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ABSTRAK

Rizgi, U. H. 2022. Sintesis dan Karakterisasi Senyawa Kompleks Zn(ll)
dengan Ligan Basa  Schiff  2-metoksi-6-((p-
tolilimino)metil)fenol (MTIMP). Skripsi. Program Studi
Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi, Universitas Islam
Negeri Maulana Malik lbrahim Malang. Pembimbing I:
Ahmad Hanapi, M.Sc; Pembimbing Il: Dr. M. Mukhlis
Fakhruddin, M.S.I; Pembimbing Ill: Yuniar Ponco
Prananto, Ph.D

Kata kunci: basa Schiff, 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol, kompleks
Zn(IN)

Senyawa kompleks dapat terbentuk dari suatu logam sebagai atom pusat dan
ligan sebagai gugus pengelilingnya. Ligan yang digunakan bisa berupa senyawa
basa Schiff. Pada penelitian ini, dilakukan sintesis senyawa kompleks Zn(Il)
dengan ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol (MTIMP)
menggunakan metode pemanasan suhu tinggi dengan variasi suhu 100°C, 120°C
dan 140°C. Tujuan dalam penelitian ini yaitu untuk mengetahui pengaruh suhu
terhadap rendemen hasil sintesis dan mengetahui hasil karakterisasi senyawa
kompleks Zn(I1)-MTIMP berupa uji sifat fisika yang meliputi bentuk, warna,
massa dan titik leleh, serta identifikasi menggunakan FTIR dan UV-Vis. Hasil
sintesis senyawa kompleks zn(I1)-MTIMP suhu 100°C, 120°C dan 140°C
diperoleh rendemen berturut-turut 78,14%; 85,29% dan 82,90%. Uji sifat fisika
kompleks Zn(I11)-MTIMP menghasilkan padatan jingga dengan titik dekomposisi
237°C, 235°C dan 235°C. Hasil FTIR menjukkan terdapat pergeseran bilangan
gelombang gugus C=N yaitu dari 1617 cm™ menjadi 1639 cm™, 1637 cm™ dan
1637 cm™. Selain itu, serapan gugus C-Orenol juga bergeser dari 1258 cm™ menjadi
1245 cm™, 1243 cm™ dan 1243 cm™ serta terbentuk ikatan Zn-N dan Zn-O. Ikatan
Zn-N muncul pada bilangan gelombang 431 cm™, 418 cm® dan 419 cm™.
Sedangkan ikatan Zn-O muncul pada bilangan 505 cm™, 493 cm™ dan 493 cm™.
Analisis UV-Vis menunjukkan bahwa ligan mengalami pergeseran panjang
gelombang maksimum kearah yang lebih panjang dari 318 nm menjadi 329 nm,
319 nmdan 318 nm.
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ABSTRACT

Rizgi, U. H. 2022. Synthesis and Characterization of Zn(ll) Complex
Compounds with Schiff Base Ligand 2-methoxy-6-
((p-tolylimino)methyl)phenol ~ (MTIMP).  Thesis.
Study Program of Chemistry, Faculty of Science and
Technology, State Islamic University of Maulana Malik
Ibrahim Malang. Supervisor I: Ahmad Hanapi, M.Sc;
Supervisor Il: Dr. M. Mukhlis Fakhruddin, M.S.I;
Supervisor I11: Yuniar Ponco Prananto, Ph.D

Keyword: Schiff base, 2-methoxy-6-((p-tolilimino)methyl)phenol, Zn(ll)

complexes

Complex compounds can be formed from a metal as the central atom and a
ligand as the surrounding group. The ligand used is a Schiff base compound. In
this research, the synthesis of the complex compound Zn(I1) with the basic ligand
Schiff 2-methoxy-6-(p-tolilimino)methyl)phenol (MTIMP) was carried out using
the high-temperature heating method with temperature variations of 100°C, 120°C
and 140°C . The purpose of this study was to determine the effect of temperature
on the yield of the synthesis results and to determine the results of the
characterization of the Zn(I11)-MTIMP complex compound in the form of physical
properties tests which included shape, color, mass and melting point, as well as
knowing how to use FTIR and UV-Vis. The results of the synthesis of the Zn(ll)-
MTIMP complex at temperatures of 100°C, 120°C and 140°C obtained yields
78,14%; 85,29% dan 82,90% respectively. The physical properties test of the
Zn(1)-MTIMP complex produced an orange solid with a decomposition point of
237°C, 235°C and 235°C. The FTIR results show the location of the shift in the
wave number of the C=N group, namely from 1617 cm-1 to 1639 cm-1, 1637 cm-
1 and 1637 cm-1. In addition, the absorption of the C-Ophenol group also shifted
from 1258 cm-1 to 1245 cm-1, 1243 cm-1 and 1243 cm-1 and formed Zn-N and
Zn-0. Zn-N bonds appear at wave numbers 431 cm-1, 418 cm-1 and 419 cm-1.
Meanwhile, Zn-O appears at numbers 505 cm-1, 493 cm-1 and 493 cm-1. UV-Vis
analysis shows that there is a shift in the maximum wavelength towards a longer
direction from 318 nm to 329 nm, 319 nm and 318 nm.
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Basa Schiff merupakan senyawa produk hasil sintesis yang mempunyai
ikatan C=N, dimana ikatan tersebut menjadi ciri khas yang dimiliki oleh senyawa
basa Schiff. Sehingga dalam hal ini, senyawa basa Schiff dapat disebut juga
senyawa azometin atau imina. Basa Schiff dapat dihasilkan melalui adanya reaksi
antara senyawa yang memiliki gugus amina primer dengan gugus aldehid atau
keton. Seiring berkembangnya zaman dan meningkatnya ilmu serta teknologi,
sintesis senyawa basa Schiff telah menarik banyak perhatian, khususnya di
beberapa tahun terakhir ini (Claudel, et al., 2020). Para peneliti telah melakukan
sintesis senyawa basa Schiff sebagai senyawa antikanker (Sabbah, et al., 2018),
antitumor (Etaiw, et al., 2011), antimikroba (Erturk, et al., 2019), antioksidan dan
anti-inflamatori (Alam, et al., 2012).

Sintesis basa Schiff dapat dilakukan dengan berbagai macam metode seperti
metode ramah lingkungan (green synthesis) dan metode konvesional. Metode
ramah lingkungan contohnya adalah metode penggerusan (Bendale, et al., 2011),
metode stirring dengan katalis asam alami tanpa pelarut (Yadav, et al., 2013), dan
metode sonikasi (mermer, et al., 2019). Sedangkan metode konvesional dapat
dilakukan dengan metode refluks (Purwono, et al.,, 2013). Namun. Dalam
penelitian Bendale, et al., (2011) dilaporkan bahwa sintesis menggunakan metode
yang ramah lingkungan memberikan rendemen yang lebih tinggi dibandingkan

dengan metode konvesional. Selain itu, sintesis senyawa basa Schiff dapat terus



2
dikembangkan dan dimodifikasi strukturnya menjadi senyawa kompleks basa
Schiff.

Senyawa kompleks basa Schiff dapat terbentuk dari ion logam yang
bertindak sebagai logam pusat dan basa Schiff yang bertindak sebagai ligan.
Logam pusat yang digunakan dapat berupa logam transisi. Kafi-Ahmadi, et al.,
(2018) melaporkan bahwa sintesis kompleks basa Schiff menggunakan logam
Zn(I1) dan Cd(ll), rendemen yang diperoleh berturut-turut adalah 90% dan 85%.
Sedangkan Gupta, et all., (2012) menggunakan logam Co(ll), Ni(ll), Cu(ll),
Cd(I1), Hg(l) dan Zn(ll) untuk mensintesis kompleks basa schiff dan
menghasilkan rendemen yang lebih tinggi ketika menggunakan logam Zn(Il).
Sintesis senyawa kompleks basa schiff terus ditingkatkan, karena beberapa
peneliti melaporkan bahwa kompleks basa schiff mempunyai aktivitas biologis
yang lebih tinggi dari pada ligan basa schiffnya. Alam semesta ini, tidak terbebas
dari berbagai penyakit. Penyakit tersebut dapat disebabkan karena ulah tangan
manusia sendiri, sehingga para peneliti mengaplikasian senyawa kompleks logam
Zn(11) dengan ligan basa schiff sebagai bahan antitumor (Chang, et al., 2015),
antikanker (Dhahagani, et al., 2014; Ali, et al., 2020; Ashok, et al., 2020),
antioksidan (Galini, et al., 2017) dan antibakteri (Anacona, et al., 2021). Allah

SWT berfirman dalam Al-Qur’an surat Ar-Rum ayat 41 yaitu:

Artinya: “Telah nampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan karena
perbuatan tangan manusi, supay Allah merasakan kepada mereka sebahagian
dari (akibat) perbuatan mereka, agar mereka kembali (ke jalan yang benar” (QOS.
Ar-Rum:41).
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Tujuan adanya firman Allah SWT dalam surat Ar-Rum ayat 41 yaitu untuk
memperingatkan tentang berbagai musibah, seperti dimunculkannya berbagai
penyakit, sehingga hal tersebut mendorong manusia untuk berfikir bahwa musibah
disebabkan karena ulah tangan manusia sendiri. Maka, manusia harus menyadari
hal itu dan kembali ke jalan yang benar agar tidak menimbulkan kemudharatan
(Shihab,2002). Melihat adanya berbagai penyakit, para peneliti meningkatkan
ilmu pengetahuan dan teknologi dengan menghasilkan senyawa-senyawa baru
dalam kimia.

Peneliti terdahulu melakukan sintesis kompleks basa Schiff dengan berbagai
metode. Beberapa metode yang dilakukan untuk mensintesis senyawa kompleks
basa Schiff yaitu metode irradiasi microwave (Mishra, et al., 2014), metode
refluks (Lely, dkk., 2019) dan metode pemanasan pada suhu tinggi
(Mohammadikish, 2014). Sintesis senyawa kompleks dengan metode pemanasan
suhu tinggi menggunakan teflon lined hydrothermal synthesis autoclave reactor
atau biasa disebut hydrothermal reactor. Mohammadikish, (2014) melaporkan
bahwa sintesis kompleks Ni(salen) menggunakan metode pemanasan suhu tinggi
dengan variasi suhu 120°C, 160°C dan 180°C selama 18 jam menghasilkan
rendemen berbeda-beda yaitu 42%, 50% dan 46%. Berdasarkan uraian yang telah
dijelaskan, maka dilakukan sintesis 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol atau
MTIMP menggunakan metode penggerusan dan diuji sifat fisik meliputi bentuk,
warna, massa dan titik leleh serta dikarakterisasi menggunakan FTIR dan GC-MS.
Selanjutnya dilakukan sintesis senyawa kompleks Zn(I1) dengan ligan basa Schiff
MTIMP menggunakan metode pemanasan suhu tinggi dengan variasi suhu 100°C,

120°C dan 140°C selama 12 jam. Kemudian senyawa kompleks tersebut diuji sifat
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fisik meliputi bentuk, warna, massa dan titik leleh serta dikarakterisasi

menggunakan instrumen FTIR dan UV-Vis.

1.2 Rumusan Masalah
1. Bagaimana pengaruh suhu terhadap rendemen yang dihasilkan dari sintesis
senyawa kompleks Zn(I1) dengan ligan basa Schiff MTIMP menggunakan
metode pemanasan suhu tinggi dengan variasi suhu 100°C, 120°C dan
140°C selama 12 jam?
2. Bagaimana sifat fisik dan hasil karakterisasi FTIR dan UV-Vis dari

senyawa kompleks Zn(Il) dengan ligan basa Schiff MTIMP?

1.3 Tujuan Penelitian
Tujuan dalam penelitian ini yaitu:

1. Untuk mengetahui pengaruh suhu terhadap rendemen yang dihasilkan dari
sintesis senyawa kompleks Zn(Il) dengan ligan basa Schiff MTIMP
menggunakan metode pemanasan suhu tinggi dengan variasi suhu 100°C,
120°C dan 140°C selama 12 jam.

2. Untuk mengetahui sifat fisik dan hasil karakterisasi FTIR dan UV-Vis dari

senyawa kompleks Zn(I1) dengan ligan basa Schiff MTIMP.

1.4 Manfaat Penelitian
Pada penelitian ini, diharapkan memberikan sumbangan referensi mengenai
sintesis senyawa kompleks Zn(I1)-MTIMP diharapkan mampu memberikan

perkembangan ilmu dan teknologi di masa sekarang maupun di masa yang akan
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datang. Selain itu, penelitian ini dapat memberikan informasi mengenai rendemen

dan hasil karakterisasi dari senyawa kompleks Zn(11)-MTIMP.

1.5 Batasan Masalah
Batasan masalah dalam penelitian ini yaitu:

1. Sintesis MTIMP dari o-vanilin dan p-toluidin menggunakan metode
penggerusan dengan perbandingan mol reaktan (1:1)

2. Uji sifat fisika MTIMP meliputi bentuk, warna, massa dan titik leleh.

3. Karakterisasi MTIMP menggunakan FTIR dan GC-MS.

4. Sintesis kompleks Zn(Il) dengan ligan basa Schiff MTIMP menggunakan
metode pemanasan suhu tinggi dengan perbandingan mol Zn(Il): MTIMP =
(1:2)

5. Sintesis kompleks Zn(Il) dengan ligan basa Schiff MTIMP menggunakan
metode pemanasan suhu tinggi dengan variasi suhu 100°C, 120°C dan
140°C selama 12 jam.

6. Uji sifat fisika kompleks Zn(I1)-MTIMP meliputi bentuk, warna, massa dan
titik leleh.

7. Karakterisasi kompleks Zn(11)-MTIMP menggunakan FTIR dan UV-Vis.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1 o-Vanilin

Ortho-vanilin merupakan isomer dari senyawa vanilin yang banyak
ditemukan dalam tanaman vanili. Senyawa o-vanilin mempunyai rumus molekul
CgHgOs. Berdasarkan tata nama IUPAC, senyawa o-vanilin mempunyai nama
sistematik yaitu 2-hidroksi-3-metoksibenzaldehida. Berat molekul senyawa o-
vanilin sebesar 152,15 g/mol dan titik leburnya 40-42°C. Sedangkan titik didihnya
yaitu 265,5°C (Kolb, 2017). Terdapat beberapa gugus fungsi dalam senyawa o-
vanilin, yaitu gugus fungsi hidroksi, eter dan aldehid. Struktur dari senyawa o-

vanilin ditunjukkan pada Gambar 2.1.

OH

OCHj
Gambar 2. 1 Struktur senyawa o-vanilin

Pada gugus aldehid dari senyawa o-vanilin, terdapat C karbonil yang

bersifat elektropositif. Sehingga termasuk paling reaktif dan mudah diserang oleh

nukleofil (Nu:). Atom C karbonil yang sebelumnya mempunyai hibridisasi sp?,

kini terhibridisasi menjadi sp® karena adanya penyerangan oleh nukleofil tersebut.

Kemudian dapat dilanjutkan dengan adanya reaksi eliminasi yang akan

menghasilkan atom C yang hibridisasinya adalah sp®. Ketika gugus aldehid
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bereaksi dengan amina primer melalui reaksi adisi-eliminasi, maka akan
menghasilkan suatu produk yang mempunyai ikatan C=N atau terbentuk suatu

senyawa basa schiff (Zarei dan Jarrahpour, 2011).

2.2 p-Toluidina

Para-toluidina merupakan senyawa yang mempunyai rumus molekul
C7HyN. Tata nama IUPAC senyawa p-toluidina yaitu 4-metilanilin. Senyawa p-
toluidina memiliki berat molekul sebesar 107,16 g/mol. Sedangkan titik lebur dan
titik didih senyawa p-toluidina berturut-turut yaitu 44°C dan 200°C. Wujud dari
senyawa p-toluidina yaitu padatan berwarna putih. Dilihat dari Gambar 2.2,
senyawa p-toluidina mempunyai gugus metil dan gugus amina primer, dimana
gugus amina primer ini dapat bertindak sebagai nukleofil. Sehingga memiliki

kemampuan menyerang suatu elektrofil.

NH,

GambaHrf. 2 Struktur senyawa p-toluidin
2.3 Basa Schiff
Basa Schiff merupakan senyawa produk hasil sintesis antara senyawa yang
mengandung suatu gugus amina primer dengan senyawa yang mengandung gugus
aldehid atau keton melalui reaksi adisi-eliminasi. Senyawa basa Schiff
mempunyai nama lain yaitu imina atau azometin. Senyawa ini mempunyai rumus
umum yakni RHC=N-R1 ( Abirami dan Nadaraj, 2014). Adapun reaksi umum

pembentukan senyawa basa Schiff yaitu:



(0] 3

NR
)L t Ry NH, — )k +H,0
R R R R,

| Gambai 2. 3 Reaksi umum pembentukan basa Schiff

Mekanisme reaksi dalam pembentukan senyawa basa Schiff melalui 2 tahap.
Tahap yang pertama yaitu adanya penyerangan oleh senyawa yang mengandung
gugus amina primer ke senyawa yang mengandung gugus karbonil. Gugus amina
primer ini bertindak sebagai nukleofil yang dapat memberikan pasangan elektron
bebas (PEB), sedangkan gugus karbonil bertindak sebagai elektrofil yang mudah
diserang oleh suatu nukleofil, karena atom C pada gugus karbonil bersifat
elektropositif. Pada tahap kedua dalam mekanisme reaksi pembentukan senyawa
basa Schiff, terjadi penangkapan proton gugus hidroksi, sehingga menjadi H,O
yang kemudian akan dilepas dalam reaksi eliminasi (Fessenden dan Fessenden,
1982).

Nadhiroh, (2020) melakukan sintesis basa Schiff dari o-vanilin dan dengan
p-toluidina menghasilkan basa Schiff MTIMP yang mempunyai wujud padatan
berwarna jingga dan titik lelehnya adalah 95-97°C. Rendemen yang diperoleh
sebesar 98,33% dan berat molekulnya 241,29 g/mol. Contoh senyawa basa Schiff

MTIMP ditunjukkan pada Gambar 2.4.



Gambar 2. 4 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol atau MTIMP (Nadhiroh,
2020)
2.4 Kompleks Zn(I11)

Logam Zn atau seng termasuk dalam unsur golongan transisi. Logam Zn
mempunyai nomor atom 30 dengan konfigurasi elektronnya yaitu [Ar] 4s?, 3d™,
sedangkan ion Zn(11) mempunyai konfigurasi [Ar] 4s®, 3d°. Dalam tubuh manusia,
Zn sangat berperan penting didalamnya. Kandungan Zn rata-rata yaitu 2-2,5 gram
yang berada dalam otot, tulang, hati dan pankreas. Sedangkan pada jaringan, Zn
tersebar pada kalenjar prostat, mata, kulit, kuku dan rambut (Almatseir, 2015).
Jika dalam tubuh kekurangan Zn, dapat mengganggu keseimbangan tubuh seperti
pertumbuhan yang tidak optimal (Hidayati, dkk., 2019). Sehingga logam Zn
banyak dikembangkan sebagai senyawa kompleks. Senyawa kompleks dari logam
Zn(1l) dengan ligan benzamida atau piridin telah dilaporkan bahwa senyawa
kompleks tersebut dapat digunakan sebagai antikanker (Tyagi, dkk., 2014; Gao,
dkk., 2010). Berikut ini adalah bentuk molekul yang terbentuk dari logam Zn(Il)
dengan ligan turunan 2-((tiofen-2-ilmetilen)-amino)-benzamida yang ditunjukkan

pada gambar 2.5.
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Gambar 2. 5 (a) Ligan; (b) [Zn(L)(OAc)2]; (c) [Zn(L)2](OAC).
2.5 Kompleks Basa Schiff

Senyawa kompleks merupakan senyawa yang terbentuk dari suatu atom
dengan suatu gugus pengeliling. Atom ini bertindak sebagai ion logam pusat dan
gugus pengeliling bertindak sebagai ligan. Suatu ligan bisa berwujud ion
bermuatan atau molekul netral. Ikatan yang terbentuk antara ion logam pusat
dengan ligan yaitu ikatan kovalen koordinasi. Sehingga senyawa kompleks bisa
disebut dengan senyawa koordinasi. Pembentukan senyawa kompleks mengikuti
teori asam-basa lewis. Asam lewis berupa ion logam pusat atau logam transisi.
Orbital yang dimiliki logam transisi yaitu orbital d yang belum terisi penuh,
sehingga mampu menerima pasangan electron bebas (PEB). Sedangkan basa
lewisnya berupa ligan (Atkins, 2010).

Antony, et al., (2013) telah melakukan sintesis ligan basa Schiff yaitu
senyawa (([2-oxo-1H-indol-3-ylidin]amino)chitosan) atau OIAC. Selanjutnya
ligan basa Schiff tersebut direaksikan dengan klorida logam Ni, Co dan Cu
menggunakan pelarut methanol. Interaksi yang terjadi antara logam dengan ligan

ditunjukkan pada Gambar 2.6.
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Gambar 2. 6 Senyawa komplel?gogi;f]c dimana M: Ni/ Co/ Cu

2.6 Metode Penggerusan

Pada tahun 1987, metode penggerusan diperkenalkan pertama kali oleh
Toda dkk (Madavhi dan Kavya, 2017). Metode penggerusan termasuk metode
dalam green chemistry, karena metode ini termasuk metode yang ramah
lingkungan, murah, ekonomis dan aman (Himaja, et al., 2011). Pada metode ini,
proses reaksi padatan terjadi melalui difusi suatu molekul reaktan pada sisi
reaktifnya (Khan, 2008).

Hasanah, et al., (2017) berhasil melakukan sintesis senyawa basa schiff dari
vanilin dan p-toluidina menggunakan variasi waktu penggerusan selama 10, 15
dan 20 menit. Padatan hasil sintesis berwarna kuning pucat. Sedangkan rendemen

yang diperoleh sangat tinggi yaitu sebesar 95,1315%; 95,5570% dan 96,0820%.

2.7 Karakterisasi Senyawa Hasil Sintesis
2.7.1 Spektrofotometer FTIR (Fourier Transform Infrared)

Spektrofotometer FTIR (Fourier Transform Infrared) merupakan suatu alat
instrumen yang dapat memberikan informasi mengenai adanya gugus fungsi pada
suatu senyawa. Selain itu, alat ini juga dapat digunakan untuk analisis ikatan

antara logam-ligan dari senyawa kompleks. Spektrofotometer FTIR memiliki
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prinsip kerja yaitu mengidentifikasi, mendeteksi dan menganalisis gugus fungsi
senyawa dari absorbansi inframerah terhadap senyawa yang dianalisis tersebut.
Analisis spektrofotometri FTIR berdasarkan adanya vibrasi dari atom dikarenakan
suatu molekul dikenai sinar inframerah (Sankari, dkk,. 2010).

Analisis menggunakan spektrofotometer FTIR mempunyai keuntungan
yaitu tidak menyebabkan kerusakan pada sampel yang diidentifikasi, sampel yang
dianalisis dapat berupa senyawa organik maupun anorganik dengan wujud padat,
cair ataupun gas (Uddin, 2012). Zhang, et al., (2020) melakuKan sintesis
kompleks menggunakan logam Zn(ll) dengan ligan basa schiff. Kemudian
senyawa hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan FTIR dan menghasilkan

spektra yang dapat dilihat pada Gambar 2.7.
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Gambar 2. 7 Spektra IR kompleks basa Schiff (Zhang, et al., 2020)

Berdasarkan Gambar 2.7, serapan yang terbentuk pada bilangan gelombang
3430 cm™ menunjukkan adanya vibrasi gugus O-H pada ligan HL. Selain itu,
terdapat serapan pada bilangan gelombang 1675 cm™ pada ligan H,L yang
menunjukkan adanya vibrasi stretching gugus C=N. Sedangkan pada kompleks 1

dan 2, serapan vibrasi gugus C=N terdapat pada bilangan gelombang yang lebih
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pendek dari ligan HyL yaitu 1617 cm™ dan 1609 cm™ yang mengindikasikan
bahwa gugus C=N berkoordinasi dengan ion Zn(ll) untuk membentuk ikatan
koordinasi Zn-O. Sementara itu, pada bilangan gelombang 460 cm™ pada
kompleks 1 dan 2, menunjukkan adanya vibrasi ikatan Zn-O dan pada bilangan
gelombang 491 cm™ untuk kompleks 1 serta 532 cm™ untuk kompleks 2

menunjukkan vibrasi ikatan Zn-N.

2.7.2 GC-MS (Gas Chromatography-Mass Spectroscopy)

Instrumen GC-MS merupakan instrumentasi yang terdiri dari 2 gabungan
instrument yaitu gas chromatography (kromatografi gas) dan mass spectroscopy
(spektroskopi massa). Kromatografi gas digunakan untuk memisahkan suatu
senyawa Yyang diinginkan. Sedangkan Spektroskopi massa berguna untuk
mengidentifikasi suatu campuran dari komponen senyawa yang didasarkan pada
perbandingan massa terhadap muatan (m/z), sehingga dapat diketahui berat
molekulnya dari suatu senyawa (Garima dan Jyoti, 2013)

Kromatografi gas tidak dilengkapi dengan detektor, namun spektroskopi
massa yang bertindak sebagai detektornya. Menurut Rohman dan Gandjar, (2012),
kromatografi gas merupakan metode pemisahan suatu senyawa yang didasarkan
adanya perbandingan distribusi antara fasa diam dan fasa gerak. Senyawa yang
memiliki sifat mudah menguap, akan bergerak menuju kolom yang isinya fasa
diam. Pergerakan tersebut sesuai dengan rasio distribusinya. Sedangkan
spektroskopi massa merupakan metode analisis instrumentasi untuk
mengidentifikasi struktur dari komponen sampel dengan menunjukkan massa

molekul relative dari senyawa dan massa molekul relative dari pemecahannya.
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Khasanuddin  (2017) telah melakukan karakterisasi basa Schiff
menggunakan GC-MS yang menghasilkan kromatogram dengan hasil pemisahan
2 puncak dan waktu retensi pada puncak pertama adalah 2,178 menit yang diduga
termasuk senyawa klorofom, sedangkan puncak kedua diperoleh waktu retensi
23,641 menit yang mengindikasikan adanya ion molecular dan base peak dengan
nilai m/z 257. Kemudian hasil analisa diperoleh bahwa puncak tersebut
menunjukkan senyawa 4-(((4-hidroksifenil)imino)metil)-2-metoksifenol. Pola

fragmentasi senyawa tersebut dapat dilihat pada gambar 2.8.

DO Py, S nﬁ ~Or

m/z= 257
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Gambar 2. 8 Pola fragmentasi 4-(((4-hidroksifenil)imino)metil)-2-metoksifenol

2.7.3 Spektrofotometer UV-Vis

Spetrofotometer UV-Vis merupakan suatu alat instrumen yang dapat
digunakan untuk mengetahui adanya informasi panjang gelombang maksimum
dari suatu senyawa. Senyawa yang biasanya dianalisis menggunakan instrument
ini yaitu senyawa kompleks dalam larutan dan molekul serta ion anorganik.
Spetrofotometer UV-Vis menggunaan sumber radiasi eletromagnetik ultravioet
berkisar 200-400 nm dan sinar tampak atau visible berkisar 400-800 nm. Prinsip
dari spektrofotmeter UV-Vis yaitu adanya interaksi dari REM atau radiasi
elektromagnetik dengan sampel atau materi, sehingga menyebaban terjadinya

penyerapan sinar UV-Vis oleh senyawa cuplikan. Ketika terjadinya penyerapan
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suatu energi, maka dapat mengakibatkan adanya transisi elektronik. Klasifikasi
transisi elektronik dibagi menjadi 4 yaitu transisi 6—oc*, n—n*, n— n* dan n—
o* (Sastrohamidjojo, 2019).

Far, et al., (2017) mengkarakterisasi senyawa kompleks Zn(Il) dengan ligan
basa schiff ONN. Pita dua ligan menunjukkan pada panjang gelombang 256 nm
dan 334 nm karena adanya ikatan intra-ligan, sehingga menandakan adanya
transisi elektronik n—a* dan n— 7*. Spektrum {[Zn(u-ONN)(p2-O)(u-00)]2Zn}
mengalami pelebaran dan menghasilkan energi yang lebih rendah (pergeseran
merah) pada panjang gelombang 266 nm dan 374 nm, karena koordinasi anionik
ligan (sebagai fenolat) dan adanya resonansi muatan yang panjang. Selain itu
muncul pita baru pada panjang gelombang 236 nm disebabkan oleh transisi ligan

asetat. Spetra UV-Vis dapat dilihat pada gambar 2.9.
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Gambar 2. 9 Spektra Ligan Basa Schiff dan Kompleks Zn(11) (Far, et al., 2017)

2.8 Sintesis Senyawa Kompleks Zn(11)-MTIMP Menurut Perspektif Islam
Senyawa basa Schiif mempunyai beberapa manfaat dalam bidang penelitian.

Salah satu manfaat basa Schiff yaitu sebagai bahan antikanker (Sabbah, et al.,

2018). Sementara itu, dalam beberapa penelitian menyebutkan bahwa basa Schiff

ketika dikembangkan menjadi senyawa kompleks, ternyata mempunyai aktivitas
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biologis yang lebih tinggi dari pada ligan basa Schiffnya. Aplikasi senyawa
kompleks dapat digunakan sebagai bahan antitumor (Chang, et al., 2015),
antikanker (Dhahagani, et al., 2014; Ali, et al., 2020; Ashok, et al., 2020),
antioksidan (Galini, et al., 2017) dan antibakteri (Anacona, et al., 2021).

Sebagaimana firman Allah dalam Q.S. Sad ayat 27 yang berbunyi:

G A8 3 s 13538 sl b Sl St kg s (253l slasd s g
Sul

Artinya: “Dan Kami tidak menciptakan langit dan bumi dan apa yang ada di
antara keduanya dengan sia-sia. Itu anggapan orang-orang kafir, maka celakalah
orang-orang yang kafir itu karena mereka akan masuk neraka”.

Surat Sad ayat 27 tersebut menjelaskan bahwa semua yang diciptakan oleh
Allah tidak akan sia-sia. Segala sesuatu yang diciptakan oleh-Nya pasti
mempunyai manfaat. Salah satu buktinya adalah tentang keberhasilan para
peneliti yang telah mensintesis senyawa kompleks dan diaplikasikan dalam
berbagai bidang penelitian. Berdasarkan pemanfaatan tersebut, tidak lepas dengan

adanya petunjuk dari Allah SWT. Hal ini tertuang dalam Q.S. Taha ayat 50 yang

berbunyi:

sl e g8 Ll o0 & o

Artinya: “Dia (Musa) menjawab, “Tuhan kami ialah (Tuhan) yang telah
memberikan bentuk kejadian kepada segala sesuatu, kemudian memberinya
petunjuk.”

Berdasarkan ayat tersebut, Allah SWT telah menciptakan segala sesuatu

bersama dengan petunjuknya. Petunjuk yang dimaksud adalah fungsi atau
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kegunaan, dimana setiap yang diciptakan oleh Allah SWT baik di bumi dan di
langit mempunyai manfaat. Seperti halnya para peneliti yang telah mensintesis
senyawa kompleks. Seorang peneliti termasuk khalifah di muka bumi. Hal

tersebut dijelaskan dalam Q.S. Al-Bagarah ayat 30 yang berbunyi:

lisgs G Al 2a G e gl o5 o et oy LD 05 i 3
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Artinya: “Dan (ingatlah) ketika Tuhanmu berfirman kepada para malaikat, “Aku

hendak menjadikan khalifah di bumi.” Mereka berkata, “Apakah Engkau hendak

menjadikan orang yang merusak dan menumpahkan darah di sana, sedangkan

kami bertasbih memuji-Mu dan menyucikan nama-Mu?” Dia berfirman,
“Sungguh, Aku mengetahui apa yang tidak kamu ketahui .

Ayat tersebut menjelaskan bahwa Allah SWT menciptakan manusia sebagai
khalifah di muka bumi. Sehingga, setiap manusia harus menciptakan kemakmuran
sesuai yang dijelaskan dalam Q.S. Hud ayat 61. Tidak hanya itu, dalam Q.S. Al-
Maidah ayat 16 menjelaskan bahwa tugas manusia sebagai khalifah di muka bumi
adalah mewujudkan keselamatan dan kebahagiaan. Namun, di sisi lain dalam
menjalankan tugas tersebut, manusia akan diberikan berbagai persoalan, yang
tentunya manusia harus mampu menyelesaikan persoalan tersebut. Maka dari itu,
untuk menyelesaikan persoalan dibutuhkan bekal ilmu pengetahuan dan teknologi.
Pada zaman khalifah dahulu, sudah banyak ilmuwan yang muncul dalam berbagai
bidang, seperti filsafat, matematika, kedokteran dan kimia. Berdasarkan
penjelasan tersebut, dapat diketahui pentingnya memiliki bekal ilmu pengetahuan

dan teknologi guna memajukan peradaban dan menciptakan kemakmuran di muka

bumi.



BAB I11

METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini akan dilakukan pada bulan Maret-April 2022 di Laboratorium
Organik, Laboratorium Anorganik dan Laboratorium Instrumentasi di Program
Studi Kimia Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malik dan

Laboratorium Kimia Dasar di Jurusan Kimia, Universitas Brawijaya.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini yaitu seperangkat alat gelas,
mortar dan alu, autoclave, neraca analitik, bola hisap, cawan porselen, desikator,
pipa kapiler, MPA STUART tipe SMP11, MPA InnoTech DMP800, sonikator
Q500, oven, spektrofotometer FTIR Varian tipe FT 1000, spektrofotometer UV-

Vis Varian Carry 50 dan GC-MS Varian CP 3800/Saturn 2200.

3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu o-vanilin, p-

toluidina, seng klorida (ZnCl,), KBr, klorofom, etanol dan metanol.

3.3 Tahapan Penelitian

Tahapan-tahapan dalam penelitian ini yaitu:

18
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1. Sintesis ligan basa schiff MTIMP menggunakan metode penggerusan
dengan perbandingan mol (1:1)

2. Uji fisik ligan basa schiff MTIMP meliputi bentuk, warna, massa dan titik
leleh menggunakan Melting Point Apparatus.

3. Karakterisasi ligan basa schiff MTIMP menggunakan FTIR

4. Karakterisasi ligan basa schiff MTIMP menggunakan GCMS

5. Sintesis senyawa kompleks Zn(Il) dengan ligan basa schiff MTIMP
dengan perbandingan mol (1:2) dan variasi suhu 100°C, 120°C dan 140°C
selama 12 jam

6. Uji fisik kompleks Zn(I1)-MTIMP dengan mengamati bentuk, warna,
massa dan titik leleh

7. Karakterisasi ligan basa schiff MTIMP menggunakan FTIR

8. Karakterisasi kompleks Zn(11)-MTIMP menggunakan UV-Vis

3.4 Cara Kerja
3.4.1 Sintesis MTIMP Menggunakan Metode Penggerusan

Langkah pertama dalam sintesis senyawa basa schiff yaitu ditimbang
senyawa o-vanilin sebanyak 1,8444 gram (12 mmol). Lalu senyawa o-vanilin
yang telah ditimbang dimasukkan kedalam mortar. Selanjutnya ditambahkan p-
toluidina sebanyak 1,2989 gram (12 mmol). Setelah itu digerus selama 20 menit
pada suhu ruang. Kemudian diletakkan diatas kertas saring yang telah ditimbang
dan dikeringkan didalam desikator hingga diperoleh hasil yang konstan.

(Nadhiroh, 2020).
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3.4.2 Karakterisasi MTIMP
3.4.2.1 Uji Fisik Ligan Basa Schiff MTIMP

Uji fisik MTIMP dilakukan dengan mengamati bentuk, warna, massa dan
titik leleh. Uji titik leleh senyawa hasil sintesis dilakukan menggunakan Melting
Point Apparatus.

Langkah pertama yang dilakukan dalam mengukur titik leleh senyawa hasil
sintesis yaitu dimasukkan padatan kedalam pipa kapiler. Kemudian dimasukkan
dalam blok kecil diatas blok thermometer pada alat. Selanjutnya diatur suhu
menjadi 20°C/menit hingga mendekati titik leleh senyawa. Lalu diatur suhu
menjadi 1°C/menit hingga meleleh dengan sempurna. Kemudian dibuat titik leleh
pada range yang mana titik bawah terukur dari sampel pertama kali meleleh dan
titik atasnya terukur saat sampel meleleh dengan sempurna. Masing-masing

produk ditriplo.

3.4.2.2 Karakterisasi MTIMP Menggunakan FTIR

Langkah pertama yang dilakukan adalah dicampur MTIMP dengan KBr.
Kemudian digerus dalam mortar agate. Setelah itu dipress menggunakan alat press
sampai terbentuk pellet. Lalu pellet diletakkan di cell holder dalam instrument
FTIR. Setelah itu dianalisis spectrum IR hasil sintesis senyawa pada range

bilangan gelombang 4000-400 cm™ (Jawoor, et al., 2017).
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3.4.2.3 Karakterisasi MTIMP Menggunakan GC-MS
Langkah pertama yaitu dibuat MTIMP dengan konsentrasi 10.000 ppm
menggunakan pelarut klorofom. Kemudian diinjeksikan menggunakan syringe

pada instrument GC-MS dengan operasional berikut ini (Ridlo, 2019):

Jenis kolom : Varian VF-5 MS
Panjang kolom : 30 meter
Diameter kolom :0.25 mm
Detektor : QP2010
Temperatur kolom : 70°C (10 menit)

70°C — 290°C, laju 10°C/menit
Temperatur injektor  : 310°C

Tekanan gas : 16,5 kPa
Kecepatan aliran gas  : 0,5 mL/menit
Gas pembawa : Helium

MS (m/z) : 40-650 m/z

3.4.3 Sintesis Senyawa Kompleks Zn(ll) dengan Ligan Basa Schiff MTIMP
Langkah awal dalam sintesis senyawa kompleks basa schiff yaitu ditimbang
ZnCl 0,1376 gram (1 mmol) dilarutkan dalam metanol 5 mL. Selanjutnya
ditimbang basa schiff sebanyak 0,4844 (2 mmol) dan dilarutkan dalam 10 mL
methanol. Setelah itu, kedua larutan tersebut dicampur dan diaduk selama hingga
larut. Selanjutnya larutan tersebut dimasukkan dalam autoclave menggunakan
variasi suhu 100°C, 120°C dan 140°C selama 12 jam. Kemudian produk hasil
sintesis didinginkan dalam suhu ruang. Setelah itu direndam dengan metanol
dingin. Kemudian disaring dan dikeringkan dalam desikator sampai massa produk

konstan. (Liu, et al., 2010).
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3.4.4 Karakterisasi Senyawa Kompleks Logam Zn(l1) dengan Ligan Basa
Schiiff MTIMP
3.4.4.1 Uji Fisik Kompleks Zn(11)-MTIMP

Uji fisik senyawa hasil sintesis dilakukan dengan mengamati bentuk, warna,
massa dan titik leleh. Uji titik leleh senyawa hasil sintesis dilakukan
menggunakan Melting Point Apparatus. Langkah pertama, sampel diletakkan
dalam pipa kapiler. Selanjutnya diletakkan dalam lubang kecil pada thermometer.
Titik leleh ditentukan dengan system range dimana sampel pertama kali meleleh

dan titik atas terukur saat sampel meleleh semua.

3.4.4.2 Karakterisasi Kompleks Zn(11)-MTIMP Menggunakan
Spektrofotometer FTIR

Langkah pertama yang dilakukan adalah dicampur kompleks Zn(11)-MTIMP
dengan KBr. Kemudian digerus dan dipress menggunakan alat press sampai
terbentuk pellet. Lalu pellet diletakkan di cell holder dalam instrument FTIR
Varian tipe FT 1000 dan dianalisis spectrum IR hasil sintesis senyawa pada range

bilangan gelombang 4000-400 cm™ (Jawoor, et al., 2017).

3.4.4.3 Karakterisasi Kompleks Zn(11)-MTIMP Menggunakan
Spektrofotometer UV-Vis

Langkah awal dalam Kkarakterisasi senyawa kompleks menggunakan
spektrofotometer UV-Vis vyaitu dilarutkan masing-masing garam ZnCl,, ligan
basa schiff MTIMP, dan senyawa kompleks Zn(11)-MTIMP ke dalam etanol 20

ppm. Kemudian sampel tersebut diletakkan dalam masing-masing kuvet.
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Selanjutnya dianalisis menggunakan spetrofotometer UV-Vis Varian Carry pada

panjang gelombang 200-800 nm (Isfahani, 2021).

3.4.4.4 Penentuan Jumlah Ligan yang Terikat dalam Senyawa Kompleks
Menggunakan Variasi Kontinu

Penentuan jumlah ligan yang terikat dalam senyawa kompleks dapat
menggunakan variasi kontinu yaitu dengan membuat variasi perbandingan volume
antara logam dan ligan pada konsentrasi yang sama. Masing-masing garam ZnCl,
dan ligan basa schiff MTIMP dilarutkan dalam etanol 50 mL. Kemudian kedua
larutan tersebut dicampurkan dalam beaker glass dengan rasio volume (10:0),
(7:3), (6:4), (5:5), (4:6), (3:7), (2:8), (1:9), dan (0:10) serta disonikasi selama 1
menit. Lalu, dimasukkan kedalam tabung reaksi. Setelah itu, larutan tersebut
divortex selama 3 menit. Kemudian masing-masing larutan tersebut diukur
absorbansinya pada panjang gelombang maksimum. Selanjutnya diperoleh nilai
absorbansinya dan dimasukkan kedalam perhitungan rumus A koreksi. Setelah itu
dibuat kurva dan garis singgung menggunakan excel antara fraksi mol ligan

terhadap nilai absorbansi terkoreksi.



BAB IV

PEMBAHASAN

4.1 Sintesis 2-Metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol (MTIMP) Menggunakan
Metode Penggerusan

Senyawa  2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol atau MTIMP telah
disintesis dari o-vanilin dengan p-toluidina. Metode yang digunakan untuk sintesis
MTIMP yaitu metode penggerusan. Pada metode penggerusan tersebut, kedua
reaktan o-vanilin dan p-toluidina digerus secara bersama-sama tanpa adanya
pelarut selama 20 menit pada suhu ruang. Terbentuknya produk MTIMP
dikarenakan adanya perubahan energi mekanik menjadi energi panas yang dapat
menyebabkan kedua reaktan tersebut aktif bertumbukan pada saat penggerusan
(Sana, dkk., 2012).

Reaksi pembentukan MTIMP terjadi karena adanya serangan dari gugus
amina primer pada p-toluidina yang menyerang gugus karbonil pada o-vanilin.
sehingga p-toluidina bertindak sebagai nukleofil dan o-vanilin bertindak sebagai
elektrofil. Mekanisme dari reaksi tersebut ditunjukkan pada Gambar 4.1. Hasil
sintesis MTIMP setelah melewati proses penggerusan, kemudian dikeringkan
dalam desikator untuk memperoleh berat yang konstan. Tujuan pengeringan di
dalam desikator yaitu untuk menghilangkan kadar air yang termasuk dalam

produk samping dari sintesis MTIMP.
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Gambar 4. 1 Mekanisme reaksi pembentukan basa Schiff MTIMP (Hart, dkk
2013)

4.2 Karakterisasi 2-Metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol (MTIMP)

4.2.1 Uji Sifat Fisika 2-Metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol (MTIMP)

25

Uji sifat fisika meliputi pengamatan bentuk, warna, massa dan titik leleh

MTIMP yang telah disintesis. Hasil pengamatan sifat fisika ditunjukkan pada

Tabel 4.1.

Tabel 4. 1 Hasil uji sifat fisika produk MTIMP

Hasil Pengamatan

Parameter o-Vanilin p-Toluidina MTIMP
Bentuk Padatan Padatan Padatan
Warna Kuning pucat Putih Jingga
Massa (gram) 1,8444 1,2989 2,8758
Titik leleh (°C) 43-44 44 94-95

Berdasarkan hasil uji sifat fisika, MTIMP mempunyai sifat fisika yang

berbeda dari o-vanilin dan p-toluidina. Sintesis MTIMP menghasilkan rendemen

sebesar 99,31% dengan bentuk padatan yang berwarna jingga dan memiliki titik

leleh 94-95°C. Sedangkan titik leleh yang dimiliki o-vanilin dan p-toluidina lebih
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kecil dari MTIMP. Hal ini dikarenakan jumlah penyusun atom MTIMP lebih
banyak dari pada o-vanilin dan p-toluidina.

Hasil pengamatan titik leleh MTIMP tersebut hampir sama dengan hasil
penelitian Nadhiroh (2020) yaitu 95-97°C dan penelitian Hanapi dan Ningsih
(2019) yaitu 94-96°C. Berdasarkan hasil uji sifat fisika tersebut, diduga senyawa

produk MTIMP telah terbentuk.

4.2.2 Karakterisasi 2-Metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol (MTIMP)
Menggunakan FTIR

Karakterisasi menggunakan FTIR bertujuan untuk mengetahui gugus fungsi
dari MTIMP, sehingga nantinya akan dapat dibedakan adanya gugus fungsi dari
reaktan dan juga produknya. Selanjutnya, gugus fungsi dari MTIMP akan
dibandingkan dengan literatur. Perbedaan spektra antara reaktan dan produk
ditunjukkan pada Gambar 4.2.

Hasil karakterisasi reaktan dan produk menggunakan FTIR pada Gambar
4.2 menunjukkan bahwa terdapat perbedaan spektra antara o-vanilin, p-toluidina
dan basa Schiff MTIMP. Hasil spektra FTIR o-vanilin terdapat serapan C=0
karbonil pada bilangan gelombang 1642 cm™ dan hasil spektra FTIR p-toluidina
terdapat serapan N-H amina primer pada bilangan gelombang 3417 cm™ dan
3335. cm™. Sedangkan hasil spektra basa Schiff MTIMP tidak muncul serapan
C=0 karbonil milik o-vanilin dan serapan N-H milik p-toluidina. Pada spektra
basa Schiff MTIMP muncul serapan baru pada bilangan gelombang 1617 cm™
yang menandakan adanya gugus fungsi C=N imina. Gugus fungsi tersebut

merupakan gugus fungsi yang khas yang dimiliki oleh senyawa basa Schiff.
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Setelah hasil tersebut dibandingkan dengan literatur, maka hasil tersebut
ternyata hampir sama dengan penelitian Bendale, et al., (2011) yaitu terdapat
serapan C=N pada bilangan gelombang 1616 cm™. Selain itu, terdapat gugus

fungsi lainnya yang dapat dilihat pada Tabel 4.2.
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Gambar 4. 2 Spektra FTIR reaktan dan produk

Tabel 4. 2 Gugus fungsi dan bilangan gelombang basa Schiff MTIMP

Gugus Fungsi Bilangan Gelombang (cm™)  Referensi  Intensitas
O-Hstrech 3470 3590-3400° m-s
Csp2-Hstrech 3032 3080-3010° w
Csp3‘Hsymetric strech 2958 b
Csp3‘Hasymetric strech 2839 3000-2800 W
Overtone aromatik 1870-1830 2000-1660° w
C=N 1617 1645-1605° Vv
C=C aromatik 1508 1525-1470° v
O-Csp3 1468 1470-1435° Vv
C-0 fenol 1258 1260-1180° S
C-N 1197 1280-1160° Vv
Keterangan:
@ : Socrates (2001) S : strong (kuat)
b : Silverstein, dkk., (2005) w : weak (lemah)

m : medium (sedang) % : variable (bervariasi).
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4.2.3 Karakterisasi Ligan Basa Schiff MTIMP Menggunakan GC-MS
Karakterisasi ligan basa Schiff MTIMP menggunakan GC-MS bertujuan
untuk mengetahui informasi tentang kemurnian atau jumlah senyawa yang
dihasilkan dari produk hasil sintesis. Informasi tersebut didapatkan dari
kromatogram yang dihasilkan. Selain itu, karakterisasi menggunakan GC-MS juga
untuk mengetahui berat molekul dan struktur dari senyawa yang telah disintesis
berdasarkan nilai m/z ion molekular dan pola fragmentasi pada spektra massa

yang dihasilkan.

4.2.3.1 Analisis Kromatografi Gas

Analisis menggunakan kromatografi gas menghasilkan suatu kromatogram.
Banyaknya puncak yang muncul pada kromatogram menunjukkan jumlah
senyawa pada produk. Kromatogram produk hasil sintesis ditunjukkan pada
Gambar 4.3. Berdasarkan kromatogram tersebut, terdapat dua puncak yang
menandakan adanya dua senyawa dalam sampel dan menghasilkan waktu retensi
serta persentase luas area yang disajikan pada Tabel 4.3.

Persentase luas area tersebut digunakan untuk mengetahui kemurnian
senyawa. Pada Tabel 4.3 menunjukkan bahwa puncak 1 mempunyai kemurnian
0,388% dengan waktu retensi 11,605 menit. Sedangkan kemurnian puncak 2
sebesar 99,612% dengan waktu retensi 28,260 menit. Puncak 1 diduga merupakan
sisa reaktan. Sedangkan puncak 2 adalah produk yang ditargetkan. Dugaan

tersebut diperkuat dengan analisis menggunakan spektroskopi massa.
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Gambar 4. 3 Kromatogram produk hasil sintesis

Tabel 4. 3 Waktu retensi dan persentase luas area puncak kromatogram

Puncak Waktu Retensi (menit) Luas Area (%)

1 11,605 0,388%
2 28,260 99,612%
Total 100%
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4.2.3.2 Analisis Spektroskopi Massa
4.2.3.2.1 Analisis Spektroskopi Massa pada Puncak 1
Puncak 1 dengan waktu retensi 11,605 menit dan luas area 0,388%
menghasilkan spektra massa yang ditunjukkan pada Gambar 4.4. Spektra tersebut
menghasilkan puncak ion molekuler pada m/z 107. Nilai ion molekuler m/z 107
sesuai dengan berat molekul reaktan p-toluidina yang digunakan untuk sintesis
ligan basa Schiff MTIMP. Hal ini berarti, masih terdapat sisa reaktan yang belum
bereaksi dengan sempurna. Sementara itu, nilai base peak puncak 1 berada pada
m/z 106 yang menunjukkan fragmen dengan kelimpahan tertinggi. Pola

fragmentasi puncak 1 ditunjukkan pada Gambar 4.5.
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4.2.3.2.2 Analisis Spektroskopi Massa pada Puncak 2
Analisis puncak 2 menggunakan spektroskopi massa menghasilkan ion
molekuler pada m/z 241. Nilai ion molekuler m/z 241 sesuai dengan berat molekul
senyawa 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol atau basa Schiff MTIMP. Nilai
ion molekular tersebut sama dengan penelitian Fitri (2020), yang mensintesis
senyawa basa Schiff MTIMP. Selain itu, puncak ion molekuler tersebut juga
merupakan base peak yang mempunyai kelimpahan paling tinggi. Spektra massa
basa Schiff disajikan pada Gambar 4.6. Sedangkan pola fragmentasi puncak 2

ditunjukkan pada Gambar 4.7.
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Gambar 4. 6 Spektra massa basa Schiff MTIMP
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4.3 Sintesis Senyawa Kompleks Zn(11)-MTIMP
Sintesis senyawa kompleks Zn(I1)-MTIMP dilakukan dengan mereaksikan
ZnCl, sebagai sumber ion Zn(ll) dan ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((p-
tolilimino)metil)fenol yang dilarutkan dalam metanol. Metode yang digunakan
untuk sintesis tersebut yaitu metode bejana tertutup atau autoclave dengan variasi
suhu 100°C, 120°C dan 140°C. Setelah tahap sintesis, senyawa produk dilanjutkan

dengan uji sifat fisika.

4.4 Karakterisasi Senyawa Kompleks Zn(I1)-MTIMP
4.4.1 Uji Sifat Fisika Senyawa Kompleks Zn(I1)-MTIMP

Uji sifat fisika dilakukan dengan pengamatan bentuk, warna, massa dan titik
leleh senyawa kompleks Zn(11)-MTIMP. Hasil pengamatan sifat fisika disajikan

pada Gambar 4.8 dan Tabel 4.4.

Gambar 4. 8 Hasil sihtesi?(é) basa Schiff, (l‘a)i.k(v)mple 100°C. (c) kompleks
120°C, (d) kompleks 140°C
Berdasarkan hasil pengamatan uji sifat fisika reaktan dan produk pada Tabel
4.4, diketahui senyawa kompleks suhu 100°C mempunyai bentuk padatan
berwarna jingga muda dan senyawa kompleks suhu 120°C dan 140°C mempunyali
bentuk padatan berwarna jingga tua. Sehingga, terdapat sedikit perbedaan warna

dengan ligannya yaitu berwarna jingga terang. Hal tersebut dirasa kurang kuat
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untuk membedakan senyawa reaktan dan produknya. Maka dilanjutkan dengan uji

titik leleh.

Tabel 4. 4 Hasil uji sifat fisika reaktan dan produk
Hasil Pengamatan

Parameter Senyawa Kompleks
ZnCl, MTIMP 100°C 120°C 140°C
Bentuk Padatan Padatan Padatan  Padatan  Padatan
Warna . : Jingga Jingga Jingga
Putih Jingga terang muda Tua Tua
Massa (gram) 0,1376 0,4845 0,4834 0,5276 0,5128
Titik Leleh (°C) 290 94-95 - - -
Titik
Dekomposisi - - 237 235 235
(9]

Senyawa produk mempunyai titik leleh yang berbeda dari reaktannya.
Reaktan ZnCl, mempunyai titik leleh 290°C dan ligan basa Schiff MTIMP
memiliki titik leleh 94-95°C. Sedangkan ketika senyawa kompleks 100°C, 120°C
dan 140°C diuji titik lelehnya, senyawa kompleks tersebut menghasilkan titik
dekomposisi berturut-turut yaitu 237°C, 235°C dan 235°C. Titik dekomposisi
merupakan titik dimana senyawa mengalami dekomposisi atau terurai sebelum
mencapai titik lelehnya. Senyawa logam yang kurang reaktif seperti logam Zn,
ketika dipanaskan dan oksidanya direaksikan dengan karbon, maka akan
mengalami reduksi dari ion logam menjadi logam serta melepas karbon dioksida.
Hal tersebut diketahui bahwa senyawa kompleks Zn(I1)-MTIMP mempunyai titik
leleh yang berbeda dari reaktannya dan didukung oleh penelitiannya El-Sherif dan
Eldebss (2011) yang mensintesis basa Schiff 4-bromo-2-(thiophen-2-yl-
imino)methylphenol (ATS) menghasilkan titik leleh 81°C, sedangkan ketika

sintesis Zn(11)-ATS menghasilkan titik leleh 139°C. Perbedaan titik dekomposisi
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dan warna ketiga kompleks masih relatif sama, sehingga analisis ketiga kompleks
diperkuat menggunakan FTIR dan UV-Vis. Sementara itu, sintesis senyawa
kompleks Zn(I1)-MTIMP suhu 100°C, 120°C dan 140°C menghasilkan rendemen

yang dapat dilihat pada Tabel 4.5.

Tabel 4. 5 Rendemen senyawa kompleks basa Schiff

Senyawa Rendemen (%)
Kompleks 100°C 78,14%
Kompleks 120°C 85,29%
Kompleks 140°C 82,90%

4.4.2 Karakterisasi Senyawa Kompleks Zn(I1)-MTIMP Menggunakan FTIR
Karakterisasi menggunakan FTIR bertujuan untuk mengidentifikasi gugus
fungsi dari senyawa kompleks. Perbandingan spektra FTIR senyawa kompleks

dengan ligan basa Schiff ditunjukkan pada Gambar 4.9.
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Gambar 4. 9 Spektra FTIR basa Schiff dan kompleks
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Berdasarkan Gambar 4.9, serapan gugus C=N basa Schiff MTIMP berada
pada bilangan gelombang 1617 cm™, sedangkan serapan gugus C=N pada
senyawa kompleks suhu 100°C, 120°C dan 140°C mengalami pergeseran bilangan
gelombang yang lebih besar yaitu 1639 cm™, 1637 cm™ dan 1636 cm™. Singh
et.al (2020) melakukan sintesis senyawa kompleks Zn(ll) dengan ligan basa
Schiff menghasilkan serapan gugus C=N yang mengalami pergeseran ke arah
yang lebih besar yaitu dari 1617 cm™ ke 1618 cm™. Pergeseran bilangan
gelombang tersebut menunjukkan adanya ikatan koordinasi antara logam Zn
dengan atom N pada ligan basa Schiff MTIMP. Hal itu didukung dengan adanya
serapan baru Zn-N kompleks 100°C, 120°C dan 140°C yang muncul pada
bilangan gelombang 431 cm™, 418 cm™ dan 419 cm™. Pada penelitian Singh
(2012), menghasilkan serapan Zn-N senyawa kompleks pada bilangan gelombang
397 cm™. Sedangkan penelitian El-Sherif dan Eldebss (2011) menghasilkan
serapan Zn-N pada bilangan gelombang 425-430 cm™.

Sementara itu, serapan gugus C-O fenol ligan basa Schiff juga mengalami
pergeseran pada bilangan gelombang 1258 cm™ ke arah yang lebih kecil yaitu
1245 cm™, 1243 cm™ dan 1243 cm™. Penelitian Singh, et al., (2020) juga
menghasilkan pergeseran C-O fenol dari 1278 cm™ ke 1248 cm™. Pergeseran
tersebut dikarenakan adanya ikatan koordinasi antara logam Zn dengan atom O
pada ligan basa Schiff dan didukung dengan munculnya serapan baru Zn-O
kompleks suhu 100°C, 120°C dan 140°C kompleks pada bilangan gelombang 505
cm?, 493 cm™dan 493 cm™. Hal tersebut juga didukung dengan penelitian Singh

(2012), yang menghasilkan serapan gugus Zn-O kompleks pada bilangan
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gelombang 506 cm™. Selain itu, terdapat serapan gugus lain yang disajikan pada

Tabel 4.6.

Tabel 4. 6 Serapan FTIR basa Schiff dan senyawa kompleks
Bilangan Gelombang (cm™)
Ligan Senyawa Kompleks Referensi  Intensitas
100°C  120°C 140°C
O-Hstrech 3470 3515 3471 3468  3590-3400° m-s

Gugus Fungsi

Csp2-Hstrech 3032 3043 3033 3080-3010° w
Cspa-Hsymetric 2958 2944 2925 2924
strech b
Cos-Hayrewic 2839 2852 2844 - 5000-2800 w
strech
C=N 1617 1639 1637 1637  1645-1605% Y
C=C aromatic 1508 1553 1549 1548 1525-1470° Y
O-Cqp3 1468 1507 1506 1506  1470-1435% \Y;
C-0 fenol 1258 1245 1243 1243  1260-1180° S
C-N 1197 1175 1172 1172  1280-1160° \Y;
Zn-N - 431 418 419 397, w
425-430"
Zn-0 - 505 493 493 506° w
Keterangan:

. Socrates (2001) m : medium (sedang)

. Silverstein, dkk., (2005) S . strong (kuat)

: Singh, dkk (2012) w - weak (Ilemah)

: EI-Sherif dan Eldebss (2011) % : variable (bervariasi).

a o T o

Berdasarkan Tabel 4.6, bilangan gelombang pada kompleks suhu 100°C
sedikit jauh berbeda dengan kompleks suhu 120°C dan 140°C. Sedangkan
bilangan gelombang pada kompleks suhu 120°C hampir sama dengan kompleks
140°C. Hal tersebut diduga adanya pengaruh suhu terhadap kestabilan kompleks,
sehingga mempengaruhi ikatan logam dengan ligan. Selain itu, terdapat dugaan

lain yaitu adanya hidrat pada kompleks suhu 100°C.
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4.4.3 Karakterisasi Senyawa Kompleks Zn(11)-MTIMP Menggunakan UV-
Vis
Karakterisasi menggunakan UV-Vis bertujuan untuk mengetahui perbedaan
panjang gelombang maksimum antara ligan basa Schiff dan senyawa kompleks.
Selanjutnya, nilai panjang gelombang maksimum dibandingkan antara ligan basa
Schiff dengan senyawa kompleks. Hasil analisa UV-Vis tersebut disajikan dalam

Gambar 4.10 dan Tabel 4.7.
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Gambar 4. 10 Spektra UV-Vis ligan dan kompleks

Tabel 4. 7 Hasil analisis UV-Vis ligan basa Schiff dan senyawa kompleks

Senyawa Panjang Gelombang Maksimum (nm)
Ligan basa Schiff 226 nm, 277,9 nm dan 318 nm
Senyawa kompleks (100°C) 228 nm, 279 nm dan 329 nm
Senyawa kompleks (120°C) 228 nm, 280 nm dan 319 nm
Senyawa kompleks (140°C) 226,9 nm, 280 nm dan 318 nm

Berdasarkan Tabel 4.7, panjang gelombang ligan basa Schiff pada 226 nm
muncul karena adanya transisi m — m* dari gugus aromatik. Sementara itu,

serapan pada 277,9 nm muncul karena transisi n— m* yang disebabkan adanya
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nitrogen pada gugus azometin (-N=CH-) dan serapan pada 318 nm muncul karena
adanya transisi n— * dari gugus OH. Penelitian tersebut sesuai dengan Solawati
(2021) yang menghasilkan panjang gelombang basa Schiff MTIMP 228 nm, 277
nm dan 319 nm.

Sementara itu, ketika ligan basa Schiff MTIMP berikatan dengan Zn(ll)
membentuk kompleks pada suhu 100°C, 120°C dan 140°C, maka ligan mengalami
pergeseran panjang gelombang yang lebih besar atau batokromik. Pergeseran
tersebut berturut-turut yaitu 329 nm, 319 nm dan 318 nm. Pada suhu 100°C, ligan
basa schiff yang berikatan dengan Zn(ll) mempunyai panjang gelombang
maksimum sedikit jauh berbeda pada suhu 120°C dan 140°C. Hal ini diduga
karena adanya pengaruh suhu terhadap kestabilan kompleks yang dapat
mempengaruhi ikatan antara ion logam dan ligan (Zigya, 2022).

lon Zn(Il) mempunyai konfigurasi elektron yaitu 3d™, sehingga tidak
mempunyai transisi d—d, karena orbital d terisi penuh. Ion Zn(I) mempunyai
term symbol 'S, maka splitting atau pemisahannya adalah A, sehingga tidak
mempunyai transisi elektronik dan serapan UV-Vis tidak diamati serta diagram
tanabe sugano tidak ada. Karim dan EI-Sherif (2014), telah mensintesis kompleks
[Zn(ATS)(Gly)].H,O dan menghasilkan panjang gelombang maksimum 278,9 nm
yang menunjukkan adanya transisi n— m* dan 227 nm karena transisi T — w*,
serta tidak terdapat panjang gelombang yang menunjukkan adanya transisi d—d.
Menurut Sanmartin (2000) dalam Karim dan EI-Sherif (2014), senyawa kompleks
Zn(ll) diasumsikan mempunyai geometri tetrahedral, karena memiliki sifat

diamagnetik dan mengandung atom donor N-O.
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4.4.4 Penentuan Jumlah Ligan yang Terikat dalam Senyawa Kompleks
Menggunakan Metode Variasi Kontinu

Penentuan jumlah ligan yang terikat oleh logam Zn(Il) diketahui
menggunakan metode variasi kontinu atau metode Job. Metode tersebut
menunjukkan suatu keadaan optimum dan konstanta kestabilan antara konsentrasi
ion logam Zn(ll) dan ligan basa Schiff MTIMP. Hasil metode variasi kontinu

disajikan pada Gambar 4.11.
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Gambar 4. 11 Grafik metode variasi kontinu Zn(11)-MTIMP

Gambar 4.11 menunjukkan hasil pertemuan garis singgung sebelah Kiri dan
kanan puncak, kemudian ditarik titik potong ke sumbu X, sehingga menghasilkan
nilai fraksi mol ligan dari senyawa kompleks sebesar 0,61. Sedangkan nilai fraksi
mol logam adalah 0,39. Hal tersebut menunjukkan bahwa perbandingan logam
dan ligan adalah 1:2 yang artinya 1 mol ion logam Zn(Il) mengikat 2 mol ligan

basa Schiff MTIMP.
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4.5 Prediksi Struktur Senyawa Kompleks Zn(11)-MTIMP
Prediksi struktur senyawa kompleks dilakukan berdasarkan hasil
karakterisasi senyawa kompleks, dimana 1 ion logam Zn(1l) mengikat 2 mol ligan
basa Schiff MTIMP. Ligan basa Schiff MTIMP merupakan ligan bidentat. Hal
tersebut dikarenakan PEB atom N dan PEB atom O mendonorkan elektronnya ke
logam pusat Zn(ll). Hibridisasi pembentukan senyawa kompleks dapat dilihat

pada Gambar 4.12.

3d 4s 4p
lonzn®*:[A] [tL ][ n[~w] [ [T T ]
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Gambar 4. 12 Hibridisasi senyawa kompleks Zn(I11)-MTIMP

Berdasarkan Gambar 4.12, senyawa kompleks Zn(Il)-MTIMP
mempunyai hibridisasi sp®, dimana ion Zn(ll) dikelilingi 2 ligan basa Schiff
MTIMP yang berkoordinasi secara bidentat melalui atom N pada gugus imina dan
atom O pada fenol, sehingga dugaan bentuk geometrinya adalah tetrahedral
(Gambar 4.13). Prediksi tersebut sesuai dengan penelitian Tyagi, dkk., (2014)
yang menghasilkan rumus molekul [Zn(L),].Cl, dan menghasilkan ikatan antara

Zn dengan atom N dan O.
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Prediksi struktur berdasarkan Gambar 4.13 didukung dengan adanya uji
kualitatif perak nitrat pada senyawa kompleks, dimana ketika ditetesi dengan
larutan perak nitrat menghasilkan endapan berwarna putih yang diduga
merupakan senyawa AgCI. lon CI tersebut diduga berasal dari anion bebas dari
senyawa kompleks yang terbentuk, sehingga ketika ion CI tersebut bereaksi
dengan ion Ag®, akan membentuk AgCl yang berupa endapan putih. Reaksi

pengendapan AgCl disajikan pada Persamaan 4.1.

[Z0(L)2]Clyag) + ANO3aqy — [Zn(L)2]** (ag) + 2NO3 (ag) +AgCles) (4.1)

i
N ‘u\\\\i”\N/ -Cl,
7 on

| CHj
CHs

Gambar 4. 13 Prediksi struktur senﬁwa kompleks

4.6 Senyawa Kompleks Zn(I1)-MTIMP Menurut Perspektif Islam

Modifikasi senyawa basa Schiff sebagai ligan dalam senyawa kompleks
termasuk dalam salah satu perkembangan ilmu pengetahuan dan teknologi.
Beberapa peneliti berhasil mensintesis senyawa kompleks menggunakan logam
Zn(11) dan ligannya berupa senyawa basa Schiff. Sebagaimana firman Allah SWT

dalam Q.S. Al-Hajj ayat 46:
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Artinya: “Maka apakah mereka tidak berjalan di muka bumi, lalu mereka
mempunyai hati yang dengan itu mereka dapat memahami atau mempunyai
telinga yang dengan itu mereka dapat mendengar? Karena sesungguhnya
bukanlah mata itu yang buta, tetapi yang buta, ialah hati yang di dalam dada .
Menurut penjelasan Mahdar (2014), kata aql digunakan pada zaman
jahiliyah yang memiliki arti kecerdasan praktis (practical intelligence). Istilah
tersebut dalam psikologi artinya kecakapan untuk menyelesaikan masalah. Maka,
orang berakal harus memiliki kecakapan untuk menyelesaikan persoalan. Selain
itu, orang yang berakal akan berbuat sesuatu dengan memberikan kemudahan
untuk orang lain. Seperti halnya para peneliti memodifikasi basa Schiff sebagai
ligan dalam senyawa kompleks yang dapat meningkatkan aktivitas biologisnya.

Para peneliti mensintesis senyawa kompleks digunakan sebagai bahan antibakteri,

antikanker dan antioksidan. Sebagaimana Rasulullah SAW bersabda:

Artinya: “Tidaklah Allah menurunkan penyakit kecuali Dia juga menurunkan
penawarnya.” (HR Bukhari).

Hadist shahih riwayat Imam Bukari terisebut menjelaskan bahwa Allah
telah menciptakan obat untuk segala penyakit dan firman Allah dalam Q.S. Al-

Anbiya’ ayat 16:

el izt U3 o3 e s g
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Artinya: “Dan Kami tidak menciptakan langit dan bumi dan segala apa yang ada
di antara keduanya dengan main-main”.

Berdasarkan penjelasan tafsir Kemenag RI (2010), Allah SWT telah
menciptakan langit dan bumi serta segala isinya memiliki tujuan yang baik dan
benar, tanpa sia-sia. Sehingga semua yang diciptakan oleh Allah pasti mempunyai
manfaat. Sementara itu, Allah SWT juga menciptakan segala sesuatu sesuai
dengan ukuran yang telah ditentukan. Hal tersebut tertuang dalam Q.S. Al-Furgan

ayat 2:

$aley Sl 5 B2 A KI5 1005 dsk 4 oV cgsedl A A

%z s %%
A

Artinya: “Yang memiliki kerajaan langit dan bumi, tidak mempunyai anak, tidak
ada sekutu bagi-Nya dalam kekuasaan(-Nya), dan Dia menciptakan segala
sesuatu, lalu menetapkan ukuran-ukurannya dengan tepat”.

Menurut Shihab (2003), kata L8 secara bahasa artinya kadar tertentu yang
tidak bertambah atau berkurang. Kata ', adalah bentuk masdar dari kata -8,
Surat al-Furgan ayat 2 tersebut menjelaskan bahwa segala sesuatu yang diciptakan
oleh Allah sudah sesuai dengan porsinya atau ukurannya. Seperti halnya pada
sintesis senyawa kompleks Zn(Il) dengan ligan basa Schiff MTIMP menggunakan
variasi suhu dan menghasilkan rendemen tertinggi pada suhu 120°C. Maka,

manusia harus mensyukuri atas apa yang diciptakan oleh Allah SWT sesuai

dengan firman Allah SWT dalam surat Ibrahim ayat 7:
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Artnya: “Dan (ingatlah juga), tatkala Tuhanmu memaklumkan; "Sesungguhnya
jika kamu bersyukur, pasti Kami akan menambah (nikmat) kepadamu, dan jika
kamu mengingkari (nikmat-Ku), maka sesungguhnya azab-Ku sangat pedih”
(Q.S. Ibrahim:7).

Berdasarkan surat lbrahim ayat 7 tersebut, tafsir Kemenag menjelaskan
bahwa Allah SWT telah mengingatkan kembali agar manusia harus mensyukuri
atas apa yang diciptakan oleh Allah SWT. Jika manusia selalu bersyukur, maka
Allah SWT akan menambah nikmat tersebut. Sedangkan jika manusia tidak mau
bersyukur atas nikmat yang diberikan oleh Allah SWT, maka akan mendapatkan
adzab yang besar. Salah satu cara bersyukur yaitu dengan menjaga keseimbangan
alam dan tidak merusak alam semesta yang nantinya dapat membahayakan
lingkungan sekitar dan makhuk hidup. Hal tersebut berkaitan dengan tugas
manusia sebagai khalifah di bumi yang harus mampu menciptakan kemaslahatan

dan tidak menimbulkan kemudharatan. Sebagaimana firman Allah dalam surat

Q.S. Al-Bagarah ayat 30:

Sl Sings b A 2e s BT 6L BRs o9 s et gy LD o5 6 3
SR Y G ey 6L al fuashs Az sl 0
Artinya: “Dan (ingatlah) ketika Tuhanmu berfirman kepada para malaikat, “Aku
hendak menjadikan khalifah di bumi.” Mereka berkata, “Apakah Engkau hendak
menjadikan orang yang merusak dan menumpahkan darah di sana, sedangkan
kami bertasbih memuji-Mu dan menyucikan nama-Mu?” Dia berfirman,
“Sungguh, Aku mengetahui apa yang tidak kamu ketahui .
Menurut tafsir Al-Mukhtashar, Allah SWT menciptakan manusia dan
ditempatkan di bumi dengan tujuan yaitu memakmurkan bumi atas dasar ketaatan

kepada Allah SWT. Penciptaan manusia sebagai khalifah mempunyai hikmah-

hikmah besar yang diketahui oleh Allah SWT. Hal tersebut sesuai dengan nama-
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nama Allah yaitu Al-Khalig dan Al-Alim. Al-Khaliq artinya maha pencipta dan
Al-Alim artinya maha mengetahui. Allah SWT mempunyai kekuasaan untuk
menciptakan segalanya dan dalam buku Syarah Asmaul Husna menjelaskan
bahwa Allah SWT mempunyai pengetahuan yang tidak terbatas, baik yang
tampak maupun yang ghaib, sehingga setiap hamba Allah harus meyakini bahwa
Allah itu Esa dan Allah Maha Pencipta serta Maha Mengetahui. Maka, setiap
hamba Allah harus bersyukur atas apa yang diciptakan oleh Allah SWT dengan
cara memanfaatkan ciptaan-Nya dengan sebaik-baiknya dan tidak berbuat

kerusakan di muka bumi.



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan penelitan yang telah dilakukan, dapat disimpulkan yaitu:

1. Perbedaan suhu yang digunakan saat sintesis mempengaruhi hasil
rendemen senyawa kompleks [Zn(MTIMP),]Cl,. Rendemen yang
dihasilkan senyawa kompleks pada suhu 100°C, 120°C dan 140°C
berturut-turut 78,14%; 85,29% dan 82,90%.

2. Karakteristik senyawa kompleks [Zn(MTIMP),]Cl, yang disintesis pada
suhu 100°C, 120°C dan 140°C mempunyai warna dan titik leleh yang
relatif sama yaitu berupa padatan berwarna jingga dengan titik leleh
berturut-turut 237°C, 235°C dan 235°C. Spektra IR dari ketiga kompleks
menunjukkan adanya pergeseran di gugus C=N dari 1617 cm™ (dari ligan
bebas) bergeser menjadi 1639 cm™, 1637 cm™ dan 1637 cm™. Sementara
itu, terdapat pergeseran juga di gugus C-O fenol dari 1258 cm™ menjadi
1245 cm™, 1243 cm® dan 1243 cm®. Pembentukkan kompleks
[Zn(MTIMP),]Cl, juga didukung dari adamya serapan baru yang
menunjukkan adanya ikatan Zn-N pada bilangan gelombang 431 cm™, 418
cm® dan 419 cm™ dan yang menunjukkan ikatan Zn-O pada bilangan
gelombang 505 cm™, 493 cm™ dan 493 cm™. Hasil analisa UV-Vis dari
ketiga kompleks menunjukkan panjang gelombang maksimum yaitu 329

nm (100°C), 319 nm (120°C) dan 318 nm (140°C).

47
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5.2 Saran
Perlu dilakukan uji XRF untuk mengetahui kandungan logam Zn dalam
senyawa kompleks dan uji TGA untuk mempelajari kestabilan termal dan ada

tidaknya hidrat di kompleks yang dihasilkan.
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Lampiran 1. Rancangan Penelitian
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Lampiran 2. Diagram Alir

L.2.1 Sintesis MTIMP Menggunakan Metode Penggerusan

o-Vanilin

- ditimbang 1,8444 g o-vanilin (12 mmol)

- ditimbang 1,2989 g p-toluidina (12 mmol)

- dimasukkan kedua senyawa tersebut kedalam mortar
- digerus selama 20 menit menggunakan mortar dan alu
- ditimbang kertas saring kosong

- diletakkan senyawa hasil sintesis diatas kertas saring
- ditimbang

- dikeringkan dalam desikator

- ditimbang kembali produk sintesis sampai beratnya konstan

Hasil

L.2.2 Karakterisasi MTIMP
L.2.2.1 Uji Titik Leleh MTIMP

Basa Schiff MTIMP

- dimasukkan padatan basa Schiff MTIMP kedalam pipa kapiler

- dimasukkan dalam blok kecil diatas blok thermometer pada alat

- diatur suhu menjadi 20°C/menit hingga mendekati titik leleh
senyawa

- diatur suhu menjadi 1°C/menit hingga meleleh dengan sempurna

- dibuat titik leleh pada range yang mana titik bawah terukur dari
sampel pertama kali meleleh dan titik atasnya terukur saat sampel

meleleh dengan sempurna

- ditriplo

Hasil
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L.2.2.2 Karakterisasi MTIMP Menggunakan FTIR

MTIMP

Hasil

- digerus dalam mortar agate

- dicampur MTIMP dengan KBr

- dipress menggunakan alat press sampai terbentuk pellet

- diletakkan pellet di cell holder dalam instrument FTIR

- dianalisis spectrum IR hasil sintesis senyawa pada range bilangan
gelombang 4000-400 cm™

L.2.2.3 Karakterisasi MTIMP Menggunakan GCMS

Basa schiff

10.000 ppm

Jenis kolom
Panjang kolom
Diameter kolom
Detektor
Temperatur kolom

Temperatur injektor
Tekanan gas
Kecepatan aliran gas
Gas pembawa

MS (m/z)

Hasil

- dibuat larutan MTIMP dalam pelarut klorofom dengan konsentrasi

- diinjeksikan menggunakan syringe pada instrument GC-MS
dengan operasional berikut ini:

: Varian VF-5 MS
. 30 meter

:0.25 mm

: QP2010

: 70°C (10 menit)

70°C — 290°C, laju 10°C/menit

:310°C

: 16,5 kPa

: 0,5 mL/menit
: Helium

: 40-650 m/z
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L.2.3 Sintesis Kompleks Zn(11) dengan Ligan Basa Schiff MTIMP

Menggunakan Metode Solvotermal

ZnC|2

- ditimbang 0,1376 gram ZnCl, (4 mmol)

- dilarutkan dalam metanol 5 mL

- ditimbang 0,4844 g basa schiff MTIMP (8 mmol)
- dilarutkan dalam methanol 10 mL

- dicampurkan kedua larutan dan diaduk

120 °C dan 140°C selama 12 jam
- dikeringkan dalam suhu ruang
- direndam menggunakan metanol dingin
- disaring produk hasil sintesis
- dikeringkan dalam desikator

- ditimbang sampai memperoleh berat yang konstan.

Hasil

L.2.4 Karakterisasi Kompleks Zn(11)-MTIMP
L.2.4.1 Uji Titik Leleh Kompleks Zn(I1)-MTIMP

Kompleks Zn(11)-MTIMP

- diletakkan Kompleks Zn(I1)-MTIMP dalam pipa kapiler

terukur saat sampel meleleh semua.

- ditriplpo

Hasil

- dimasukkan dalam autoclave menggunakan variasi suhu 100°C,

- diletakkan dalam lubang kecil, titik leleh ditentukan dengan

system range dimana sampel pertama kali meleleh dan titik atas
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L.2.4.2 Karakterisasi Kompleks Zn(11)-MTIMP Menggunakan

Spektrofotometer FTIR
Kompleks Zn(11)-MTIMP

- dicampur kompleks Zn(I1)-MTIMP dengan KBr

- digerus dalam mortar agate

- dipress menggunakan alat press sampai terbentuk pellet

- diletakkan pellet di cell holder dalam instrument FTIR

- dianalisis spectrum IR hasil sintesis senyawa pada range bilangan
gelombang 4000-400 cm™

Hasil

L.2.4.3 Karakterisasi Senyawa Hasil Sintesis Menggunakan UV-Vis
Kompleks Zn(11)-MTIMP

- dilarutkan kompleks Zn(I1)-MTIMP dalam etanol dengan
konsentrasi 20 ppm

- dilarutkan ligan basa Schiff MTIMP dalam etanol dengan
konsentrasi 20 ppm

- dimasukkan ke dalan tabung reaksi yang berbeda

- dianalisis pada panjang gelombang 200-800 nm

Hasil
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L.2.4.4 Penentuan Jumlah Ligan yang Terikat dalam Senyawa Kompleks

ZnC|2

- dilarutkan masing-masing ZnCl, dan ligan basa Schiff dalam
etanol dengan konsentrasi 0,001 M

- divariasikan volume dengan perbandingan ZnCl, dan ligan basa
Schiff (10:0), (7:3), (6:4), (5:5), (4:6), (3:7), (2:8), (1:9), (0:10)

- disonikasi selama 1 menit

- divortex selama 2 menit

- dianalisis absorbansi menggunakan UV-Vis pada panjang
gelombang 200-800 nm

- dibuat grafik

Hasil
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Lampiran 3. Perhitungan
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L.3.1 Pengambilan Massa o-Vanilin 12 mmol

Rumus molekul senyawa
BM senyawa

Mol senyawa

Massa senyawa

Massa senyawa

Massa o-vanilin 99% (b/b)

99 gram o—vanilin

100 gram sampel

Massa sampel

= CgHgO3

= 152,16 g/mol

= 0,012 mol

= mol x Mr

= 0,012 mol x 152,16 g/mol
=1,8259¢

_ 1,8259 gram

massa sampel

_ 1,8259 gram x 100 gram sampel

99 gram o—vanilin

= 1,8444 gram

L.3.2 Pengambilan Massa p-Toluidina 12 mmol

Rumus molekul senyawa
BM senyawa

Mol senyawa

Massa senyawa

Massa senyawa

Massa p-toluidina 99% (b/b)

99 gram p—toluidina

100 gram sampel

Massa sampel

= C7HgN

= 107,16 g/mol

= 0,012 mol

= mol x Mr

= 0,012 mol x 107,16 g/mol
=1,2859 g

_ 1,2859 gram
massa sampel

_ 1,2859 gram x 100 gram sampel

99 gram p—toluidina

=1,2989 gram



L.3.3 Stoikiometri Massa Ligan Basa Schiff MTIMP
o-vanilin + p-toluidina — Ligan MTIMP
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Reaksi o-vanilin +  p-toluidina —  Ligan MTIMP
Mula-mula 0,012 mol 0,012 mol -
Bereaksi 0,012 mol 0,012 mol 0,012 mol
Setimbang - - 0,012 mol
Rumus molekul = Ci5H15NO;
BM senyawa = 241,29 g/mol
Massa senyawa = mol x Mr
Massa senyawa = 0,012 mol x 241,29 g/mol
=2,8955¢

L.3.4 Pengambilan Massa ZnCl, 1 mmol
Rumus molekul senyawa =2ZnCl,
BM senyawa = 136,3 g/mol
Mol senyawa = 0,001 mol
Massa = 0,001 mol x 136,3 g/mol

=0,1363 g

Massa ZnCl 99% (b/b)
99 g ZnCl2 — 0,1363 g
100 g ZnCl2 massa sampel
Massa Sampel — 0,1363(53: 1Z?10C§}2ZnC12

L.3.5 Pengambilan Massa Ligan MTIMP 2 mmol
Rumus molekul = Cy5H15NO;
BM senyawa = 241,29 g/mol
Masaa senyawa = mol x Mr
Massa senyawa = 0,002 mol x 241,29 g/mol

=0,4826 g
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L.3.6 Stoikiometri Massa Senyawa Kompleks Zn(11)-MTIMP

Reaksi ZnCl, + 2Ligan MTIMP — Kompleks
Mula-mula 0,001 mol 0,002 mol -
Bereaksi 0,001 mol 0,002 mol 0,001 mol
Setimbang - - 0,001 mol
Dugaan rumus molekul = [Zn(C15H15NO>),].Cl;
BM kompleks = 618,58 g/mol
Massa kompleks = 0,001 mol x 618,58 g/mol

=0,61858 ¢

L.3.7 Pembuatan Larutan Basa Schiff 10.000 ppm dalam 5 mL
mg = ppmXx L
mg = 10.000 ppm x 0,005 L
mg =50 mg

L.3.8 Pembuatan Larutan Penentuan Panjang Gelombang Maksimum
L.3.8.1 Pembuatan Larutan Stok Basa Schiff MTIMP 20 ppm dalam 5 mL
Etanol

mg = ppmXx L

mg = 20 ppm x 0,005 L

mg = 0,1 mg

L.3.8.2 Pembuatan Larutan Basa Schiff MTIMP 10 ppm dalam 5 mL Etanol
M XVi=My XV,
20 ppm x V1 =10 ppm x5 mL

_ 10 ppmx 5mL
20 ppm

Vi=25mL

\1

L.3.8.3 Pembuatan Larutan Kompleks Zn(I1)-MTIMP 20 ppm dalam 5 mL
Etanol

mg = ppmx L
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mg = 20 ppm x 0,005 L
mg = 0,1 mg
L.3.9 Pembuatan Larutan Variasi Kontinu
L.3.9.1 Pembuatan Larutan Garam ZnCl, 0,001 M

Rumus molekul senyawa =2ZnCl,

BM senyawa = 136,3 gram/mol

Molaritas senyawa =0,001 M

Volume senyawa =50 ml

Mol senyawa = molaritas x volume
= 0,001 M x 50 ml
= 0,05 mmol

Massa senyawa yang diambil = mol x BM

= 0,05 mmol x 136, 3 gram/mol
= 6,815 mg

L.3.9.2 Pembuatan Larutan Ligan Basa Schiff MTIMP 0,001 M

Rumus molekul senyawa = C15H15NO;

BM senyawa = 241,29 gram/mol

Molaritas senyawa =0,001 M

Volume senyawa =50 mL

Mol senyawa = molaritas x volume
= 0,001 M x 50 ml
= 0,05 mmol

Massa senyawa yang diambil = mol x BM

= 0,05 mmol x 241,29 gram/mol
=12,064 mg



L.3.9.3 Perhitungan Fraksi Mol Ligan
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Tabung ZnCl,(mL) BSMTIMP (mL)

Fraksi Ligan atau Xyigan

1

O© 00 NO O WwN

10 0
7 3
6 4
5 5
4 6
3 7
2 8
1 9
0 10

0
0,3
0.4
0,5
0,6
0,7
0,8
0,9

1

XIigan

M Ligan xV Ligan

XIigan tabung 1

Xligan tabung 2

Xligan tabung 3

Xligan tabung 4

B (M Ligan x V Ligan)+ (M Logam xV Logam)

0,001 M x 0 mL

(0,001 M x 0 mL)+ (0,001 M x 10 mL)

0 mmol

0 mmol + 0,010 mmol

0 mmol

0,010 mmol

0

0,001 M x 3mL

(0,001 M x 3mL)+ (0,001 M x 7 mL)
0,003 mmol

0,003 mmol + 0,007 mmol

0,003 mmol

0,010 mmol
0,3

0,001 M x 4mL

(0,001 M x 4 mL)+ (0,001 M x 6 mL)

0,004 mmol

0,004 mmol + 0,006 mmol

0,004 mmol

0,010 mmol
0,4

0,001 M x 5mL

(0,001 M x 5mL)+ (0,001 M x 5 mL)

0,005 mmol

0,005 mmol + 0,005 mmol

0,005 mmol

0,010 mmol

0,5



XIigan tabung 5

XIigam tabung 6

XIigan tabung 7

Xligan tabung 8

Xligan tabung 9

68

0,001 M x 6 mL

(0,001 M x 6 mL)+ (0,001 M x 4 mL)

0,006 mmol

0,006 mmol + 0,004 mmol

0,006 mmol

0,010 mmol
0,6

0,001 M x 7mL

(0,001 M x 7mL)+ (0,001 M x 3 mL)

0,007 mmol

0,007 mmol + 0,003 mmol

0,003 mmol

0,010 mmol
0,3

0,001 M x 8 mL

(0,001 M x 8mL)+ (0,001 M x 2 mL)

0,008 mmol

0,008 mmol + 0,002 mmol

0,008 mmol

0,010 mmol
0,8

0,001 M x 9mL

(0,001 M x 9mL)+ (0,001 M x 1 mL)
0,009 mmol

0,009 mmol + 0,001 mmol

0,009 mmol

0,010 mmol
0,9

0,001 M x 10 mL

(0,001 M x 10 mL)+ (0,001 M x 0 mL)

0,010 mmol

0,010 mmol + 0 mmol

0,010 mmol

0,010 mmol

1



L.3.9.4 Metode Variasi Kontinu
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No. X Abs Abs Abs _ Abs Abs _

Ligan Logam Ligan Logam+Ligan Terukur Koreksi
1. 0,3 0,0053 6,1563 6,1616 3,6248 -0,68832
2. 0,4 0,0053 6,1563 6,1616 7,9288 4,23184
3. 0,5 0,0053 6,1563 6,1616 4,1073 1,0265
4. 0,6 0,0053 6,1563 6,1616 10 7,53536
5. 0,7 0,0053 6,1563 6,1616 6,0242 4,17572
6. 0,8 0,0053 6,1563 6,1616 4,0909 2,85858
7. 09 0,0053 6,1563 6,1616 7,8204 7,20424

Keterangan:

Abs = Absorbansi

Abs Koreksi

Abs Koreksi (1)

Abs Koreksi (2)

Abs Koreksi (3)

Abs Koreksi (4)

Abs Koreksi (5)

Abs Koreksi (6)

Abs Koreksi (7)

= Abs terukur — (1 — Xligan) x Abs logam+ligan

= 13,6248 — (1 - 0,3) x 6,1616

=-0,68832

=7,9288 — (1-0,4) x 6,1616

=4,23184

=4,1073 — (1-0,5) x 6,1616

=1,0265
=10 — (1- 0,6) x 6,1616
= 7,53536

=6,0242 — (1-0,7) x 6,1616
=4,17572

=4,0909 — (1-0,8) x 6,1616

= 2,85858

=7,8204 — (1-0,9) x 6,1616

=7,20424

L.3.9.5 Penentuan Jumlah Ligan

Persamaan perhitungan fraksi mol ligan = ——

(a = perpotongan garis singgung)

1-a



Kurva Metode Variasi Kontinu

10 \V,/
8 \
[
8 [\
L
o) 4 N
2 AWARRS
< 2
[ N
0
) 0i2 / 04 / 6 0
-2
Fraksi Mol Ligan
e Seriesl
XIigan= 0,61
X|ogam = 1 - 0,61

Sehingga, Xiogam : Xiigan=0,39:0,61=1:156~1:2

L.3.10 Hasil Rendemen
L.3.10.1 Rendemen Senyawa Basa Schiff MTIMP

Rendemen

Massa eksperimen
(%) =

Massa teoritis

_ 28758

" 2,89548

X 100%

x100% = 99,31%

L.3.10.2 Rendemen Senyawa Kompleks Zn(I1)-MTIMP

Rendemen (%) =

Rendemen (%) suhu 100°C =

Rendemen (%) suhu 120°C =

Massa eksperimen

Massa teoritis

0,4834
0,618

0,5276
0,6186

0,5128

X 100%

Setse X 100% = 78,14%

x100% = 85.29%

Rendemen (%) suhu 140°C = Sese X 100% = 82,90%

6186
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L.3.11 Persen Luas Area

Luas Area Senyawa

% Luas Area = x 100%

Total Luas Area

Puncak 1 = %mw% = 0,388%
Puncak 2 = 228699980 11 00% = 99,612%

109022984
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Lampiran 4. Hasil Karakter
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Basa Schiff MTIMP

igan
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Kompleks Zn-MTIMP pada Suhu 120°C
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L.4.2 Hasil Karakterisasi MTIMP Menggunakan GC-MS

Chromatogram Plot

File:cwarianwszidata_xyz'analisa‘analisis 2022% aza schiff (ulva).sms

Sample: Operator: mei
Scan Range:1 - 28558 Time Range:0.00 -44.92 min. Date: 32 1/202212:47 PM
nioun Basa Echif (U lua SN E 33:242
Jazizez E 4
=0 =
] &
TEI_- -
GEI—: -
o] ]
o] ]
30 -
ZEI—- —
10 m
: =
] :
a I
] I
ih 4 ah b
minules
Eeg 2, Analysls, Time: 3.00-+5.00, EFAUlc-Full, 33242 mix
198 1ghz 2553 3.5z Scans
TargetCompounds
Cuopd. RT
Humber (min) Peak Name Area Amount/RF
L 1l.60% senyvawa L 422904 422904

2 28.260 senyawa 2 l.08ce+d loge000s0
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L.4.3 Hasil Karakterisasi Menggunakan UV-Vis
L.4.3.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum
L.4.3.1.1 Panjang Gelombang Maksimum MTIMP

e
w
<
)
w0
&
o

] I
200 400 600
Wavelength (nm)

Scan Analysis Report

Report Time : Wed 27 Apr 01:42:43 PM 2022

Method:

Batch: D:\Mahasiswa On Going\Ulva\Lamdha Maks Basa Schiff (27-04-2022).DSW
Software version: 3.00(339)

Operator: Rika

Sample Name: Basa Schiff

Collection Time 4/27/2022 1:43:10 PM
Peak Table
Peak Style Peaks
Peak Threshold 0.0100
Range 800.0nm to 199.9nm
Wavelength (nm) Abs

318.0 1.118

277.9 0.911

226.0 1.857

L.4.3.1.2 Panjang Gelombang Maksimum Senyawa Kompleks 100°C

200 400 600
Wavelength (nm)



Scan Analysis Report

Report Time : Tue 26 Apr 02:52:41 PM 2022

Method:

Batch: D:\Mahasiswa On Going\Ulva\Lamdha Maks Kompleks 1007C (26-04-2022) .DSW
Software version: 3.00(339)

Operator: Rika

Sample Name: Kompleks 100°C

Collection Time 4/26/2022 2:52:51 PM
Peak Table
Peak Style Peaks
Peak Threshold 0.0100
Range 800.0nm to 199.9nm
Wavelength (nm) Abs

329.0 2.423

316.9 2.583

279.0 1.977

231.0 3.790

228.0 3.790

223.0 3.633

212.0 3.472

208.0 3.460

206.1 3.632

204.0 3.557

202.0 3.419

L.4.3.1.3 Panjang Gelombang Maksimum Senyawa Kompleks 120°C

T I
200 400 600
Wavelength (nm)

Scan Analysis Report

Report Time : Tue 26 Apr 02:54:58 PM 2022

Method:

Batch: D:\Mahasiswa On Going\Ulva\Lamdha Maks Kompleks 1207C (26-04-2022) .DSW
Software version: 3.00(339)

Operator: Rika

Sample Name: Kompleks 120”°C

Collection Time 4/26/2022 2:55:04 PM
Peak Table

Peak Style Peaks

Peak Threshold 0.0100

Range 800.0nm to 199.9nm

Wavelength (nm) Abs
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319.0 1.688
280.0 1.334
230.1 2.610
228.0 2.658
205.0 3.202
202.9 3.322

L.4.3.1.4 Panjang Gelombang Maksimum Senyawa Kompleks 140°C

200 400 600
Wavelength (nm)

Scan Analysis Report

Report Time : Tue 26 Apr 02:57:01 PM 2022

Method:

Batch: D:\Mahasiswa On Going\Ulva\Lamdha Maks Kompleks 140"C (26-04-2022) .DSW
Software version: 3.00(339)

Operator: Rika

Sample Name: Kompleks 140°C

Collection Time 4/26/2022 2:57:05 PM
Peak Table
Peak Style Peaks
Peak Threshold 0.0100
Range 800.0nm to 199.9nm
Wavelength (nm) Abs

318.0 1.060

280.0 0.857

226.9 1.676

L.4.3.2 Penentuan Jumlah Ligan yang Terikat dalam Senyawa Kompleks

Advanced Reads Report

Report time 4/27/2022 1:53:36 PM

Method

Batch name D:\Mahasiswa On Going\Ulva\Absorbansi Kompleks
Metode Jobs (27-04-2022) .BAB

Application Advanced Reads 3.00(339)

Operator Rika

Instrument Settings

Instrument Cary 50



Instrument version no. 3.00
Wavelength (nm) 329.0
Ordinate Mode Abs
Ave Time (sec) 0.1000
Replicates 3
Sample averaging OFF
Comments:
Zero Report
Read Abs nm
Zero (0.2863) 329.0
Analysis
Collection time 4/27/2022 1:53:36 PM
Sample F Mean SD %RSD Readings
10:0 0.0053
0.0053
0.0053 0.0001 1.23 0.0054
7:3 3.6255
3.3767
3.6248 0.2478 6.84 3.8723
6:4 10.0000
10.0000
7.9288 3.5874 45.25 3.7865
5:5 4.3738
4.1697
4.1073 0.3026 7.37 3.7783
4:6 10.0000
10.0000
10.0000 0.0000 0.00 10.0000
3:7 4.0055
4.0672
6.0242 3.4433 57.16 10.0000
2:8 3.9513
4.0482
4.0909 0.1651 4.04 4.2732
1:9 10.0000
10.0000

7.8204 3.7751 48.27 3.4613

10.0000
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Lampiran 5. Dokumentasi

L.5.1 Sintesis MTIMP Menggunakan Metode Penggerusan

o-Vanilin p-Toluidin MTIMP yang telah
digerus selama 20 menit

L.5.2 Karakterisasi MTIMP

L.5.2.1 Uji Titik Leleh MTIMP
Yo <

D

Uji titik leleh

L.5.3 Sintesis Senyawa Kompleks Zn(I1)-MTIMP

Larutan ZnCl, Larutan ligan basa Schiff Campuran larutan ZnCl,
MTIMP dan ligan basa Schiff
MTIMP

Campuran dimasukkan Dioven 12 jam variasi Direndam dengan
kedalam autoclave suhu 100°C, 120°C dan methanol dingin dan
140°C disaring
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WA

Kompleks 100°C Kompleks 120°C

R

Kompleks 140°C

Uji titik leleh senyawa Pengukuran panjang Metode Variasi
kompleks gelombang maksimum Kontinu atau Metode
menggunakan UV-Vis Job

Uji Kualitatif AgCl pada  Uji Kualitatif AgCl pada Uji Kualitatif AgCl
kompleks 100°C kompleks 120°C pada kompleks 140°C





