phenol was
yellow, in the form of a solid with a melting point of 87,9 — 88,3 °C, soluble in 2M
NaOH with a yellow color change. Characterization with FTIR gives imine
absorption area (C=N) at wave number 1616 cm™ with moderate intensity.
Meanwhile, the results of the synthesis of the Schiff base complex gave a brownish-
red color, in the form of a solid with a melting point of >233 °C. UV-Visible
characterization resulted in a shift at a wavelength of 615 nm. The FTIR showed a
shift in imine absorption (C=N) at wave number 1637 cm™ with moderate intensity,
and there was Mn-O and Mn-N absorption wavenumbers 533 cm™ and 498 cm™.
The 'H-NMR results showed a widening of the signal at 3.74 ppm with an incitaion
of complex compound is formed. While the XRD results have a new diffraction
pattern from the Schiff base complex compound at 26 = 14° with refinement results
of Rp: 8,10, Rwp: 11,73 and GoF: 1.
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1  Latar Belakang

Senyawa basa Schiff merupakan salah satu jenis ligan yang terbentuk dari
keton atau aldehida dengan amina primer sehingga memiliki gugus azometina.
Adanya gugus azometina memberikan keistimewaan seperti halnya selektivitas,
kemudahan melakukan sintesis dan aplikasinya yang luas. Selain itu, senyawa basa
Schiff memiliki kepekaan terhadap ion logam terutama ion logam transisi, sehingga
dapat berikatan membentuk kompleks basa Schiff (Osowole, 2008).

Senyawa kompleks basa Schiff terbentuk dari ikatan kovalen koordinasi
antara atom pusat (penerima elektron) dengan ligan (pendonor elektron). lkatan
kovalen koordinasi pada senyawa kompleks disebabkan adanya orbital kosong pada
atom pusat sehingga dapat terisi oleh pasangan elektron bebas dari ligan. Senyawa
kompleks basa Schiff memiliki berbagai manfaat diantaranya aktivitas antimikrobia
(Mirsha dan Jain, (2011)), aktivitas antibakteri (Aziz dkk., 2020), sebagai katalis
reaksi (Gupta dkk., 2008), dan aktivitas antikanker serta efisiensi dalam
elektrokemoterapi (Alkis dkk., 2020). Menurut Misha dan Jain (2011) senyawa
kompleks memiliki aktivitas antimikroba yang lebih tinggi daripada ligan.
Meningkatnya aktivitas tersebut dikarenakan faktor polaritas ion logam, struktur
mengkhelat sehingga meningkatkan penetrasi kompleks ke dalam membran lipid
dan menghambat aktivitas mikroba. Berdasarkan hal tersebut menarik perhatian
dari peneliti untuk mengembangkan penelitian bidang kimia khususnya dalam

senyawa kompleks basa Schiff.
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Sintesis kompleks basa Schiff dapat dilakukan dengan beberapa logam,
salah satunya logam transisi. Terdapat logam-logam transisi yang baik dan stabil
untuk digunakan dalam pembentukan kompleks dengan ligan basa Schiff, misalnya
logam Mn(I1), Cu(ll), Ni(Il) dan Co(ll) (Yu dkk., 2009). Diantara logam transisi
tersebut, logam Mn(I1) memiliki konfigurasi [Ar] 3d°4s? dan terdapat orbital d yang
kosong sehingga dapat membentuk ikatan kovalen koordinasi. Selain itu senyawa
kompleks dari atom pusat Mn(Il1) memiliki uji toksisitas yang baik dengan nilai
LCso 182,79 ppm (Dharmayanti, 2015). Berdasarkan hal tersebut, logam Mn
menjadi alternatif yang tepat dalam pembentukan senyawa kompleks sebagai atom
pusat (Housecroft dan Sharpe, 2005).

Beberapa hasil penelitian memberikan infomasi mengenai rendemen
senyawa kompleks dari logam Mn(I1) seperti penelitian dari Aziz dkk., (2020) yang
telah mensintesis kompleks basa Schiff melalui metode ultrasonik menggunakan
ligan 2-(benzo[d][1,3]dioxol-5-ylmethyleneamino) benzoic acid dengan logam
transisi Mn(l1l), Cu(lIl), dan Pb(ll) menghasilkan rendemen berturut-turut sebesar
83%, 78%, dan 80%. Penelitian lain juga telah menghasilkan kompleks basa Schiff
dari ligan N-(o-Vaanillinidene)-p-anisidine dengan logam transisi Mn(ll), Zn(Il),
dan Ni(ll) menghasilkan randeman berturut-turut sebesar 60%, 60%, dan 60%
dengan metode refluks (Maurya dkk., 2003).

Allah swt berfirman dalam al-Qur’an surat Al-Jatsiyah (45) ayat 13 :
QEMC}ES—I‘JY Lﬁhéa,kﬁi\ii:gé 943§‘@Ujgb' | “@U&;ﬁ e P

Artinya : “Dan Dia telah menundukkan untukmu apa yang di langit dan apa yang
di bumi semuanya, (sebagai rahmat) daripada-Nya. Sesungguhnya pada yang
demikian itu benar-benar terdapat tanda-tanda (kekuasaan Allah) bagi kaum yang
berfikir” (QS. al-Jatsiyah : 13).
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Menurut tafsir Ibnu Katsir kata menundukkan memiliki makna bahwa Allah
Swt telah menciptakan apa yang di langit dan di bumi sehingga dapat digunakan
dalam memenuhi kebutuhan manusia. Selanjutnya terdapat kalimat terakhir yang
berartikan manusia diharuskan melakukan sebuah pola pemikiran mengenai
inovasi, kreatifitas baru karena seluruh ciptaan Allah Swt memiliki manfaat sendiri-
sendiri. Hal tersebut mendorong manusia untuk mengembangkan berbagai ilmu
pengetahuan misalnya penelitian mengenai macam-macam senyawa baru di bidang
kimia.

Sintesis kompleks basa Schiff telah dilakukan dengan berbagai metode,
diantaranya metode sonikasi (Aziz dkk., 2020), metode refluks (Maurya dkk.,
2003), dan irradiasi microwave (Mishra dan Jain, 2011). Menurut Ligin dkk.,
(2007) sintesis dengan menggunakan metode sonikasi memiliki beberapa kelebihan
diantaranya waktu reaksi relatif singkat, operasi alat yang sederhana dan hasil
sintesis yang lebih tinggi. Parsaee (2017) telah mensintesis kompleks basa Schiff
dengan  ligan  4-((E)-((2-((E)-((3-methyl-phenyl)imino)methyl)phenyl)imino)
methyl)-N-pentyl-N-(4-((E)-((2-((E)-((phenylimino)methyl)phenyl)imino)methyl)
phenyl)aniline dan logam Cd(l11) menghasilkan rendemen sebesar 82% manfaatkan
metode sonikasi. Mousavi dkk., (2018) juga telah mensintesis senyawa kompleks
basa Schiff dari logam 2Zn(ll) dengan ligan yang berasal dari reaktan
triethylenetetramine dan cinnamaldehyde menggunakan metode sonikasi
menghasilkan rendemen sebesar 82%.

Berdasarkan uraian diatas, penelitian ini akan dilakukan sintesis kompleks
basa Schiff dari ligan 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil)fenol yang telah

disintesis oleh Jovianto (2020) dan logam Mn(ll) dengan menggunakan metode
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sonikasi. Sebelum dilakukan sintesis kompleks basa Schiff, terlebih dahulu
dilakukan konfirmasi uji secara fisik, uji kelarutan dan karakterisasi dengan FTIR
untuk memastikan kestabilan senyawa ligan. Sedangkan, hasil sintesis kompleks
basa Schiff akan dilakukan uji secara fisik, serta dikarakterisasi menggunakan

spektroskopi UV-Vis, FTIR, tHNMR dan XRD.

1.2 Rumusan Masalah

1. Bagaimana  kestabilan ligan basa  Schiff  2-metoksi-6-((4
metoksifenilimino)metil)fenol dari hasil uji secara fisik, uji kelarutan dan
karakterisasi menggunakan FTIR?

2. Bagaimana hasil karakterisasi kompleks basa Schiff dari ligan 2-metoksi-6-

((4 metoksifenilimino)metil)fenol dengan logam Mn(l1)?

1.3 Tujuan Penelitian

1. Untuk mengetahui Kkestabilan ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((4-
metoksifenilimino)metil)fenol dari dari hasil uji secara fisik, uji kelarutan
dan karakterisasi menggunakan FTIR.

2. Untuk mengetahui karakterisasi kompleks basa Schiff dari sintesis ligan 2-

metoksi-6((4-metoksifenilimino)metil)fenol dengan logam Mn(l1).

1.4  Batasan Masalah
Batasan permasalahan dalam penelitian ini adalah :
1. Sampel yang digunakan adalan hasil sintesis dari Jovianto (2020) berupa

senyawa 2-metoksi-6((4-metoksifenilimino)metil)fenol yang telah disimpan
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+1 tahun.

Menggunakan metode sonikasi (sonikator jarum) selama 5 menit pada suhu
ruang.

Sintesis  kompleks  basa  Schiff dari  ligan  2-metoksi-6((4-
metoksifenilimino)metil)fenol dengan logam yang berasal dari garam
MnCl..4H.0.

Karakterisasi senyawa produk terbatas hanya pada pengamatan wujud, warna,
titik lebur, serta karakterisasi menggunakan FTIR, UV-Vis, HNMR, dan

XRD.

Manfaat Penelitian

Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan kontribusi dalam

perkembangan ilmu pengetahuan. Salah satunya dalam penerapan inovasi metode

sonikasi dalam sintesis kompleks basa Schiff. Serta dapat memberikan informasi

mengenai karakterisasi senyawa kompleks basa Schiff dari ligan 2-metoksi-6((4-

metoksifenilimino)metil)fenol dan logam Mn(ll).
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1  Senyawa Basa Schiff 2-metoksi-6((4-metoksifenilimino)metil)fenol

Senyawa basa Schiff adalah salah satu senyawa yang berhasil ditemukan
pertama kali oleh seorang kimiawan Jerman yang bernama Hugo Schiff pada tahun
1964 dengan reaksi kondensasi dari karbonil dan amina primer (Brodowska, 2014).
Nama lain yang sering digunakan untuk menyebut senyawa basa Schiff yakni
amina, azometina, dan anil. Senyawa basa Schiff memiliki ciri struktur yakni gugus
(~C=N) dengan rumus umum (RHC=N-R1), R dan R1 dapat diganti dengan aril,
alkil atau heterosiklik (Asharf, 2011).

Secara umum, reaksi pembentukan senyawa basa Schiff dapat terjadi secara
reversibel. Reaksi tersebut dapat dilakukan dengan pelarut organik volatil dan
dikatalisasi dengan suatu asam. Selain itu, senyawa basa Schiff juga dapat
dilakukan tanpa menggunakan pelarut dan katalis. Reaksi pembentukan tersebut
juga dapat berjalan secara irreversibel (Gisbeck dkk., 2012). Salah satu contoh
reaksi pembentukan basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil)fenol

ditunjukkan pada Gambar 2.1.

HoN 0
o, \ ’ o c=—N 0
Fi
o CH, \
OH CH,
OH H

CHg

» p-anisidin basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil)
o-vanilin fenol + H20

Gambar 2.1 Reaksi pembentukan senyawa basa Schiff 2-metoksi-6((4-
metoksifenilimino)metil)fenol (Jovianto, 2020)
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Karakteristik dari senyawa basa Schiff 2-metoksi-6((4-metoksifenilimino)
metil)fenol memiliki wujud padatan kuning dan titik leburnya antara 89,9-90,2 °C.
Karakteristik lain dari senyawa ini dapat dilakukan sintesis dengan beberapa
metode seperti metode penggerusan dan sonikasi yang masing-masing metode
tersebut menghasilkan rendemen tinggi yaitu sebesar 99,7123% dan 99,0749%
(Jovianto, 2020). Selain itu, senyawa ini tidak larut dalam aquades dan larut dalam
NaOH dengan adanya perubahan warna larutan menjadi kuning. Karakteristik
gugus fungsi dari basa Schiff 2-metoksi-6((4-metoksifenilimino)metil)fenol yang

dapat terdeteksi oleh detektor IR ditunjukan pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1 Spektra FTIR keempat produk sintesis (Jovianto, 2020)
Bilangan Gelombang (cm™)

Gugus Fungsi Pl P2 P3 P2

-OH stretch 3486,106 3488,339 3480,705 3481,504
Csp3-H asimetrik 2948,451 2945,906 2945,379 2945,847
Cspa Simetrik 2836,743 2836,156 2835,830 2836,180
Overtoon aromatik 2054-1767 2054-1767 2053-1776 2053-1765
C=N 1615.850 1615,633 1625,338 1615,383
C=C aromatis 1508,564 1508,524 1508,177 1508,099

1298,020 1297914 1297914 1297,892
C-O-C asimetrik 1032,234 1032,213 1031,703 1031,532
C-O strectch fenol 1249.506 1249.088  1248,851  1248,988
—CH2 bend 833,227 833,199 832,904 832,970

Keterangan:

P1 = Produk sintesis dengan metode refluks

P2 = Produk sintesis dengan metode penggerusan

P3 = Produk sintesis dengan metode pelarut air (stirrer)
P4 = Produk sintesis dengan metode sonikasi

Senyawa basa Schiff merupakan salah satu ligan bidentat yang dapat
berinteraksi dengan logam melalui atom O dan N. Atom O memiliki 2 pasangan
elektron bebas, sedangkan atom N mempunyai 1 pasangan elektron bebas.

Pasangan elektron bebas dari senyawa basa Schiff diduga dapat membentuk sepit
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(khelat) sehingga dapat memperkuat medan kristal. Menurut Effendy, (2013)
kekuatan medal kristal dapat dipengaruhi oleh kekuatan ligan, keelektronegatifan
pada ligan netral dan kelebihan ligan dalam membentuk sepit (khelat). Hal ini dapat
memberikan indikasi awal bahwa senyawa basa Schiff dapat membentuk senyawa

kompleks.

2.2  Logam Mangan (Mn(ll))

Pembentukan senyawa kompleks dapat menggunakan golongan logam pada
transisi pertama. Mangan merupakan salah satu logam transisi pada deret pertama
dengan nomor atom 25 dan massa atom relatif (Ar) sebesar 54.94 gram/mol (Lee,
1991). Mangan memiliki konfigurasi elektronik [1sAr] 3d°4s? dengan ion yang
umum yaitu Mn?* dan tingkat oksidasi +2, +3, +4, +6, dan +7 (Sugiyarto, 2012).
Mn (11) memiliki lima elektron yang tidak berpasangan sehingga dapat membentuk
channel yang stabil serta kerangka polimer koordinasi yang dihasilkan berpori dan
besar (Ma dkk., 2012). Konfigurasi elektronik 3d® dari ion Mn(Il) memberikan
orbital d yang kosong serta dapat membentuk kompleks dengan mengalami distorsi

apabila diletakkan kedalam simetri kubus yaitu bujur sangkar dan oktahedral.

2.3  Kompleks Basa Schiff

Senyawa kompleks adalah suatu senyawa yang terbentuk atas atom pusat
dengan satu atau lebih ligan (gugus pelindung) yang memberikan pasangan elektron
bebas. Donor pasangan elektron bebas ligan kepada atom pusat menghasilkan
ikatan kovalen koordinasi sehingga senyawa kompleks hasil sintesis juga disebut

senyawa koordinasi (Cotton, 1984). Ligan (gugus pelindung) berada dibagian luar
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dari senyawa koordinasi yang berperan sebagai basa Lewis (pendonor pasangan
elektron bebas). Sedangkan atom pusat berada dibagian pusat (bagian tengah)
senyawa koordinasi berperan sebagai asam Lewis (penerima pasangan elektron
bebas) (Chang, 2004; Shriver, 2006).

Senyawa kompleks merupakan gabungan dari asam Lewis (atom pusat) dan
basa Lewis salah satunya basa (ligan). Salah satu contoh ligan yang digunakan
dalam senyawa kompleks yaitu ligan basa Schiff yang mempunyai donor elektron
pada atom N,N,O (Dawood, 2009). Seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.2,
bahwa atom pusat (logam) mengikat atom N, O sehingga membentuk senyawa

kompleks.

H

/

H3C\O |T /CH3
N o]

Mn
/ N\
AcO (@)

Hy

Gambar 2.2 Struktur Kompleks [Mn(o-VPA)(Oac)(H20)] (Muarya dkk., 2003)

Muarya dkk., (2003) telah melakukan sintesis kompleks basa Schiff dengan
berbagai logam transisi salah satunya logam Mn. Sintesis kompleks basa Schiff
dilakukan dengan perbandingan mol ligan:atom pusat (2:1). Menurut Yu dkk.,
(2009) dugaan struktur kompleks Mn(I1) oktahedral dengan mengikat 2 ligan basa
Schiff dan 2 atom CI. Dugaan tersebut dihasilkan dari karakterisasi menggunakan
Single crystal X-Ray Diffraction dengan data kristalografi kompleks diantaranya

sistem kristal monoclinic, space group P21/c dan nilai GOF sebesar 0,938.



10

Senyawa kompleks basa Schiff memiliki manfaat diantaranya sebagai
aktivitas antibakteri (Aziz dkk., 2020; Ismiyarto dkk., 2020), aktivitas antikanker
(Alkis dkk., 2020), dan sebagai katalis (Gupta dkk., 2008). Menurut Mirsha dan
Jain (2011) senyawa kompleks memiliki peningkatan aktivitas antimikroba karena
terdapat struktur yang mengkhelat dan polaritas ion logam. Selain itu, pengaruh dari
gugus amina juga dapat menyebabkan ikatan hidrogen sehingga dapat menghambat

pertumbuhan organisme (Cahyana dan Pratiwi, 2015).

2.4  Sintesis Kompleks Basa Schiff dengan Metode Sonikasi

Metode sonikasi merupakan salah satu metode yang dapat digolongkan
dalam metode green synthesis (Bendale dkk., 2011). Metode ini memiliki prinsip
pemanfaatan efek gelombang ultrasonik (gelombang suara) yang berfrekuensi
tinggi dan daya inputnya ke dalam campuran zat pada sistem kimia. Pada proses
sintesis, umumnya tidak ada interaksi langsung antara gelombang ultrasonik
dengan spesies molekuler (Ameta dkk., 2018). Namun, efek kimia dari gelombang
ultrasonik dapat menyebabkan kavitasi akustik. Efek akustik yaitu proses
pembentukan, pertumbuhan serta meletusnya gelembung akibat radiasi ultrasonik
(Bendale, dkk., 2011). Hal itu menyebabkan pembentukan berbagai spesies kimia,
yang tidak mudah dicapai dalam kondisi konvensional. Selain itu, spesies ini
bertanggung jawab untuk mendorong ke arah reaktivitas yang tidak biasa dalam
entitas molekul (Ameta dkk., 2018).

Beberapa penelitian kompleks basa Schiff yang telah dilakukan
menggunakan metode sonikasi yaitu Nikpassand dkk., (2013) telah melakukan

sintesis kompleks basa Schiff dari logam Cu(OAc). dan ligan basa Schiff
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menggunakan pelarut etanol 10 mL dengan metode sonikasi pada suhu 60 °C dan
waktu 15 menit menghasilkan rendemen sebesar 98%. Selanjutnya hasil penelitian
dari Hoseyni (2017) telah mensintesis logam Co(ll) dengan ligan dari para-chloro-
aniline dan 3-nitrobenzaldehyde menggunakan metode ultrasonik dengan total
waktu sintesis 9 menit. Sedangkan Aziz dkk., (2020) telah melakukan sintesis
kompleks Mn (1), Cu (I1) dan Sn(Il) dengan ligan dari piperonal dan anthranilic
acid menggunakan metode sonikasi pada suhu 60 °C selama 25-30 menit secara

berturut-turut menghasilkan rendemen sebesar 83%, 78% dan 75%.

25 Karakterisasi
251 FTIR

Spektrofotometri Fourier Transform Infra-Red (FTIR) adalah salah satu
instrumentasi yang sangat sering digunakan dalam identifikasi senyawa hasil
sintesis terutama dalam sintesis senyawa organik. FTIR memiliki prinsip kerja yang
cukup sederhana yakni apabila suatu radiasi gelombang elektromagnetik mengenai
suatu materi, maka akan menimbulkan suatu interaksi berupa penyerapan energi
(absorpsi) oleh molekul-molekul dari materi tersebut. Absorpsi sinar inframerah
memiliki energi yang kurang untuk mengeksitasi elektron, namun dapat
meningkatkan gerak vibrasi pada suatu molekul tersebut (Fessenden dkk., 1982).
Karakterisasi FTIR menggunakan metode pelet KBr pada bilangan gelombang
4000-400 cm*, karena pada daerah tersebut terdapat serapan vibrasi gugus fungsi
senyawa target (Gandjar dan Rohman, 2007).

Serapan khas senyawa basa Schiff terletak pada C=N pada daerah 1600-
1550 cm™ memiliki karakteristik serapan yang kuat (Ummathur, 2009). Menurut

Muarya dkk., (2003), spektra FTIR pada hasil sintesis basa Schiff dari o-vanilin dan
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p-anisidina dengan serapan C=N sekitar daerah 1610 cm™*, O-H fenolik sekitar 3400
cm?, C-O fenolik sekitar 1450 cm™. Spektra khas kompleks dapat dilihat dari
serapan M-O sekitar 510 cm™ dan serapan M-N dengan daerah serapan sekitar 435
cm,

Martak, (2018) telah mensintesis senyawa kompleks basa Schiff dari ligan
2-(4-klorofenil)-4,5-difenil-1H-imidazol dan logam MnCI2:2H20 ditunjukkan
pada Gambar 2.3. Hasil spektra IR senyawa kompleks Mn(11) memiliki ikatan C=N
aromatik sekitar daerah 1627,97 cm™, C=C aromatik sekitar daerah 1483,31 cm™.
Sedangkan serapan C=N terlihat disekitar daerah 1091,75 cm™, benzena yang
tersubtitusi pada posisi para terlihat sekitar daerah 765,77 cm™. Puncak khas

senyawa kompleks terdapat ikatan Mn-O yang dapat dilihat pada daerah 501 cm™

dan ikatan Mn-N terlihat pada daerah 443 cm™.

Transmitansi (%)
g 9 g
L 1 L

]
w
L
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27 T T T T T T T T ,
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Bilangan Gelombang (cm")

Gambar 2.3 Spektra IR senyawa kompleks Mn(l1) (Martak, 2018)

2.5.2 UV-Visible
Spektrofotometri UV-Visible merupakan salah satu instrumen yang

digunakan untuk mengidentifikasi senyawa hasil sintesis. Spektrofotometri UV-
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Visible menggunakan sumber radiasi elektromagnetik ultraviolet (190-380 nm) dan
sinar tampak (380-780 nm) sehinga digunakan sebagai analisis kuantitatif maupun
kualitatif. Menurut Mulja dan Suharman, (1995) analisis kualitatif dapat diperoleh
dari panjang gelombang maksimum yang digunakan sebagai data pendukung atau
data sekunder. Absopsi atom atau molekul (M) pada daerah ultraviolet dan sinar
tampak akan memberikan efek transisi elektronik, yaitu promosi keadaan elektron-
elektron dari orbital keadaan dasar dengan energi rendah ke keadaan tereksitasi

dengan energi yang lebih tinggi.

Menurut Aziz dkk., (2020) produk hasil kompleks dari ligan 2-(benzo[d]
[1,3] dioxol-5-yImethyleneamino) benzoic acid dengan logam Mn(11) menghasilkan
panjang gelombang aromatik pada 226 nm (transisi © = n*), imina pada 266 nm
(transisi © = 7*), dan imina pada 302 (transisi n = n*). Gueye dkk., (2018) telah
mengetahui karakterisasi produk senyawa kompleks dari logam Mn(Il) dengan
ligan  2-((2-Hydroxyphenylimino)methyl)-6-methoxyphenol  pada  panjang
gelombang fenolik pada 266 nm (transisi m = x*), imina pada 300 nm (transisi
n—>=n*). Selanjutnya, hasil penelitian dari Dharmayanti dan Martak, (2015)
memberikan informasi bahwa panjang gelombang maksimum dari MnCl,.4H20
pada daerah 286 nm, sedangkan panjang gelombang maksimum dari senyawa

kompleks Mn(l1)-2(4-nitrofenil)-4,5-difenil-1H-imidazol pada daerah 378 nm.

253 H-NMR
'H-NMR (Hidrogen-Nuclear Magnetic Resonance) merupakan suatu alat
yang dapat digunakan untuk menentukan jumlah proton (H) lingkungan kimia pada

molekul organik. Karakterisasi suatu senyawa organik melalui interaksi antara
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frekuensi gelombang radio yang disertai medan magnet dengan sampel, sehingga
atom-atom senyawa sampel akan mengalami perputaran spin dan memunculkan
spektra pada rekorder melalui deteksi lingkungan kimia yang mengandung proton
(H). Perlu diketahui bahwa, umumnya hanya suatu atom yang mengikat atom H
yang dapat terdeteksi (Dachriyanus, 2004).

Menurut Aziz dkk., (2020) pergeseran kimia produk hasil kompleks dari
ligan 2-(benzo[d] [1, 3] dioxol-5-yImethyleneamino) benzoic acid dengan logam
Mn(Il) diantaranya pada 8,78 (singlet, 2H, -CH=N), 8,44 (singlet, 1H, -CH=N),
7,49-6,86 (multiplet, 7H, Ar-H), 3,83 dan 3,76 (2 singlet, 6H, 2 -OCHz3). Govindaraj
dkk., (2018) juga mengetahui produk basa Schiff 2-metoksi-6-((p-
tollimino)metil)fenol yang terbentuk dari o-vanilin dan p-toluidina, diantaranya
yang jelas melalui pergeseran kimia pada 8,9 ppm (singlet, 1H, -CH=N), dan 7,3-

6,8 (multiplet, 7H, Ar-H).

254 XRD

XRD (X-Ray Diffraction) salah satu instrumen yang digunakan untuk
mengidentifikasi suatu senyawa berdasarkan pengamatan pola pembiasan cahaya
yang memiliki susunan atom pada kisi kristalnya (Setidabudi, 2012). XRD
menggunakan sumber cahaya dari sinar X dengan sudut tertentu yang menghasilkan
pola difraksi dari pembiasan senyawa. Pola difraksi tersebut dijadikan dasar analisis
secara kualitatif untuk senyawa kompleks basa Schiff. Analisis kualitatif dilakukan
dengan cara membandingkan difraktogram hasil analisis dengan difraktogram
standart yang telah tersedia. Salah satu difraktogram database dari MnCl..4H>0

disajikan pada Gambar 2.4.
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Gambar 2.4 Difraktogram MnCl».4H,0 standart dari Inorganic Crystal Structure
Database (ICSD) No. 239309.

Alkis dkk., (2020) telah melakukan karakterisasi menggunakan Powder X-
ray diffractrion dengan rentang 20 antara 10 — 90°. Penelitian tersebut
menghasilkan puncak difraksi dari senyawa kompleks Ru(ll) dan Co(ll) masing-
masing berada pada 26 = 10,3% 13,6% 15,9% 37,2° dan 26 = 28,2°. Menurut
Buldurun dkk., (2019) karakterisasi kompleks Ru(Il) dengan XRD terdapat difraksi

baru pada 20 = 14,4°.
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METODE PENELITIAN

3.1  Waktu dan Tempat Pelaksanaan

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Juni — Juli 2021 dan bertempat di
Laboratorium Organik, Laboratorium Anorganik Jurusan Kimia Fakultas Sains dan
Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang. Karakterisasi
'H-NMR dilaksanakan di Institut Teknologi Bandung. Serta karakterisasi XRD

dilakukan di Laboratorium PT Inovasi Hijau Indonesia Bandung.

3.2  Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah seperangkat alat gelas,
melting point aparatus STUART tipe SMP11, seperangkat alat sonikasi
(sonikator), spektrofotometer FTIR VARIAN tipe FT 1000, Spektrofotometri UV-
Vis Varian Cary 50, dan seperangkat instrumen *H-NMR Agilent DD2 500 MHz

serta seperangkat alat XRD.

3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah senyawa ligan basa
Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil)fenol hasil sintesis dari Jovianto
(2020) yang telah disimpan £ 1 tahun, MnCl,.4H>0 (Merck), etanol (P.a), NaOH

2M, dan aquades.

16
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3.3  Rancangan Penelitian
Rancangan penelitian ini dimulai dengan melakukan konfirmasi kestabilan
ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil)fenol hasil sintesis dari
Jovianto (2020). Konfirmasi yang dilakukan meliputi uji titik leleh, uji kelarutan
dan karakterisasi menggunakan instrumen FTIR. Kemudian tahap berikutnya yaitu
sintesis senyawa kompleks basa Schiff dengan ligan tersebut dan logam Mn(ll)
yang berasal dari garam MnCl,.4H.0O menggunakan metode sonikasi. Senyawa
produk hasil selanjutnya diidentifikasi secara fisik dan diuji titik leleh. Tahapan
berikutnya yaitu karakterisasi senyawa produk hasil sintesis menggunakan
instrumen UV-Vis, FTIR dan *H-NMR serta XRD. Indentifikasi dan karakterisasi

hasil senyawa produk hasil sintesis dilakukan analisis secara kualitatif .

3.4  Tahapan Penelitian

Penelitian ini dilakukan dengan tahapan-tahapan sebagai berikut:

1. Uji titik leleh senyawa ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((4- metoksifenilimino)
metil)fenol.

2. Uji kelarutan senyawa ligan basa Schiff menggunakan NaOH.

3. Karakterisasi senyawa ligan basa Schiff menggunakan spektrofotometer FTIR.

4. Sintesis kompleks basa Schiff dari ligan 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)
metil)fenol dengan logam MnCl.4H>0 dengan metode sonikasi.

5. Uji titik leleh senyawa kompleks basa Schiff.

6. Karakterisasi senyawa kompleks hasil sintesis menggunakan UV-Vis.

7. Karakterisasi senyawa ligan dan kompleks hasil sintesis menggunakan FTIR.

8. Karakterisasi hasil produk kompleks termurni dengan *H-NMR.
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9. Karakterisasi hasil kompleks menggunakan XRD.

35 CaraKerja

3.5.1 Karakterisasi Ligan

35.1.1Uji Titik Leleh Senyawa Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-((4
metoksifenilimino)metil)fenol

Titik leleh senyawa ligan 2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil)fenol
ditentukan menggunakan melting point apparatus (MPA). Senyawa ligan 2-
kometoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil)fenol dimasukkan dalam pipa kapiler
kemudian dimasukkan dalam lubang kecil disamping blok termometer pada alat.
Cara pengoperasian alat sesuai petunjuk MPA. Penentuan titik lebur dibuat dengan
sistem range dimana titik bawah terukur ketika sampel pertama kali melebur dan

titik atas terukur ketika sampel melebur sempurna.

3.5.1.2 Uji Kelarutan Senyawa Ligan Basa Schiff

Senyawa ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((4-metoksifenilimino)metil)fenol
diambil sebanyak 0,005 gram dimasukkan ke dalam 2 tabung reaksi. Tabung reaksi
1 ditambahkan dengan NaOH 2M sebanyak 3 mL, tabung reaksi 2 ditambahkan
dengan aquades sebanyak 3 mL. Campuran tersebut dikocok dan diamati perubahan

yang terjadi.

3.5.1.2 Karakterisasi Gugus Fungsi dengan Spektrofotometer FTIR
Karakterisasi  gugus  fungsi  senyawa ligan  2-metoksi-6-((4-

metoksifenilimino)metil)fenol diidentifikasi menggunakan spektrofotometer FTIR

VARIAN tipe FT 1000. Senyawa ligan diambil sedikit dan campur dengan KBr

kemudian digerus dengan mortar agate. Campuran tersebut dipres dan dibentuk
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pellet lalu diletakkan dalam cell holder pada instrumen FTIR. Kemudian

dioperasikan spektrum IR pada rentang bilangan gelombang 4000-400 cm™.

3.5.2 Sintesis senyawa kompleks basa Schiff dari ligan [2-metoksi-6-((4
metoksifenilimino)metil)fenol] dan garam logam MnCl2.4H20 dengan
metode sonikasi (Aziz dkk., 2020)

Garam logam MnCl,.4H>0 sebanyak 0,09895 gram (0,5 mmol) dan ligan
2-metoksi-6-((4 metoksifenilimino)metil)fenol sebanyak 0,25719 gram (1 mmol)
dicampur dalam etanol 20 mL dimasukkan kedalam gelas beaker. Campuran
tersebut dilakukan sintesis menggunakan alat sonikasi dengan 20 kHz selama 5
menit pada suhu ruang. Hasil sintesis kemudian disaring dan dikeringkan dalam
desikator sampai beberapa hari hingga massanya konstan. Selanjutnya dilakukan

perhitungan untuk menentukan rendemen produk hasil sintesis.

3.5.3 Karakterisasi Senyawa Kompleks
3.5.3.1 Uji Titik Leleh Senyawa Hasil Sintesis

Titik leleh senyawa hasil sintesis ditentukan menggunakan melting point
apparatus (MPA). Senyawa hasil sintesis dimasukkan dalam pipa kapiler kemudian
dimasukkan dalam lubang kecil disamping blok termometer pada alat. MPA
dinyalakan kemudian diatur suhu sesuai petunjuk penggunaan. Diamati proses

pelelehan hasil sintesis hingga melebur.

3.5.3.2 Karakterisasi Kompleks Menggunakan UV-Visible
Karakterisasi menggunakan spektrofotometer UV-Visible digunakan untuk
mengetahui panjang gelombang maksimum hasil sintesis senyawa kompleks.

Logam MnCl,.4H>0, ligan basa Schiff dan senyawa hasil sintesis masing-masing



20
dibuat dengan konsentrasi 7,8 x 10° M dengan menggunakan pelarut etanol dan
dimasukkan kedalam tabung reaksi. Kemudian, diambil sampel untuk dimasukkan
kedalam cell holder pada instrumen UV-Visible. Pengukuran dilakukan dengan

rentang panjang gelombang 200-800 nm.

3.5.3.3 Karakterisasi Gugus Fungsi kompleks dengan FTIR

Karakterisasi  gugus  fungsi  senyawa kompleks  menggunakan
spektrofotometer FTIR VARIAN tipe FT 1000. Senyawa kompleks diambil sedikit
dan campur dengan KBr kemudian digerus menggunakan mortar agate. Setelah itu
dipres dan dibentuk pellet lalu diletakkan dalam cell holder pada instrumen FTIR

dan dianalisis spektrum IR pada rentang bilangan gelombang 4000-400 cm™,

3.5.3.4 Karakterisasi Hasil Sintesis Menggunakan 'H-NMR

Karakterisasi lingkungan proton senyawa kompleks dilakukan dengan
menggunakan *H-NMR. Sampel dilarutkan dalam pelarut DMSO-ds. Selanjutnya,
sampel dituangkan ke dalam tabung NMR hingga kedalaman sampel 4,5 cm.
Setelah itu, dijalankan alat *H-NMR hingga menghasilkan spektra. Langkah

berikutnya yaitu interpretasi data yang dihasilkan secara kualitatif.

3.5.3.5 Karakterisasi Hasil Sintesis Menggunakan X-Ray Diffraction (XRD)
Karakterisasi dengan XRD dilakukan pada senyawa ligan basa Schiff dan
senyawa kompleks untuk mengetahui pola difraksi. Pengukuran dilakukan

menggunakan XRD pada suhu kamar pada rentang 26 = 3-90°.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Kestabilan Ligan Basa Schiff 2—metoksi—6((4-metoksifenilimino) metil)
fenol

Senyawa basa Schiff 2-metoksi-6((4-metoksifenilimino)metil) fenol telah
disintesis dari reaktan o-vanilin dan p-anisidina oleh Jovianto pada tahun 2020.
Senyawa tersebut selanjutnya akan digunakan sebagai ligan dalam sintesis senyawa
kompleks. Maka dari itu, perlu dilakukan karakterisasi ulang untuk mengkonfirmasi
kestabilan senyawa basa Schiff tersebut. Karakterisasi ulang meliputi uji sifat fisik,

kimia dan karakterisasi menggunakan intrumen FTIR.

4.1.1 Karakterisasi Sifat Fisika

Karakterisasi sifat fisika dari ligan basa Schiff 2-metoksi-6((4-
metoksifenilimino)metil)fenol untuk mengamati wujud, warna dan titik lebur.
Hasil konfirmasi sifat fisika senyawa basa Schiff memiliki kemiripan dengan hasil
karakterisasi yang dilakukan oleh Jovianto, (2020). Hasil konfirmasi sifat fisika
ligan basa Schiff ditunjukkan pada Tabel 4.1 Berdasarkan hal tersebut, senyawa

ligan basa Schiff diindikasikan dalam keadaan masih stabil.

Tabel 4.1 Hasil konfirmasi sifat fisika ligan basa Schiff

Hasil Karakterisasi

Parameter Konfirmasi Jovianto (2020) Referensi @
Wujud Padatan Padatan Padatan
Warna Kuning Kecoklatan  Kuning Kecoklatan Kuning Kecoklatan
Titik Lebur 87,9-88,3°C 87,5-88,4 °C 98-100 °C

Keterangan: (a) Nadhifah (2020)

21
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4.1.2 Uji Sifat Kimia Senyawa Ligan Basa Schiff dengan NaOH 2M
Uji sifat kimia dilakukan dengan melarutkan senyawa ligan dengan larutan
NaOH 2M. Uji sifat kimia ini untuk mengetahui keberadaan gugus fenolat pada
senyawa ligan. Prinsip yang digunakan dalam uji sifat kimia ini yaitu asam basa
Bronsted-Lowry, dimana NaOH bertindak sebagai basa (penerima H*), sedangkan
senyawa ligan basa Schiff bertindak sebagai asam (pendonor H*). Reaksi yang

terjadi antara ligan basa Schiff dengan NaOH ditunjukkan pada Gambar 4.1.

+ H0
—N4©7 + Na—OH— 0 —N—@—

3

2-methoxy-6-(((4-methoxyphenyl)imino)methyl)phenol ~ sodium hydroxide —sodium 2-methoxy-6-(((4-methoxyphenyl)imino)methyl)phenolate

Gambar 4.1 Reaksi asam basa Bronsted-Lowry antara basa Schiff dengan NaOH

Hasil kelarutan dalam NaOH 2M menunjukkan bahwa senyawa ligan basa
Schiff larut dengan adanya perubahan dari warna kuning kecoklatan menjadi
kuning. Reaksi yang terjadi antara senyawa ligan dengan larutan NaOH
menghasilkan sebuah molekul air dan garam natrium fenolat yang terlarut. Hal
tersebut menunjukkan bahwa pada struktur senyawa basa Schiff masih terdapat

gugus fenolat.

4.1.3 Karakterisasi Senyawa Ligan dengan FTIR
Karakterisasi menggunakan FTIR dilakukan untuk mengetahui serapan

gugus fungsi senyawa ligan. Gugus fungsi khas senyawa ligan dapat diketahui dari
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serapan imina (-C=N-) pada bilangan gelombang 1616 cm™ dengan intensitas kuat.

Hasil spektra FTIR dari senyawa ligan ditunjukkan pada Gambar 4.2.

1 L 1 " 1 " 1 " 1 L 1 " 1 L 1

_|Penelitian Jovianto (2020)

% Transmitan

_Hasil Konfirmasi

I ! I ! I N I N I ! I ! I ' I
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Bilangan Gelombang (cm™)

Gambar 4.2 Spektra FTIR hasil konfirmasi dari senyawa ligan basa Schiff

Berdasarkan Gambar 4.2 dapat diketahui serapan lain yang dapat
memperkuat senyawa ligan, yaitu pada bilangan gelombang 3469-3475 cm™
dengan serapan yang melebar mengindikasikan terdapat gugus fungsi —OH
stretching. Serapan dengan intensitas lemah pada bilangan gelombang sekitar 3028
cm? mengindikasikan adanya Csp-H stretching, serta indikasi adanya Csps-H
asimetrik terdapat pada bilangan gelombang sekitar 2944 cm™. Selanjutnya
terdapat indikasi Csps-H simetrik pada bilangan gelombang sekitar 2837 cm
dengan intensitas lemah. Terdapat serapan dengan intensitas sedang pada bilangan
gelombang 2045-1756 cm™ mengindikasikan adanya cincin aromatik yang

overtone. Kemudian pada bilangan gelombang 1508-1471 cm™ mengindikasikan
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adanya ikatan C=C aromatis pada benzena, serta terdapat ikatan C-O-C asimetrik
metoksi dengan intensitas sedang pada bilangan gelombang 1297-1033 cm™.
Adapun pada bilangan gelombang 1246 cm™ terdapat indikasi ikatan C-O
stretching pada fenol dengan intensitas sedang dan pada bilangan gelombang 832
cm terdapat indikasi dari ikatan —CH bending aromatik dengan intensitas sedang.
Rangkuman bilangan gelombang hasil konfirmasi senyawa ligan basa Schiff

ditunjukkan pada Tabel 4.2.

Tabel 4.2 Gugus fungsi hasil konfirmasi senyawa ligan basa Schiff

Gugus Fungsi Bilangan Gelombang (cm™)
Konfirmasi Jovianto (2020) Literatur
-OH stretching 3469 3488 3590-3400®
Csp2-H stretching 3028 3027 3080-3010®
Cspa-H asimetrik 2944 2945 2955-2935®
Csps-H simetrik 2837 2836 28350
Overtone aromatik 2045-1756 2054-1767 2000-1800@
C=N 1616,322 1615 1645-1605@®
C=C aromatik 1508-1471 1508 1525-1470®
C-O-C asimetrik 1297-1033 1297-1032 1300-1000®
C-O stretching fenol 1246 1249 1260-1180®
-CH bending aromatik 832 833 860-760@

Keterangan : (a) Socrates, (2001); (b) Shriner dkk., (2004)

Berdasarkan Tabel 4.2 diketahui gugus fungsi imina (C=N) pada bilangan
gelombang 1616 cm™ dari hasil konfirmasi senyawa ligan basa Schiff terdapat
kesamaan dengan gugus imina (C=N) pada bilangan gelombang 1615 cm™ hasil
penelitian dari Jovianto (2020). Hal tersebut memperkuat dugaan bahwa senyawa

ligan basa Schiff dalam keadaan masih stabil.

4.2  Sintesis Senyawa Senyawa Kompleks Basa Schiff

Sintesis kompleks basa Schiff dari ligan 2-metoksi-6((4-metoksifenilimino)
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metil)fenol dengan logam Mn(ll) yang berasal dari garam anhidrat MnCl,.4H20
dilakukan dengan metode sonikasi. Prinsip yang digunakan dalam sintesis senyawa
kompleks basa Schiff yaitu asam basa Lewis. Senyawa ligan basa Schiff yang
bertindak sebagai asam Lewis mempunyai pasangan elektron bebas. Logam Mn(l1l)
yang bertindak sebagai basa Lewis memiliki orbital kosong untuk menerima
pasangan elektron. Ligan basa Schiff memiliki 2 pasangan elektron bebas dengan
yaitu pada atom N dan atom O. Dimana dalam senyawa kompleks, ligan basa
Schiff dapat membentuk sepit (khelat) yang menyebabkan medan kristal semakin

kuat. Dugaan reaksi umum kompleks basa Schiff ditunjukkan pada Gambar 4.3.

(o]
CHs; OH o 4 OH NT=
H O~ "y D
O/CHS 0—CHs

2-methoxy-6-(((4-methoxyphenyl)imino) Manganese cloride

methyl)phenol tetrahydrate Suggested structures complex

Gambar 4.3  Dugaan reaksi kompleks basa Schiff

Berdasarkan Gambar 4.3, pembentukan senyawa kompleks dapat dijelaskan dari
beberapa teori salah satunya teori ikatan valensi. Teori ini terlebih dahulu
menentukan bilangan koordinasi atom pusat. Logam Mn?* memiliki nomor atom

25 dengan konfigurasi 3d°.

Konfigurasi elektron:

) 3d 4s 4p 4d
lon Mn“" : [Ar] N E D

(keadaan  dasar)
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3d 4s 4p 4d
lon Mn?* : [Ar]
(hibridisasi)
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_>
N
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N
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Berdasarkan teori ikatan valensi, pembentukan senyawa kompleks dapat
dilakukan tanpa melibatkan proses eksitasi. Sifat senyawa kompleks vyaitu
paramagnetik ditunjukkan dengan adanya lima elektron yang tidak berpasangan
pada orbital 3d. Maka dari itu, senyawa kompleks memiliki bilangan koordinasi 6
yang mengindikasikan membentuk struktur oktahedral.

Sintesis kompleks basa Schiff dilakukan menggunakan metode sonikasi
dengan pelarut etanol. Hasil sintesis kompleks basa Schiff dilakukan pengamatan

meliputi sifat fisika dan perhitungan rendemen yang ditunjukkan pada Tabel 4.3.

Tabel 4.3 Hasil pengamatan dari senyawa kompleks basa Schiff

Parameter Senyawa
MnCl2.4H20 Basa Schiff Kompleks basa
Schiff
Wujud Padatan Padatan Padatan
Warna Merah muda  Kuning Kecoklatan ~ Merah Kecoklatan
Titik Leleh (°C) >450 °C 87,9-88,3 °C >233 °C
Massa (mg) - - 0,1744
Rendemen (%) - - 80,08 %

Berdasarkan hasil pengamatan yang ditunjukkan pada Tabel 4.3, senyawa
produk kompleks basa Schiff yang terbentuk memiliki karakteristik berwujud

padatan berwarna merah kecoklatan. Karakteristik ligan basa Schiff yaitu berwujud
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padatan berwarna kuning dan garam MnCl2.4H20 berwujud padat berwarna merah
muda. Ketiga senyawa tersebut memiliki perbedaan yang jelas, sehingga menjadi
dugaan awal terbentunya kompleks basa Schiff. Hal ini diperkuat oleh penelitian
Maurya dkk., (2003) yang telah melakukan sintesis kompleks basa Schiff dengan
ligan dan logam yang sama dengan Kkarakteristik padatan berwarna merah
kecoklatan.

Hasil uji titik leleh senyawa ligan basa Schiff berada pada rentang suhu 87,9
— 88,3 °C. Titik leleh garam MnCl,.4H>0O berada pada suhu >450 °C. Sedangkan,
uji titik leleh senyawa kompleks pada suhu >233 °C. Ketiga senyawa tersebut
memiliki perbedaan titik leleh yang relatif jauh. Menurut Yu dkk., (2009) hasil uji
titik leleh senyawa kompleks Mn(l11) berada pada suhu ~260 °C. Berdasarkan uraian
tersebut, hasil uji titik leleh memperkuat dugaan terbentuknya senyawa kompleks
basa Schiff.

Sintesis senyawa kompleks telah dilakukan dengan waktu 5 menit pada
suhu ruang dan pelarut etanol . Pada Tabel 4.3 menunjukkan bahwa rendemen yang
dihasilkan relatif tinggi sebesar 80,08 %. Menurut Nikpassand dkk. (2013) sintesis
kompleks basa Schiff dengan metode sonikasi menggunakan waktu 7-8 menit
dengan pelarut etanol menghasilkan rendemen 89%. Hal ini menguatkan dugaan
bahwa sintesis dengan metode sonikasi membutuhkan waktu yang relatif singkat

dan menghasilkan rendemen relatif tinggi dengan menggunakan pelarut etanol.

4.3  Karakterisasi Produk Hasil Sintesis Menggunakan UV-Visible
Karakterisasi dengan spektrofotometer UV-Visible dilakukan untuk

mengetahui panjang gelombang maksimum dari senyawa hasil sintesis.
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Karakterisasi dilakukan dalam spektrum sinar ultraviolet dan sinar tampak pada

rentang panjang gelombang 200-800 nm. Hasil spektra UV-Visible ditunjukkan

pada Gambar 4.4.
4ﬁ|
1Y
3“ ‘l‘ MnCI2.4H20
Ligan basa Schiff
b4 270008
a2 24 e ,1.554
< 32 qza 334.0,1.661 Kompleks —
—335.1,1.236
1]
; 2690 0378
0 277.0,0.796 = o -
200 400 600
Panjang Gelombang (nm)

Gambar 4.4 Hasil UV-Visible dari garam MnCl,.4H>0, senyawa ligan dan
kompleks basa Schiff

Hasil spektra UV-Visible memberikan informasi mengenai panjang
gelombang maksimum ketiga senyawa tersebut. Senyawa garam MnCl..4H>0
memiliki panjang gelombang maksimum sebesar 269 nm. Hal ini sesuai dengan
literatur yang melaporkan panjang gelombang maksimum sebesar 286 nm
(Dharmayanti dkk., 2015). Sedangkan senyawa basa Schiff memiliki panjang
gelombang maksimum sebesar 277 nm dengan transisi 7—7* menggambarkan
adanya gugus aromatik dan pada panjang gelombang maksimum sebesar 334 nm
yang mengalami transisi n—7n* menggambarkan adanya gugus C=N. Hal itu sesuai
dengan laporan penelitian yang telah dilakukan oleh Khasanudin, (2018)
menunjukkan panjang gelombang maksimum 283 nm dengan transisi t—x* dan

335 nm dengan transisi n—m*.
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Berdasarkan hasil UV-Visible, senyawa kompleks basa Schiff memiliki
panjang gelombang maksimum sebesar 277 nm yang mengalami transisi n—m*
pada gugus aromatik. Serta terdapat transisi n—7n* pada gugus imina pada panjang
gelombang maksimum 335 nm. Selanjutnya, terdapat panjang gelombang
maksimum 615 nm yang menunjukkan adanya transisi d—d transisi dari senyawa
kompleks basa Schiff. Hasil penelitian Alkis dkk., (2020) menunjukkan bahwa
senyawa kompleks basa Schiff [CuCIL(H20)2].2H20 memiliki panjang gelombang
274, 288, 295, 327, 386, 614, 648 dan 677 nm. Hasil UV-Visible telah dirangkum

dalam Tabel 4.4.

Tabel 4.4 Panjang gelombang dari logam MnCl2.4H.0, ligan dan kompleks basa

Schiff
Senyawa Panjang Gelombang (nm)
MnCl..4H.0 213, 262 dan 269
Basa Schiff 270, 277 dan 334
Kompleks 270, 277, 335 dan 615

Berdasarkan Tabel 4.4 hasil spektra UV-Visible dari ketiga senyawa
tersebut memberikan perbedaan panjang gelombang maksimum. Hal itu dapat
dilihat dari munculnya panjang gelombang maksimum senyawa kompleks basa
Schiff sebesar 615 nm. Adanya perbedaan panjang gelombang tersebut dapat

menguatkan dugaan bahwa senyawa kompleks basa Schiff telah terbentuk.

4.4  Karakterisasi Produk Hasil Sintesis Menggunakan FTIR
Karakterisasi senyawa produk dengan menggunakan FTIR bertujuan untuk

mengetahui gugus fungsi yang terdapat pada senyawa tersebut. Karakterisasi



30

spektra FTIR dilakukan dengan bilangan gelombang 4000-400 cm™. Gugus fungsi

hasil dari senyawa produk ditunjukkan pada Gambar 4.5.

Kompleks Basa Schiff

% Transmitan

Ligan Basa Schiff / ! X

1616 cm’™

T T T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Bilangan Gelombang (cm™)

Gambar 4.5 Hasil spektra FTIR dari senyawa ligan dan kompleks basa Schiff

Berdasarkan hasil spektra FTIR, pada bilangan gelombang 3469 cm™
terdapat gugus —OH dari ligan basa Schiff. Kemudian terjadi pergeseran ke daerah
bilangan gelombang 3472 cm™ pada senyawa kompleks basa Schiff. Penelitian
Buldurun dkk., (2019) menyebutkan ada pergeseran gugus —OH senyawa ligan
menjadi kompleks basa Schiff dari bilangan gelombang 3347 cm™ menjadi 3430
cm™. Hal tersebut didukung oleh munculnyanya serapan pada bilangan gelombang
533 cm* yang mengindikasikan ikatan Mn-O. Menurut Maurya dkk., (2003) ikatan
Mn-O muncul pada bilangan gelombang 522 cm™. Penelitian lainnya juga
menyebutkan ikatan Mn-O muncul pada bilangan gelombang 595-500 cm

(Buldurun dkk., 2019), dan pada bilangan gelombang 532 cm™ (Alkis dkk., 2020).
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Selain adanya ikatan Mn-O, terdapat pergeseran gugus C-O dari senyawa ligan
menjadi kompleks basa Schiff pada bilangan gelombang dari 1246 cm™ menjadi
1236 cm™. Menurut penelitian Yu dkk., (2009) pergeseran gugus C-O dari senyawa
ligan menjadi kompleks basa Schiff muncul pada bilangan gelombang dari 1257
cm™® menjadi 1237 cm™. Selain itu, masih adanya gugus —OH fenolik di dalam
senyawa kompleks basa Schiff diduga karena tidak terjadi deprotonasi (Guoliang
dkk., 2006).

Hasil spektra FTIR juga terdapat pergeseran pada gugus C=N dari senyawa
ligan menjadi kompleks basa Schiff dengan bilangan gelombang 1616 cm™ menjadi
1637 cm™. Menurut Buldurun dkk., (2019) gugus C=N mengalami pergeseran dari
bilangan gelombang 1594 cm™ menjadi 1604 cm™. Pergeseran tersebut diduga
disebabkan adanya peregangan dari gugus azometin (C=N) yang membentuk ikatan
kovalen koordinasi pada atom N dengan atom pusat Mn. Hal tersebut didukung
oleh adanya serapan pada bilangan gelombang 498 cm™ yang mengindikasikan
ikatan Mn-N. Dugaan ini diperkuat dengan hasil penelitian dari Alkis dkk., (2020)
yang menjelaskan bahwa ikatan Mn-N dapat ditemukan pada bilangan gelombang
506 cm™, dan 457 cm™. Penelitian lain juga menemukan ikatan Mn-N pada
bilangan gelombang 490 cm™ (Mirsha dan Jain, (2011). Beberapa gugus fungsi lain
dari senyawa ligan dan kompleks basa Schiff telah dirangkum dalam Tabel 4.5.

Berdasarkan perbandingan Tabel 4.5 hasil spektra FTIR terdapat pergeseran
gugus fungsi antara senyawa ligan dan kompleks basa Schiff. Pada senyawa
kompleks basa Schiff, munculnya ikatan Mn-O dan Mn-N pada bilangan

gelombang 533 cm™ dan 498 cm™. Hal tersebut menguatkan indikasi bahwa
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senyawa kompleks basa Schiff telah terbentuk. Dugaan sturktur kompleks basa

Schiff ditunjukkan pada Gambar 4.8.

Tabel 4.5 Gugus fungsi dari senyawa kompleks basa Schiff
Bilangan Gelombang (cm™)

Gugus Fungsi Ligan Kompleks Literatur
-OH stretching 3469 3472 3590-3400®
Csp2-H stretching 3028 3030 3080-3010@
Cspa-H asimetrik 2944 2958 2955-2935®
Csps-H simetri 2835 2837 28350
Overtone aromatik 2045-1756  2054-1767 2000-1800@
C=N 1616 1637 1645-1605@
C=C aromatis 1508 — 1471 1511 — 1457 1525-1470@
C-O-C asimetrik 1297 — 1033 1307 1300-1000@
C-O stretching fenol 1246 1236 1260-1180®
-CH bending aromatik 832 830 860-760@
Mn-O - 533 587-5230)
Mn-N - 498 4501

Keterangan : (a) Socrates, (2001); (b) Shriner, dkk., (2004); (c) Alkis, dkk., (2020);
(d) Maurya, dkk., (2003)

45  Karakterisasi Produk Hasil Sintesis Menggunakan H-NMR

Karakterisasi senyawa kompleks basa Schiff dengan instrumentasi *H-
NMR digunakan untuk mengetahui lingkungan proton di dalam senyawa tersebut.
Karakterisasi ini memakai pelarut DMSO-De dengan operasi instrumen pada 500
MHz. Hasil spektrum *H-NMR ditunjukkan pada Gambar 4.6.

Berdasarkan Gambar 4.6, sinyal proton dari gugus hidroksi fenol muncul
pada pergeseran kimia 13,42 ppm (1H, s). Adanya gugus hidroksi fenol diduga
tidak terdeprotonasi (Gouliang, dkk., 2006). Kemudian terdapat sinyal proton pada
gugus imina (-HC=N) pada 8,87 ppm (1H, s). Menurut Unver dan Hayvali, (2009)
pergeseran kimia gugus imina muncul pada sekitar 8,38 ppm dengan bentuk singlet.

Selanjutnya, muncul pergeseran kimia pada sekitar 7,15 ppm (1H, d); 6,84 ppm
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(1H, t); 7,0463 ppm (1H, d); 7,36 ppm (2H, d) dan 6,96 (2H, d) yang menunjukkan
sinyal dari cincin aromatik. Menurut Guoliang dkk., (2006), adanya cincin aromatik
pada pergeseran kimia 7,27 ppm (2H, d); 7,23-6,88 ppm (3H, m). Jika dibandingkan
dengan spektrum 'H-NMR dari ligan basa Schiff (Gambar 4.6 (a)), maka

pergeseran kimia pada gugus —OH, -HC=N, dan cincin aromatik realtif sama.
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Gambar 4.6 Hasil spektrum *H-NMR (a) ligan dan (b) kompleks basa Schiff

Hasil 'H-NMR ligan basa Schiff terdapat pergeseran kimia 3,91 ppm dan
3,80 ppm yang menunjukkan adanya gugus metoksi dengan jumlah proton 6H.
Sedangkan hasil spektrum *H-NMR kompleks terdapat pergeseran kimia 3,74 ppm
dengan indikasi gugus metoksi (-OCHj3). Akan tetapi terdapat tumpang tindih pada

gugus metoksi yang menyebabkan jumlah proton menjadi 10H. Perbedaan jumlah
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proton pada gugus metoksi, mengindikasikan bahwa telah terbentuk senyawa

produk.

4.6  Karakterisasi Produk Hasil Sintesis Menggunakan XRD

Karakterisasi senyawa kompleks basa Schiff dengan instrumentasi XRD
bertujuan untuk mengetahui pola difraksi. Karakterisasi ini menggunakan Powder
X-Ray Diffraction dengan dilakukan pada range 3° —90°. Hasil difraktogram XRD

ditunjukkan pada Gambar 4.7.

Kompleks ]

14°

Basa Schiff |

Intensitas (a.u)

MnCl, 4H20 Standart (ICSD No, 23939) |

20 40
20

Gambar 4.7 Difraktogram dari ligan dan kompleks basa Schiff

Berdasarkan hasil difraktogram (Gambar 4.7) terdapat pola difraksi dari
senyawa ligan basa Schiff pada 20 = 12, 19, 21, 23, dan 30. Pola difraksi dari
MnCl,.4H,0 pada 20 = 12, 16, 20, 21, dan 29. Pola difraksi dari senyawa kompleks
basa Schiff pada 26 =11, 14, 19, 23, dan 28. Pola difraksi antara senyawa ligan dan

kompleks basa Schiff relatif sama. Akan tetapi, terdapat puncak difraksi baru dari
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senyawa kompleks basa Schiff yang terlihat pada 20 = 14°. Hal tersebut terdapat
kemiripan dengan penelitian dari Buldurun dkk., (2019) yang melaporkan bahwa
senyawa Ru(II) kompleks menghasilkan puncak difraksi pada 26 = 14,4°.

Pola difraksi dari MnCl2.4H,0 yang ditunjukkan pada Gambar 4.7, terlihat
berbeda dengan komplek basa Schiff, hal itu diduga MnCl..4H,O sudah
membentuk senyawa baru. Dugaan lain terlihat dari intensitas senyawa kompleks
yang sudah berubah dari reaktan. Dimana senyawa kompleks memiliki Kkristalinitas
yang lebih rendah dibandingkan reaktan. Apabila kedua reaktan tidak bereaksi
(membentuk komposit), harusnya pola difraksi MnCl..4H20 dan ligan basa Schiff
terlihat seluruhnya.

Data kristalografi senyawa kompleks basa Schiff diperoleh dari hasil
refinement menggunakan software Rietica dan metode Le Bail. Data standar yang
digunakan dalam proses refinement senyawa kompleks basa Schiff (CCDC No.
700722). Hasil refinement diperoleh struktur kristal monoclinic, group ruang P2i/c,
Z= 4. Parameter kisi a= 9,019620 ; b=11,389239; c= 28,409822; dan a= 90; =92,
v=90. Sedangkan nilai residu profil (Rp) = 8,10 dan residu profil berbobot (Rwp)=
11.73, serta nilai Good of Fitness (GoF) diperoleh berada pada nilai 1. Menurut
Andrieux dkk., (2018) nilai Rp kurang dari 15 %,, Rwp kurang dari 20%, dan GoF
kurang dari 5 dapat dikatakan memiliki kecocokan yang baik. Hal tersebut
mengindikasikan bahwa senyawa kompleks memiliki kemiripan yang baik dengan
data standart (Yu, dkk., 2009). Berdasarkan uraian tersebut, dugaan struktur

kompleks ditunjukkan pada Gambar 4.8.
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Gambar 4.8 Dugaan struktur kompleks basa Schiff

4.7  Senyawa Kompleks Basa Schiff dalam Perspektif Islam

Senyawa kompleks basa Schiff memiliki beberapa manfaat berdasarkan
penelitian yang telah dilakukan seperti dibidang biologi, farmasi, dan analitik
(Gupta dkk., 2008). Selain itu, senyawa tersebut juga memiliki manfaat antara
sebagai Kkatalis reaksi (Gupta dkk., 2008), dan aktivitas antimikroba (Mirsha dan
Jain, (2011). Salah satu contoh aplikasinya yaitu senyawa kompleks basa Schiff
digunakan sebagai kain antibakteri (Ismiyarto, dkk., 2020) dan bedak (Omnia, dkk.,

2018). Sebagaimana firman Allah swt. dalam surat Lugman ayat 29 yang berbunyi:

oy & o% [ T TR @ ~/5§Joﬂ/§ AP {1
o 7 /a}/o; _ ,% “1a z- & -1 1 s o & h”&/."a,
‘ﬁujhuuf&\ubwga\é!éﬁds)db

Artinya: “Tidakkah engkau memperhatikan, bahwa Allah memasukkan malam ke
dalam siang dan memasukkan siang ke dalam malam dan Dia menundukkan
matahari dan bulan, masing-masing beredar sampai kepada waktu yang
ditentukan. Sungguh, Allah Mahateliti apa yang kamu kerjakan”. (QS. Lugman;
29).
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Menurut tafsir Kementrian Agama (Kemenag) Allah swt. mengendalikan
apa yang ada di langit dan bumi. Diantara bentuk pengendalian-Nya diperlihatkan
dalam mengatur siang dan malam sehingga terjadinya beberapa musim dibelahan
bumi. Allah swt. juga menundukan matahari dan bulan untuk kegunaan manusia.
Pada akhir ayat dinyatakan bahwa Allah swt. Maha teliti mengenai apa yang telah
dikerjakan hamba-Nya.

Berdasarkan manfaat yang telah disebutkan, senyawa kompleks basa Schiff
tidak ditemukan secara langsung di alam, maka dari itu perlu dilakukan sintesis
untuk memperolehnya. Upaya dalam memperoleh senyawa kompleks basa Schiff
dapat dilakukan dengan memilih reaktan dan metode sintesis yang tepat.
Pertimbangan dalam memilih reaktan yang akan digunakan diantaranya memiliki
aktivitas biologis relatif tinggi dan kemudahan mendapatkannya. Kemudian, dari
hasil beberapa metode sintesis diperlukan efisiensi metode sintesis untuk
mendapatkan senyawa produk dengan rendemen relatif tinggi dan waktu sintesis
yang lebih cepat. Upaya-upaya tersebut telah digambarkan oleh Allah swt dalam

surat al-Isra ayat 1:

(s L) an tall ) a5 Rl s Sl Gn ST eatian o Gl AL
- 7 - - -\~ - - (e P - -
S ] ﬁ{“"—ﬁr ° ¥ . Ay §%0 . (<%
& Sl ald) 3 W (e 2,0 415 )
Artinya: “Maha Suci Allah, yang telah memperjalankan hamba-Nya pada suatu
malam dari Masjidil Haram ke Masjidil Agsha yang telah Kami berkahi

sekelilingnya agar Kami perlihatkan kepadanya sebagian tanda-tanda (kebesaran)
Kami. Sesungguhnya Dia Maha Mendengar, Maha Mengetahui”. (QS. Al Isra; 1).

Tafsir Kemenag menjelaskan bahwa Allah swt. memberikan pernyataan

kemahasucian-Nya dengan kata “Subhana” agar manusia mengakui dan menyakini
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sifat-sifat kesucian-Nya. Ungkapan tersebut sebagai pernyataan atas kebesaran-Nya
yang telah memperjalankan hamba-Nya pada suatu malam. Perjalanan yang
dilakukan yaitu pada malam hari dikarenakan waktu yang paling utama untuk
mendekatkan diri kepada Allah swt. serta memperlihatkan tanda-tanda kebesaran-
Nya. Pada aspek ini, proses melakukan penelitian sintesis senyawa kompleks basa
Schiff bersesuain dengan firman Allah swt. diatas dalam hal menentukan reaktan
yang digunakan serta pemilihan metode sintesis.

Senyawa kompleks basa Schiff telah disintesis dengan menggunakan
reaktan senyawa basa Schiff dan garam MnCl,.4H>0. Metode yang digunakan yaitu
sonikasi pada suhu ruang selama 5 menit. Hasil sintesis tersebut sesuai dengan
literatur berdasar pengamatan dari segi wujud, warna dan diidentifikasi
menggunakan berbagai instrumen. Akan tetapi, pelarut yang digunakan dalam
sintesis tersebut belum termasuk ramah lingkungan dikarenakan kurangnya literatur
mengenai sintesis kompleks basa Schiff. Oleh hal itu, Allah swt. berfirman dalam

surat Ibrahim ayat 7 yang berbunyi:

R I L N TR N R X A BT A AP
D2l (e () &35S Gl 3853 HY 084G Gl a8 (A 3

Artinya: “Dan (ingatlah) ketika Tuhanmu memakiumkan, “Sesungguhnya jika
kamu bersyukur, niscaya Aku akan menambah (nikmat) kepadamu, tetapi jika kamu
mengingkati (nikmat-Ku), maka pasti azab-Ku sangat berat” . (QS. lbrahim; 7).
Berdasarkan ayat tersebut, tafsir Kemenag menjelaskan yaitu Allah swt.
kembali mengingatkan kepada hamba-Nya agar selalu bersyukur atas segala

nikmat-Nya. Apabila selalu mensyukuri atas limpahan nikmat-Nya, maka akan

ditambah nikmat oleh-Nya. Begitupun sebaliknya, Allah swt. juga telah
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mengingatkan kepada hamba-Nya yang tidak mau bersyukur, bahwa akan
mendapatkan azab yang sangat berat. Salah satu nikmat yang telah diberikan oleh-
Nya vyaitu keberhasilan sintesis senyawa kompleks basa Schiff. Hal itu
dikarenakan, hasil sintesis kompleks basa Schiff sesuai yang diharapkan dengan
memiliki kemiripan karakter dengan literatur. Kemiripan karakter tersebut diamati
dari senyawa kompleks basa Schiff memiliki sifat fisik padatan serbuk berwarna
merah kecoklatan (Maurya, 2003), terbentuknya gugus Mn-O dan Mn-N (Buldurun
dkk.,2019), serta adanya puncak difraksi pada 20 = 14° dengan intensitas 492(64)
cps. Sedangkan hasil refinement yaitu nilai residu profil (Rp) = 8,10 dan residu
profil berbobot (Rwp)= 11.73, serta nilai Good of Fitness (GoF) diperoleh berada

pada nilai 1, sehingga dugaan struktur yaitu oktahedral.



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

a. Ligan basa Schiff memiliki warna kuning kecoklatan, larut dalam NaOH dan
titik lebur pada 87,9-88 °C. Hasil karakterisasi FTIR menjelaskan adanya gugus
C=N pada bilangan gelombang 1616 cm™. Berdasarkan data tersebut, senyawa
ligan basa Schiff diduga masih stabil.

b. Sintesis senyawa kompleks memiliki warna merah kecoklatan, dan titik lebur
>233 °C. Hasil karakterisasi UV-Vis dari senyawa kompleks terlihat dari adanya
pergeseran panjang gelombang maksimum 615 nm. Hasil FTIR menjelaskan
adanya pergeseran gugus C=N dari bilangan gelombang 1616 cm™ menjadi 1637
cm?, serta munculnya gugus Mn-N dan Mn-O masing-masing pada bilangan
gelombang 533 cm™ dan 498 cm™. Selain itu, hasil karakterisasi *H-NMR pada
gugus —OH tidak mengalami deprotonasi dan mengalami overlaping peak pada
pergeseran kimia 3,74 ppm. Hasil XRD menunjukkan puncak difraksi yang
berbeda antara MnCl,.4H0, senyawa ligan dan kompleks. Posisi puncak
difraksi senyawa kompleks basa Schiff berada pada 26 = 14°. Hasil refinement
menunjukkan nilai residu profil (Rp) = 8,10 dan residu profil berbobot (Rwp)=
11.73, serta nilai Good of Fitness (GoF) diperoleh berada pada nilai 1, sehingga

dugaan struktur kompleks oktahedral.

5.2 Saran

a. Dalam melakukan sintesis perlu adanya variasi waktu dan pelarut untuk

40
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mengetahui produk optimum dari sintesis senyawa kompleks basa Schiff.
b. Perlu dilakukan karakterisasi senyawa kompleks basa Schiff untuk melengkapi
karakterisasi senyawa tersebut seperti menggunakan instrumentasi Single
crystall X-Ray Diffraction, SEM-EDS dan XRF serta adanya uji aktivitas

biologis.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram Alir
L.1.1 Uji Titik Leleh Senyawa Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-((4-
metoksifenilimino)metil)fenol

Senyawa Basa Schiff

-Dimasukkan kedalam pipa kapiler
-Dimasukkan pipa kapiler yang telah terisi kedalam blok MPA (Telah
dilengkapi Termometer)

-Dinyalakan MPA

-Diatur Suhu kenaikan hingga 20 °C/menit

-Diturunkan suhu menjadi 10 °C/menit

-Diatur kenaikan suhu menjadi 1 °C/menit bila suhu yang teramati telah
mencapai perkiraan titik lelehnya

-Diamati pelelehan produk sintesis pada kaca pengamatan sambil
melihat perubahan suhu melalui termometer hingga produk sintesis

mencair keseluruhan

Hasil

L.1.2 Uji Kelarutan Senyawa Ligan Basa Schiff dengan Larutan NaOH 2M

Senyawa Basa Schiff

-Ditimbang masing-masing sebanyak 0,01 gram

-Dimasukkan kedalam 8 tabung reaksi

-Ditambahkan dengan 10 mL akuades pada 4 tabung reaksi
-Ditambahkan NaOH 2M 10 mL pada 4 tabung reaksi lainnya
-Dikocok masing-masing

-Diamati perubahan yang terjadi

Hasil
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L.1.3 Karakterisasi Gugus Fungsi dengan Spektrofotometer FTIR

Senyawa basa Schiff

-Diambil sedikit
-Dicampur dengan KBr
-Digerus dengan mortar agate

-Ditekan dan dibentuk pelet dengan perbandingan KBr : Senyawa basa
Schiff (98:2)

-Diinject pada cell holder instrumen FTIR
-Dibuat spektra IR pada rentang bilangan gelombang 4000-400 cm'*
-Diamati spektra IR yang diperoleh

Hasil

L.1.4 Sintesis senyawa kompleks basa Schiff dari ligan [2-metoksi-6-((4
metoksifenilimino)metil)fenol] dan garam logam MnCl2.4H20 dengan
metode sonikasi

MnCl,.H,0 Basa Schiff

- Ditimbang sebanyak 0,1979 gram | - Ditimbang sebanyak 0,5146 gram

- Dimasukkan dalam gelas beaker
- Ditambahkan metanol 10 mL

- Dimasukkan dalam Sonikator pada suhu ruang
selama 5 menit

Produk
-Disaring

Filtrat

Rekritasilasi

- disaring
-Dikeringkan dalam Desikator hingga massa konstan

Hasil
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L.1.5 Karakterisasi Kompleks Menggunakan Spektrofotometer UV-Vis

Produk Sintesis

-Dilarutkan dalam etanol dengan konsentrasi 0,5 mM
-Dimasukkan dalam kuvet

-Dianalisis pada rentang panjang gelombang 200-800 nm

Hasil

L.1.6 Karakterisasi Gugus Fungsi dengan Spektrofotometer FTIR

Produk Sintesis
-Diambil sedikit

-Dicampur dengan KBr

-Digerus dengan mortar agate

-Ditekan dan dibentuk pelet dengan perbandingan KBr : Produk Sintesis
(98:2)

-Diinject pada cell holder instrumen FTIR
-Dibuat spektra IR pada rentang bilangan gelombang 4000-400 cm*
-Diamati spektra IR yang diperoleh

Hasil

L.1.7 Karakterisasi Hasil Sintesis Menggunakan Spektrofotometer *H-NMR

Produk Sintesis Kompleks

-Dilarutkan dalam pelarut DMSO-ds.

-Dimasukkan dalam tabung NMR hingga kedalaman sampel 4,5 cm di
dalam tabung

-Dioperasikan instrumen *H-NMR

-Diamati spektra *H-NMR yang dihasilkan

Hasil




L.1.7 Karakterisasi Hasil Sintesis Menggunakan XRD

Produk Sintesis Kompleks

-Diletakkan dalam sampel holder
-Dianalisa pada rentang 20 = 3-90°
-Diamati pergeseran puncak difraksi.

Hasil
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Lampiran 2. Perhitungan
L.2.1  Perhitungan Pengambilan Massa Logam Mn(I1) 1 mmol (1)

Rumus molekul senyawa (1) = MnCl2.4H20

BM senyawa (1) = 197,91 gram/mol

Mol senyawa (1) = 0,0005 mol

Massa senyawa (1) = mol x BM
= 0,0005 mol x 197,91 gram/mol
= 0,09895 gram

L.2.2 Perhitungan  Pengambilan  Massa  Ligan  2-metoksi-6((4-
metoksifenilimino)metil)fenol 1 mmol (2)

Rumus molekul senyawa (2) = CisH1sNO3

BM senyawa (2) = 257,2917 gram/mol
Mol senyawa (2) = 0,001 mol

Massa senyawa (2) = mol x BM

= 0,001 mol x 257,2917 gram/mol
= 0,25719 gram

L.2.3  Perhitungan Stoikiometri Massa Senyawa Kompleks
L.2.3.1 Struktur (a) (3)

Reaksi =
MnCl2.4H,0 (1) + 2-metoksi-6((4-metoksifenilimino)metil)fenol (2) —
[MnCL2(L)2] (3) +2H20

Reaksi senyawa (1) + senyawa (2) — senyawa (3)
Mula-mula 0,0005 mol 0,001 mol -

Bereaksi 0,0005 mol 0,001 mol 0,0005 mol

Setimbang - - 0,0005 mol

[MnClx(L)2]

Rumus molekul senyawa (3)

BM senyawa (3) = 639,6 gram/mol
Mol senyawa (3) = 0,0005 mol
Massa senyawa (3) = mol x BM

= 0,3198 gram
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L.2.4 Perhitungan Rendemen Kompleks

Sturktur (a)

% Rendemen =

massa produk

massa teoritis

0.2561

Rendemen =

0,3

198

x 100 %

x 100 % = 80,08 %

o1



Lampiran 3. Hasil Karakterisasi
L.3.1 Hasil Karakterisasi FTIR
L.3.1.1 Hasil Karakterisasi FTIR Ligan Basa Schiff
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L.3.2 Hasil Karakterisasi UV-Vis
L.3.2.1 Hasil Karakterisasi UV-Vis
3_
v 27
o]
<t 262.1,0.373
1 .
0_
200 400 600
Wavelength (nm)
Peak Table
Peak Style Peaks
Peak Threshold 0.0100
Range 800.0nm to 199.9nm

Wavelength (nm)  Abs

269.0
262.1
213.0
210.0
207.9
205.0
202.9

L.3.2.2 Hasil

0.378
0.373
2.896
3.108
3.109
3.345
3.101

Karakterisasi UV-Vis Ligan Basa Schiff

277.0,1.054

400 600
Wavelength (nm)

Peak Table

Peak Style

Peaks

Peak Threshold 0.0100

Range

800.0nm to 200nm

Wavelength (nm)  Abs

334.0 1.661
277.0 1.054
270.0 1.058
218.0 3.342
215.0 3.520

2121 3.449



209.1
205.0
202.9

3.803
3.991
3.451

L.3.2.3 Hasil Karakterisasi UV-Vis Kompleks

4
3
g 2 270.0,0.822
<
3351, 1236
1 ]
04 277.0,0.796
I I
200 400 600
Wavelength (nm)
Peak Table
Peak Style Peaks
Peak Threshold 0.0100
Range 800.0nm to 199.9nm
Wavelength (nm)  Abs
615.1 0.009
335.1 1.236
277.0 0.796
270.0 0.822
212.1 3.476
210.0 3.413
207.0 3.485
204.0 3.732
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L.3.3 Hasil Karakterisasi 'TH-NMR
L.3.3.1 Hasil Karakterisasi 'H-NMR Ligan
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L.3.4 Hasil Karakterisasi XRD
L.3.4.1 Hasil Karakterisasi XRD Ligan Basa Schiff

12000

Meas. data:XRD_Nova_Basa Schiff —
BG data:XRD_Nova_Basa Schiff —
Calc. data:XRD_Nova_Basa Schiff —
10000+

8000+

6000+

Intensity (cps)

4000

2000+

20 40 60 80
2-theta (deg)

Tabel L.3.4.1 Peak List Hasil Karakterisasi XRD Ligan Basa Schiff

2-theta(deq) d(ang.) Height(cps) FWHM(deg)
10.039(15) 8.804(13) 624(72) 0.196(16)
11.707(6) 7.553(4) 2321(139) 0.168(6)
16.310(18) 5.430(6) 195(40) 0.19(5)
16.813(13) 5.269(4) 1209(100) 0.168(11)
19.284(5) 4.5990(11) 7074(243) 0.165(5)
19.805(7) 4.4792(16) 1098(96) 0.186(14)
21.319(10) 4.1643(19) 3243(164) 0.163(8)
21.686(10) 4.0947(19) 550(68) 0.07(2)
22.938(13) 3.874(2) 319(52) 0.11(4)
23.253(7) 3.8223(12) 2801(153) 0.151(7)
23.604(12) 3.7662(19) 1249(102) 0.242(17)
25.518(14) 3.4878(19) 1293(104) 0.136(15)
27.032(15) 3.2958(18) 1142(98) 0.159(11)
28.612(16) 3.1174(17) 1329(105) 0.147(16)
29.53(4) 3.023(4) 394(57) 0.21(3)
30.59(2) 2.920(2) 210(42) 0.44(9)
31.095(9) 2.8739(8) 380(56) 0.14(3)
33.05(7) 2.708(6) 232(44) 0.29(11)
35.99(2) 2.4937(15) 181(39) 0.66(13)
38.052(18) 2.3629(11) 359(55) 0.12(3)
40.57(8) 2.222(4) 196(40) 0.21(9)
44.417(19) 2.0379(8) 190(40) 0.43(10)




L.3.4.2 Hasil Karakterisasi XRD Kompleks

2500+

2000+
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1000+
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Meas. data:XRD_Nova_Kompleks —
BG data:XRD_Nova_Kompleks —
Calc. data:XRD_Nova_Kompleks ——

2-theta (deg)

Tabel L.3.4.2 Peak List Hasil Karakterisasi XRD Kompleks

2-theta(deg) d(ang.) Height(cps) FWHM(deg)
9.665(7) 9.144(6) 500(65) 0.13(3)
11.678(11) 7.572(7) 259(46) 0.09(7)
12.07(3) 7.326(18) 300(50) 0.18(3)
14.16(2) 6.251(10) 492(64) 0.23(3)
17.05(4) 5.197(11) 419(59) 0.24(5)
19.38(3) 4.575(7) 472(63) 0.41(5)
19.948(16) 4.447(3) 458(62) 0.55(7)
21.25(3) 4.178(6) 350(54) 0.13(8)
21.949(18) 4.046(3) 296(50) 0.36(7)
23.88(5) 3.724(8) 447(61) 0.16(5)
25.545(8) 3.4843(11) 545(67) 0.14(3)
26.113(19) 3.410(2) 307(51) 0.41(8)
26.99(9) 3.301(11) 171(38) 3.2(5)
28.6(6) 3.12(6) 150(35) 4.5(6)
44.4(3) 2.040(12) 53(21) 6.6(11)




L.3.4 Hasil Refinement

A New refinement
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Lampiran 4. Dokumentasi Penelitian
L.4.1 Sintesis Senyawa Kompleks Basa Schiff

Garam MnCl,.4H,0

Kompleks basa Schiff

L.4.2 Uji Titik Lebur
L.4.2.1 Garam MnCl2.4H20

Titik lebur 0 °C Titik lebur 150 °C Titik lebur 240 °C
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L.4.2.2 Ligan Basa Schiff

Titik lebur 0 °C Titik lebur 54 °C Titik lebur 88 °C

L.4.2.3 Senyawa Kompleks

— ‘
g
!

Titik lebur 0 °C Titik lebur 123 °C Titik lebur 233 °C




