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ABSTRAK

Farida, Anggun Nur. 2025. Sintesis dan Uji Antioksidan Senyawa Kompleks Ni(ll)
dengan Ligan Basa Schiff dari o-Vanilin dan 2-Aminotiazol. Skripsi. Program Studi
Kimia, Fakultas Sains dan Teknologi, Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim
Malang. Dosen Pembimbing |. Ahmad Hanapi, M.Sc, Dosen Pembimbing II:
A.Ghanaim Fasya, M.Si

Kata Kunci : Sintesis, Antioksidan, Kompleks Ni(ll), Ligan Basa Schiff, Metode Penggerusan

Basa Schiff merupakan senyawa yang dihasilkan oleh reaksi kondensasi antara amina
primer dengan gugus karbonil (aldehida atau keton). Melalui atom donor N yang terbentuk
dari proses kondensasi, basa Schiff dapat digunakan sebagai ligan untuk membentuk
senyawa kompleks. Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis senyawa kompleks Ni(ll)
dengan ligan basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminotiazol menggunakan metode penggerusan.
Metode tersebut dipilih dalam upaya untuk menghindari kerusakan lingkungan sebagai
penerapan Q.S. al A'raf ayat 59. Selain itu, penelitian ini bertujuan pula untuk mengetahui
karakter serta aktivitas antioksidan produk senyawa kompleks Ni(ll) serta ligannya.

Senyawa 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil)fenol merupakan produk sintesis basa
Schiff dari reaktan o-vanilin dan 2-aminotiazol. Hasil menunjukkan bahwa produk senyawa
ligan basa Schiff memiliki karakter fisik berbentuk serbuk (padatan), berwarna kuning, dan titik
leleh pada rentang 108-111°C. Uiji sifat kimia menghasilkan bahwa produk ini dapat larut
sempurna dalam NaOH 2M dan tidak larut dalam akuades. Karakterisasi menggunakan UV-
Vis menghasilkan puncak panjang gelombang maksimum pada 218 nm (1—1*) dan 338 nm
(n—11*). Hasil spektra FTIR menunjukkan serapan khas gugus C=N (azometin) pada 1597 cm"
1, Hasil GC-MS terdapat puncak dengan m/z ion molekular 234 yang sesuai dengan masa
molekul ligan basa Schiff pada waktu retensi 24,157 menit dengan kemurnian 97,063%.
Sedangkan produk kompleks Ni(ll) memiliki karakter fisik berbentuk serbuk (padatan),
berwarna jingga, dan titik leleh pada rentang 60-62 °C. Karakterisasi menggunakan UV-Vis
menghasilkan panjang gelombang maksimum vyaitu pada 219 (m—m*) , 337 (h—1*), 446
(LMCT), dan 631 nm (d-d). Spektra hasil FTIR pada serapan gugus C=N menunjukkan
adanya pergeseran bilangan gelombang dibandingkan dengan ligan yaitu menjadi 1605 cm™.
Hasil metode Job memberikan hasil bahwa perbandingan antara logam dan ligan yaitu 1:2.
Adapun produk kompleks Ni(Il) memiliki aktivitas antioksidan dengan nilai ICso sebesar 96,59
ppm. Kekuatan antioksidan produk senyawa kompleks Ni(ll) lebih baik dibandingan dengan
ligan yang memiliki nilai ICso sebesar 399,20 ppm.
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ABSTRACT

Farida, Anggun Nur. 2025. Synthesis and Antioxidant Test of Ni(li) Complex Compounds
with Schiff Base Ligand Derived from o-Vanillin and 2-Aminothiazole. Thesis.
Departement of Chemistry, Faculty of Science and Technology, State Islamic
University of Maulana Malik Ibrahim Malang. Supervisor I: Ahmad Hanapi, M.Sc,
Supervisor II: A.Ghanaim Fasya, M.Si

Keywords: Synthesis, Antioxidant, Ni(ll) Complex, Schiff Base Ligand, Grinding Method

Schiff bases are compounds formed by the condensation reaction between a primary
amine and a carbonyl group (aldehyde or ketone). Through the donor nitrogen atom (N)
created during the condensation process, Schiff bases can act as ligands to form complex
compounds. This study aims to synthesize a Ni(ll) complex with a Schiff base ligand derived
from o-vanillin and 2-aminothiazole using a grinding method. This method was chosen to avoid
environmental damage, in accordance with the application of Qur'an Surah Al A'raf verse 59.
Additionally, the study aims to investigate the characteristics and antioxidant activity of the
Ni(ll) complex and its ligand.

The compound 2-methoxy-6-((thiazol-2-ylimino)methyl)phenol is the Schiff base ligand
synthesized from o-vanillin and 2-aminothiazole. The results show that the Schiff base ligand
product is a yellow powder with a melting point of 108—-111°C. Chemical tests indicate that it
is completely soluble in 2M NaOH but insoluble in distilled water. UV-Vis characterization
reveals maximum absorption peaks at 218 nm (mT—1*) and 338 nm (n—1*). FTIR spectra
show a characteristic absorption of the C=N (azomethine) group at 1597 cm™. GC-MS results
display a molecular ion peak at m/z 234, consistent with the molecular mass of the Schiff base
ligand, with a retention time of 24.157 minutes and a purity of 97.063%. The Ni(ll) complex
product appears as an orange powder with a melting point of 60—62°C. UV-Vis characterization
shows maximum absorption at 219 nm (T—1*), 337 nm (h—17*), 446 nm (LMCT), and 631 nm
(d-d transition). FTIR spectra indicate a shift in the C=N absorption band to 1605 cm™
compared to the free ligand, confirming coordination. Job’s method analysis reveals a metal-
to-ligand ratio of 1:2. The Ni(ll) complex exhibits antioxidant activity with an 1Cso value of 96.59
ppm, demonstrating stronger antioxidant capacity than the ligand alone, which has an ICsg of
399.20 ppm.
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BAB |
PENDAHULUAN
1.1 Latar Belakang

Basa Schiff adalah senyawa organik yang disintesis pertama kali oleh Hugo Schiff pada
tahun 1864. Basa Schiff dihasilkan oleh reaksi kondensasi antara amina primer dengan gugus
karbonil (aldehida atau keton). Karakteristik senyawa basa Schiff memiliki gugus R’-CR=NR”
dengan R, R’, dan R” dapat berupa alkil, aril, maupun heterosiklik dengan berbagai varian
subtituen. Basa Schiff disebut juga senyawa imina atau azometin karena memiliki gugus C=N
(Meena dkk., 2023). Basa Schiff dilaporkan memiliki aktivitas biologis diantaranya sebagai
antikanker (Sadia dkk., 2021), antioksidan dan antibakteri (Al-Atbi dkk., 2022), anti inflamasi
(Hamid & Salih, 2022), serta anti jamur (Ashraf dkk., 2011).

Dalam beberapa tahun terakhir, kompleks basa Schiff dengan logam transisi telah diteliti
pemanfaatannya secara luas dalam bidang industri dan farmokologi. Penggunaan basa Schiff
dalam bentuk kompleks dengan suatu logam dapat meningkatkan aktivitas biologis dari basa
Schiff. Penelitian sebelumnya pada uji antioksidan kompleks logam Co (Il) dengan ligan basa
Schiff jenis hidrazon memberikan hasil bahwa senyawa kompleks memiliki aktivitas
antioksidan lebih kuat. Nilai ICsp yang dihasilkan senyawa kompleks sebesar 0,071 mM,
sedangkan ligan basa Schiff memiliki nilai ICso >0,4 mM (Azizah dkk., 2020). Penelitian oleh
Mishra dkk. (2012) pada sintesis kompleks logam VO (1), Co (ll), Ni(ll), dan Cu (Il) dengan
ligan isatin-3-chloro-4-floroaniline dan 2- pyridinecarboxylidene-4-aminoantipyrine memiliki
aktivitas antimikroba yang lebih baik dibandingkan dengan ligannya. Kompleks tersebut
mempunyai kemampuan melawan bakteri Staphylococcus aureus, Escherichia coli dan
Streptococcus fecalis dan jamur Aspergillus niger, Trichoderma polysporum, Candida albicans
dan Aspergillus flavus. Penelitian lain pada sintesis ligan basa Schiff potassium 2-N(4-N,N
dimethylaminobenzyliden)-4-trithiocarbonate 1,3,4-thiadiazole menjelaskan bahwa hasil
kompleks dengan ion logam Cu(ll), Ni(ll), dan Co(Il) memiliki aktivitas antibakteri yang lebih
kuat dibandingkan dengan ligan induk (Alias dkk., 2014). Yu, dkk. (2017), telah melakukan
sintesis kompleks Ni(ll) dengan ligan basa Schiff hasil kondensasi 2-hidroksi-1-naftaldehida
dan aminopirazol. Hasil penelitian tersebut menunjukkan bahwa kompleks basa Schiff memiliki
kemampuan meningkatkan aktivitas antikanker. Kompleks basa Schiff sebagai katalis telah
diteliti oleh Balacandran, dkk. (2024) bahwa kompleks Cu dengan ligan basa Schiff dari 2-
amino piridina dan 3-kloro benzaldehida efektif digunakan sebagai katalis dalam produksi
turunan kalkon melalui ultrasonikasi dengan hasil produk =90%.

Senyawa kompleks basa Schiff dalam penelitian ini menggunakan ligan basa Schiff dari
o-vanilin dan 2-aminotiazol yaitu 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil)) fenol. Melalui atom
donor N dan O yang terbentuk dari proses kondensasi, ion logam dapat berikatan koordinasi
dengan N dan O pada ligan basa Schiff. Ikatan koordinasi ligan basa Schiff dan ion logam

mampu membentuk senyawa kompleks dengan cincin khelat yang stabil.



Pada penelitian ini, ion logam yang digunakan yaitu Ni(ll). Nikel umumnya memiliki
muatan 2+ dalam membentuk senyawa, tetapi nikel juga dapat menduduki bilangan oksidasi
0, 1+, 3+, dan 4+. Selain membentuk senyawa sederhana dan garam, nikel dapat menjadi ion
logam pusat yang membentuk berbagai senyawa kompleks. Dalam bidang kimia saat ini, nikel
menjadi bahasan yang menarik dimana hubungan Ni(ll) dengan basa Schiff menjadi senyawa
kompleks memberi peluang untuk memahami sifat kompleks Ni(ll) (Hasan dkk., 2016).
Beberapa penelitian telah menyebutkan bahwa kompleks nikel memiliki aktivitas antioksidan,
diantaranya Karekal, dkk. (2013) yang mensintesis logam Ni(ll) dengan ligan basa Schiff dari
5-chloro-3-phenyl-1H-indole-2-carboxyhydrazide dan 3-formyl-2-hydroxy-1H-quinoline. Hasil
penelitian tersebut menunjukkan bahwa senyawa kompleks yang dihasilkan mampu
memberikan aktivitas antioksidan yang lebih kuat dibandingkan dengan ligan basa Schiffnya.
Kompleks Ni dengan ligan basa Schiff tersebut memiliki aktivitas menangkal radikal bebas
sebesar 50% sedangkan ligan basa Schiff aktivitasnya <25%. Penelitian lain pada kompleks
Ni(ll) dengan ligan basa Schiff Thiophene-2-carbaylidene-isocotinohydrazoe menghasilkan
aktivitas antioksidan yang lebih kuat daripada ligannya dengan nilai 1Cso 139,66 pg/mL.
Sedangkan ligannya memiliki niai 1Csq 793,65 pug/mL (Ashrafuzzaman dkk., 2021). Penelitian
oleh Ibrahim dkk. (2017) yang telah mensintesis kompleks Ni(ll) dengan ligan basa Schiff
Bis(2-{(E)-[(4-chlorophenyl)imino]metil} phenol juga memiliki potensi sebagai antioksidan yang
lebih baik dibandingkan ligan basa Schiffnya. Nilai ICso yang dihasilkan dari ligan dan kompleks
masing-masing vyaitu 1Cso 558,31 uM dan 343,81 uM.

Sintesis kompleks basa Schiff dapat dilakukan melalui metode konvensional maupun
green synthesis. Metode green synthesis antara lain yaitu sonikasi, microwave, dan
penggerusan (Meena dkk., 2023). Penggunaan prinsip green chemistry pada penelitian
sebelumnya telah berhasil dilakukan pada sintesis senyawa kompleks dari ligan basa Schiff
(E)-2-((4- klorofenilimino)metil)fenol dan (E)-2-((p-tolilimino)metil)fenol dengan logam Ni(ll)
menggunakan metode MAOS (Microwave Assisted Organic Synthesis) (Maryam dkk., 2019).
Penelitian lain juga telah berhasil melakukan sintesis senyawa kompleks logam Ni(ll) dengan
ligan basa Schiff dari asetilaseton dan o-hidroksiasetofenon menggunakan metode ultrasonik.
Hasil sintesis tersebut diperoleh rendemen sebesar 55% (Reena dkk., 2022). Penggunaan
metode penggerusan dibandingkan dengan metode fasa cair telah berhasil dilakukan oleh Liu
dkk. (2022) pada sintesis senyawa kompleks logam Fe(ll), Ni(ll), Zn(ll), dan Pb(ll) dengan
ligan basa Schiff dari acyl ferrocene dan hydrazyl dithioformate ester. Penelitian tersebut telah
membuktikan bahwa hasil sintesis menggunakan metode penggerusan tanpa pelarut
memberikan rendemen yang lebih besar dibandingkan dengan metode fasa cair. Peneliti
sebelumnya juga telah melakukan sintesis ligan basa Schiff dari salisilaldehida dan asam
amino serta kompleksnya dengan logam Cu(ll) menggunakan metode penggerusan tanpa
pelarut. Metode tersebut dibandingkan dengan metode refluks menggunakan pelarut organik.

Hasil sintesis kompleks diperoleh bahwa metode penggerusan tanpa pelarut memberikan



rendemen yang lebih tinggi yaitu pada rentang 76-88% dengan waktu singkat dan peralatan
yang lebih sedikit dibandingkan metode konvensional yang menghasilkan rendemen pada
rentang 59-78% (Sharma & Bhardwaj, 2020). Selain itu, sintesis kompleks Ni(ll) dengan ligan
basa Schiff dari valin dan vanilin menggunakan metode penggerusan selama 30 menit
diperoleh rendemen sebesar 90,45% (Sulaiman dkk., 2019).

Penerapan green synthesis khususnya metode penggerusan tanpa pelarut merupakan
upaya dalam menciptakan reaksi kimia yang aman dan ramah lingkungan. Metode tersebut
memiliki kelebihan yaitu meminimalisir kerusakan lingkungan akibat bahan berbahaya, waktu
singkat, mudah, dan rendemen yang tinggi (Liu dkk., 2022). Dengan demikian, salah satu
tujuan green synthesis yaitu untuk mengurangi penggunaan bahan beracun dan berbahaya
sehingga tetap menjaga kelestarian lingkungan. Sebagaimana firman Allah dalam al Quran
surat al A'raf ayat 56.

ié,M\wwjﬁw\wjd\w}bfojﬁlb%h J‘*"ij }MYJ

‘Janganlah kamu berbuat kerusakan di bumi setelah diatur dengan baik. Berdoalah kepada-
Nya dengan rasa takut dan penuh harap. Sesungguhnya rahmat Allah sangat dekat dengan
orang-orang yang berbuat baik.”

Menurut tafsir al-Misbah, ayat di atas menjelaskan bahwa Allah dengan tegas melarang
manusia melakukan kerusakan di bumi. Allah telah menciptakan alam raya dalam keadaan
yang sangat baik dan memenuhi segala kebutuhan makhluk. Merusak hal yang sudah diatur
dengan baik merupakan perbuatan tercela dan dapat berbahaya bagi umat manusia (Shihab,
2002) . Dengan demikian, sintesis menggunakan metode green synthesis ini merupakan suatu
upaya untuk menghindari kerusakan lingkungan agar tidak berbahaya bagi makhluk
disekitarnya khususnya umat manusia itu sendiri.

Salah satu kemampuan yang dimiliki oleh ligan dan kompleks basa Schiff yaitu sebagai
antioksidan. Aktivitas basa Schiff dan kompleks logamnya sebagai penangkal radikal bebas
dapat diukur secara in vitro menggunakan metode 2,2-difenil-1-pikrilhidrazil (DPPH). Metode
ini akan mengukur kemampuan kompleks basa Schiff dalam menyumbangkan atom hidrogen
terhadap radikal DPPH (Ibrahim dkk., 2017). Metode DPPH memiliki kelebihan antara lain
yaitu analisis yang sederhana, mudah, cepat, dan sensitif terhadap sampel dengan
konsentrasi yang rendah (Karadag dkk., 2009).

Berdasarkan pemaparan di atas, senyawa basa Schiff memiliki potensi antara lain
sebagai antioksidan, antikanker, antijamur dan antibakteri. Potensi basa Schiff tersebut dapat
ditingkatkan melalui pembentukan kompleks basa Schiff dengan ion logam. Dalam penelitian
ini, akan dilakukan sintesis senyawa kompleks basa Schiff dari reaktan o-vanilin dan 2-
aminotiazol dengan logam Ni(ll) menggunakan metode penggerusan. Sintesis dilakukan tanpa
menggunakan pelarut diharapkan mampu memberikan rujukan sebagai upaya untuk

menghindari penggunaan bahan berbahaya yang mampu mencemari lingkungan. Hasil



produk sintesis ligan basa Schiff dikarakterisasi menggunakan instrumen Ultraviolet-Visible

(UV-Vis), Fourier Transform Infra-Red (FTIR), dan Gas Chromatography-Mass Spectrometry

(GC-MS). Sedangkan kompleksnya dengan logam Ni(ll) menggunakan instrumen UV-Vis,

FTIR, dan metode Job. Hasil produk sintesis juga dilakukan uji antioksidan sehingga

diharapkan potensinya dapat dimanfaatkan dan mampu memberikan nilai yang lebih baik

dibandingkan dengan ligan basa Schiff.

1.2

1.3

15

Rumusan Masalah

Adapun tujuan dilakukan penelitian ini yaitu sebagai berikut.

Bagaimana hasil karakterisasi senyawa kompleks Ni(ll) dengan basa Schiff dari o-vanilin
dan 2-aminotiazol?

Bagaimana aktivitas antioksidan senyawa kompleks Ni(ll) dengan ligan basa Schiff dari

o-vanilin dan 2-aminotiazol?

Tujuan Penelitian

Adapun tujuan dari penelitian ini yaitu sebagai berikut.

Untuk mengetahui karakterisasi senyawa kompleks Ni(ll) dengan basa Schiff dari o-
vanilin dan 2-aminotiazol.

Untuk mengetahui aktivitas antioksidan senyawa kompleks Ni(ll) dengan ligan basa

Schiff dari o-vanilin dan 2-aminotiazol.

Batasan Masalah

Metode yang digunakan dalam sintesis yaitu metode penggerusan.

Reaktan yang digunakan dalam sintesis ligan basa Schiff yaitu o-vanilin dan 2-
aminotiazol dengan perbandingan 1:1.

Kompleks basa Schiff menggunakan ligan 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol
Logam yang digunakan dalam sintesis kompleks yaitu logam Ni(ll) dengan garam
Ni(CHsCOO),.4H,0

Uji antioksidan menggunakan metode DPPH.

Karakterisasi ligan basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminotiazol menggunakan instrumen
UV-Vis, FTIR dan GC-MS sedangkan kompleksnya dengan logam Ni(ll) menggunakan
instrumen UV-Vis, FTIR, dan metode Job.

Manfaat Penelitian

Manfaat penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi untuk penelitian

selanjutnya mengenai sintesis senyawa kompleks basa Schiff. Hasil aktivitas antioksidan

dapat dijadikan sebagai referensi khususnya untuk pengaplikasian sebagai agen penangkal

radikal bebas.



BAB I
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino) metil))fenol

Seyawa basa Schiff merupakan senyawa hasil kondensasi antara amina primer dengan
gugus karbonil (aldehida atau keton). Dalam bidang kimia koordinasi, basa Schiff telah
menunjukkan perannya sebagai ligan. Basa Schiff dapat berikatan dengan ion logam melalui
atom nitrogen pada gugus azometin, membentuk struktur cincin yang stabil (Adaji dkk., 2024).
Senyawa ligan basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol merupakan hasil sintesis
dari reaksi antara o-vanilin dan 2-aminotiazol. o-Vanilin merupakan reaktan yang menyediakan
gugus karbonil (C=0) dan 2-aminotiazol merupakan reaktan yang menyediakan gugus amina
(-NH>). Gugus amina yang terdapat pada reaktan 2-aminotiazol berperan sebagai nukleofil
yaitu atom yang memiliki pasangan elektron bebas dan dapat disumbangkan (Fessenden &
Fessenden, 1982). Senyawa basa Schiff merupakan ligan yang dapat berperan sebagai ligan
monodentat, bidentat maupun polidentat (Khaidir dkk., 2018).

Penelitian sebelumnya oleh Imanudin (2023) telah berhasil mensintesis ligan basa Schiff
2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol dari o-vanilin dan 2-aminotiazol menggunakan
metode penggerusan. Hasil produk sintesis memiliki karkteristik berbentuk padatan warna
kuning, dengan titik lebur diantara 109-110°C. Sifat kimia yang dimiliki oleh produk sintesis
tersebut yaitu tidak dapat larut dalam akuades dan larut sempurna dalam larutan NaOH yang
menandakan bahwa produk memiliki sifat asam karena adanya gugus fenolat. Mekanisme
reaksi yang terjadi dalam sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))
fenol dapat dilihat pada Gambar 2.1.

Berdasarkan hasil karakterisasi FTIR yang dilakukan oleh Imanudin (2023) terdapat
serapan gugus fungsi imina yang tajam dan intensitas kuat pada panjang gelombang 1596
cm. Hasil serapan gugus fungsi pada produk basa Schiff tersebut berbeda dibandingkan
dengan reaktan. Adapun pada o-vanilin memiliki serapan gugus C=0 pada 1641 cm™* dan 2-
aminotiazol memiliki serapan gugus fungsi N-H pada 3412 cm™. Serta keduanya tidak memiliki
serapan gugus fungsi C=N. Serapan gugus fungsi lain yang membuktikan produk sintesis
senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol telah berhasil, dapat dilihat pada
Tabel 2.1.



o-vanilin 2-aminotiazol
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H

H,C—O" H;C—O*
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-

2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil) fenol

Gambar 2. 1 Mekanisme reaksi pembentukan ligan basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-
ilimino)metil))fenol (Imanudin, 2023)

Tabel 2. 1 Hasil Karakterisasi FTIR Senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))
fenol (Imanudin, 2023)

Gugus Fungsi Bilangan gelombang produk (cm™)
-OH Stretching 3400
Csp2-H Stretching aromatik 3032
Csps- Stretch alifatik 2844
C=N Streching 1596
C=C aromatik 1468
C-O-C Asimetrik 1257
C-O Stretching 1199
Csp2-H Bending aromatik 880

2.2 Logam Nikel (Ni(ll))

Atom pusat dalam pembentukan senyawa kompleks dapat berupa logam transisi. Salah
satu logam tersebut yaitu nikel. Nikel memiliki simbol Ni dalam tabel periodik dan merupakan
logam transisi dengan nomor atom 28. Ni terletak pada golongan VIIIB periode 4 dengan
nomor massa 58,71 g/mol. Konfigurasi elektron dari Ni yaitu [Ar] 3d® 4s2. Pada umumnya, nikel
sering digunakan pada biloks 2. Nikel (I) lebih stabil pada keadaan ion logam karena pada
nikel (0) dan nikel (I) mudah teroksidasi dan nikel (Ill) mudah direduksi menjadi nikel (Il).
Sedangkan sangat jarang ditemukan untuk nikel (IV). Kompleks dengan logam nikel umumnya
berbentuk oktahedral dan square planar (bujur sangkar) (Lee, 1994). Proses pengikatan atom

pusat dengan ligan menggunakan orbital-orbital hibrida yang didapatkan dari proses



hibridisasi (Effendy, 2007). Konfigurasi logam Ni dan Ni(ll) dalam keadaan dasar dapat
ditunjukkan pada Gambar 2.2.

zsNi = [Ar] 4823d8

Ni pada keadaan dasar :

ittt |t T

3d 4s 4p 4d
Ni?* pada keadaan dasar :
L 2 I O I O

3d 4s 4p 4d

Gambar 2. 2 Konfigurasi logam Ni dan ion Ni(ll) dalam keadaan dasar.

Logam Ni(ll) sebagai atom pusat dalam kompleks biasanya memiliki bilangan koordinasi
4 atau 6 sehingga dapat membentuk struktur bujur sangkar ataupun oktahedral. lon Ni(ll)
memiliki orbital d yang belum terisi penuh. Orbital-orbital tersebut berperan dalam menerima
pasangan elektron dari ligan sehingga membentuk senyawa kompleks (King, 2005). Beberapa
peneliti telah berhasil mensintesis kompleks Ni(ll) dengan ligan basa Schiff diantaranya yaitu,
Bis(2-{(E)-[(4-chlorophenyl)imino]metil} pheno)nickel(ll) dengan struktur square planar
(Ibrahim dkk., 2017), [Ni(potassium 2-N(4-N,Ndimethylaminobenzyliden)-4-trithiocarbonate
1,3,4-thiadiazole),] dengan struktur oktahedral (Alias dkk., 2014), dan [Ni(4-{2-[(2-Hydroxy-
benzylidene)-amino]-ethyl}-benzene-1,2-diol);] dengan struktur square planar (M. Kareem
dkk., 2020).

2.3 Sintesis Senyawa Kompleks dengan Ligan Basa Schiff

Senyawa kompleks merupakan senyawa yang terbentuk dari sumbangan pasangan
elektron bebas dari satu atau lebih ligan kepada logam sebagai ion pusat. ion logam pusat
merupakan ion logam yang mampu menerima pasangan elektron bebas dari ligan yaitu
diperoleh dari ion unsur logam transisi. Senyawa kompleks disebut juga sebagai senyawa
koordinasi karena donor pasangan elektron oleh ligan kepada ion pusat menyebabkan ikatan
kovalen koordinasi. Jumlah ikatan koordinasi yang terbentuk dalam senyawa kompleks yaitu
yang menghubungkan antara ligan dengan ion pusat disebut sebagai bilangan koordinasi.
Senyawa kompleks memiliki beragam jumlah bilangan koordinasi dan membentuk beragam
struktur. Senyawa kompleks sering kali ditemukan dengan bilangan koordinasi 6 dan
membentuk struktur oktahedral. Struktur senyawa kompleks lainnya antara lain yaitu linier,
tetrahedral, segi empat planar, dan trigonal bipiramidal (Huheey, 1993).

Logam transisi memiliki konfigurasi elektron yang belum terisi pada orbital d dan f
sehingga merupakan logam yang mampu membentuk satu atau ion yang stabil. Ligan sebagai
pendonor elektron kemudian akan mengisi orbital valensi yang belum terisi penuh tersebut.

Jenis ligan dalam senyawa kompleks dapat dibedakan berdasarkan jumlah atom yang



didonorkan yaitu ligan monodentat, ligan bidentat, ligan tridentat, dan ligan polidentat. Oleh
karena itu pemilihan ligan sangat berpengaruh terhadap geometri senyawa kompleks yang
terbentuk. Penelitian sebelumnya telah melakukan sintesis senyawa kompleks Ni(ll) dari
garam NiCl,.6H.O menggunakan ligan basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminotiazol. Adapun

hasil karakterisasi sifat fisik produk disajikan pada Tabel 2.2.

Tabel 2. 2 Hasil uji sifat fisik pada sintesis kompleks basa Schiff dengan logam Ni(Il) (Aini,

2023)
Sifat o-Vanilin  2-Aminotiazol NiCl;.6H,0 Ligan Basa Ni-Basa
Fisik Schiff Schiff
Wujud Kristal Serbuk Kristal Serbuk Serbuk
(padatan) (padatan) (padatan) (padatan) (padatan)
Warna Kuning Coklat Hijau Jingga Merah Tua
pudar
Titik 40-42 °C 91-93 °C 140°C 104-108 °C 200-210 °C

Leleh

Alias dkk. (2014) telah berhasil mensintesis kompleks logam Cu(ll), Ni(ll), dan Co (Il)
dengan ligan basa Schiff potassium 2-N(4-N,N dimethylaminobenzyliden)-4-trithiocarbonate
1,3,4-thiadiazole  dari reaktan 2-amino-5-mercaptol,3,4-thiadiazole dan  4-N,N-
dimethylaminobenzyliden. Hasil senyawa kompleks menunjukkan bahwa ligan yang disintesis
merupakan ligan tridentat yang berikatan dengan ion logam melalui sumbangan elektron dari
S,S pada tritiokarbonat dan atom N dari gugus azometin. Jyothi dkk. (2014) juga telah berhasil
mensintesis senyawa kompleks logam Ni(ll) dengan ligan basa Schiff (Z)-Piperazine-1,4-
diylbis((2-((2)-(2-hydroxy-benzylidene)amino)phenyl)methanone). Kompleks dengan logam
Ni(Il) tersebut menghasilkan geometri oktahedral. Struktur kompleks logam dengan ligan basa
Schiff dapat dilihat pada Gambar 2.3.

fQ
N

Gambar 2. 3 Struktur kompleks logam Ni(ll) dengan ligan basa Schiff (Jyothi dkk., 2014)



2.4 Sintesis Senyawa Kompleks Basa Schiff menggunakan Metode Penggerusan

Sintesis ligan basa Schiff dan kompleks basa Schiff dapat dilakukan menggunakan
metode green synthesis. Salah satu metode green synthesis yang banyak diminati yaitu
sintesis menggunakan metode penggerusan tanpa adanya pelarut. Metode penggerusan
merupakan metode yang ramah lingkungan karena tidak menggunakan pelarut organik.
Metode ini merupakan upaya untuk mengurangi bahaya limbah yang diakibatkan penggunaan
bahan kimia berbahaya. Selain ramah lingkungan, metode penggerusan juga memiliki
beberapa kelebihan antara lain biaya yang murah karena tidak memerlukan pelarut maupun
katalis tambahan, mudah dilakukan, waktu singkat, dan mampu menghasilkan nilai rendemen
yang tinggi (Liu dkk., 2022). Reaksi kimia yang terjadi melalui sintesis menggunakan metode
penggerusan disebabkan oleh penyerapan langsung energi mekanik melalui pencampuran
dua atau lebih padatan tanpa pelarut dengan menggiling atau menggerus reagen padat
bersama-sama. Adapun energi kinetik yang tersedia selama penggerusan menghasilkan
beberapa efek antara lain pemanasan, memperluas permukaan dan pembentukan permukaan
baru seiring dengan pengurangan ukuran partikel, peleburan, dan perubahan fasa (James &
Frisci¢, 2013).

Liu dkk. (2022) telah berhasil melakukan sintesis kompleks logam Ni(ll), Pb (II), Zn (l1),
Cd (Il) dengan ligan beberapa basa Schiff ferosenil. Sintesis dilakukan dengan metode green
synthesis tanpa penambahan pelarut. Hasil penelitiannya telah membuktikan bahwa
rendemen produk bebas pelarut lebih tinggi dibandingkan dengan metode lainnya. Penelitian
lain oleh Sulaiman dkk. (2019) telah berhasil melakukan sintesis senyawa kompleks logam
Ni(ll) dan Co(ll) dengan ligan basa Schiff dari valin dan vanilin menggunakan metode
penggerusan selama 30 menit. Hasil sintesis diperoleh rendemen sebesar 90,45% untuk
kompleks Ni(ll) dan 82,89% untuk logam Co(ll). Selain itu penggunaan metode penggerusan
pada sintesis senyawa kompleks logam Ni, Co, dan Cu dengan ligan basa Schiff hasil reaksi
antara 2-hydroxy-1- napthaldehyde dan 4-nitroaniline diperoleh rendemen pada rentang 86,60
- 90,01% (Muhammad & Kurawa, 2019).

2.5 Karakterisasi Senyawa Kompleks Basa Schiff
2.5.1 Karakterisasi Menggunakan Instrumen Spektrofotometer FTIR

Spektrofotometer FTIR merupakan alat untuk analisis suatu senyawa melalui gugus
fungsi khasnya. Prinsip dasar dari FTIR yaitu adanya interaksi antara radiasi elektromagnetik
Infrared dengan materi dalam sampel. Sampel yang dianalisis dapat berupa padat, cair, atau
gas. Infrared dilewatkan pada celah yang berfungsi mengendalikan banyaknya energi yang
dikiimkan kepada sampel. Infrared melewati celah tersebut kemudian diarahkan menuju
sampel. Sebagian sinar IR akan diserap oleh sampel, sebagian lainnya melalui permukaan
sampel akan ditransmisikan. Sinar IR yang lolos akan dideteksi pada detektor dan sinyal yang

dihasilkan akan direkam dalam bentuk puncak-puncak oleh sistem komputer (Thermo, 2001).
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Analisis secara kualitatif spektrofotometer FTIR digunakan dalam mengidentifikasi gugus-
gugus fungsional dalam sampel. Sedangkan analisis kuantitatif digunakan untuk mengetahui
konsentrasi suatu analit yang terkandung dalam sampel (Silverstein & Bassler, 1998). Adapun
frekuensi pada penyerapan radiasi akan berbeda pada gugus fungsional berbeda pula.
Sedangkan konsentrasi analit diketahui dengan berdasarkan intensitas penyerapannya. Hasil
analisis FTIR akan menghasilkan spektrum dan sidik jari molekul. Setiap molekul memiliki
spektrum IR yang berbeda dan tidak ada satupun senyawa yang memiliki spektrum IR yang

sama dengan molekul lain (Chakraborty, 2016).
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Gambar 2. 4 Spektra FTIR kompleks Ni(ll) dengan ligan basa Schiff (M. Kareem dkk., 2020)

Gambar 2.4 merupakan hasil spektra FTIR kompleks Ni(ll) dengan ligan basa Schiff
dari 4-(2-Aamino-ethyl)-benzene-1,2-diol dan 2-Hydroxy-benzaldehyde. Hasil spektra muncul
beberapa serapan khas yaitu pada panjang gelombang 3450 cm™* menunjukkan gugus fungsi
OH fenol, panjang gelombang 3028 cm™ menunjukkan gugus fungsi CH aromatik, panjang
gelombang 2818 cm™ menunjukkan gugus fungsi CH alifatik, panjang gelombang 2590 cm™*
menunjukkan gugus fungsi CH aldehid, dan panjang gelombang 1533 cm™® menunjukkan
gugus fungsi C=C dan panjang gelombag 1624 menunjukkan gugus fungsi C=N azometin.
Pada gugus fungsi C=N menunjukkan pergeseran dari panjang gelombang ligan pada 1672
cm? ke panjang gelombang yang lebih pendek 1624 cm™ (M. Kareem dkk., 2020). Hal ini
menunjukkan sintesis telah berhasil. Dimana pergeseran panjang gelombang C=N menjadi
lebih pendek mengindikasikan bahwa atom nitrogen dalam gugus imina berkoordinasi dengan
ion atom (Chaudhary, 2013).

2.5.2 Karakterisasi Menggunakan Instrumen Spektrofotometer UV-Vis
Spektrofotometer UV-Vis adalah metode analisis untuk mendeteksi senyawa dengan
memanfaatkan area serapan pada panjang gelombang UV dan daerah tampak yaitu pada
rentang 190-780 nm. Umumnya, pada senyawa organik spektrofotometer UV-Vis hanya dapat
digunakan dalam identifikasi senyawa yang memiliki gugus kromofor dan auksokrom karena

melibatkan transisi n — T* dan m— *. Sedangkan pada senyawa kompleks logam transisi
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dapat menghasilkan serapan yang melibatkan transisi d — d karena adanya eksitasi elektron
dari orbital d yang satu ke orbital d yang lain (Rahayu, 2021). Metode analisis menggunakan
Spektrofotometer UV-Vis merupakan metode yang cepat (Sahumena dkk., 2020). Prinsip
Spektrofotometer UV-Vis didasarkan pada Hukum Lambert-Beer. Prinsip kerja menggunakan
metode ini yaitu mengubah sinar polikromatis menjadi monokromatis melalui monokromator.
Kemudian sinar monokromatis akan diteruskan dan ditembakkan pada sampel sehingga sinar
akan diserap oleh senyawa dalam sampel. Sedangkan sisanya akan dilanjutkan ke detektor
untuk diubah dari energi cahaya menjadi energi listrik (Sembiring dkk., 2019). Interaksi antara
senyawa dalam sampel dengan gelombang radiasi elektromagnet tersebut akan
menyebabkan terjadinya transisi elektron dari elektron pada posisi ground state berpindah ke
orbital dengan energi yang lebih tinggi (excitation state). Radiasi sinar UV yang diserap oleh
senyawa aromatik dengan semakin banyak cincin benzena maka akan semakin bergeser
menuju panjang gelombang yang lebih panjang. Hal ini karena terdapat konjugasi dan
stabilisasi resonansi semakin meningkat dari keadaan eksitasi (Fessenden & Fessenden,
1982).

Penelitian yang dilakukan oleh Zulfiah (2017) pada sintesis senyawa kompleks Ni(ll)
dengan ligan Salofen, diperoleh serapan panjang gelombang maksimum transisi n — 1m* pada
378 nm yang menunjukkan adanya gugus azometin dan adanya serapan transisi m — 1" pada
panjang gelombang 311 nm yang menunjukkan cincin aromatis. Selain itu terdapat serapan
transisi d — d pada panjang gelombang 475 nm. Sedangkan pada ligan muncul serapan
gelombang maksimum transisi m — 1* pada 268 nm yang menunjukkan adanya cincin
aromatik dan serapan gelombang transisi n — * pada 334 nm yang menunjukkan adanya

gugus azometin. Adapun hasil spektra UV-Vis dapat dilihat pada Gambar 2.5.

1
0.8
0.6

0.4

Absorbansi

0 200 400 600 800 1000
Panjang gelombang (nm)

Larutan ligan Larutan Kompleks

Gambar 2. 5 Spektra UV-Vis ligan basa Schiff dan kompleks Ni(ll) (Zulfiah, 2017)

2.5.3 Karakterisasi Menggunakan Metode Job
Metode Job merupakan metode yang berfungsi untuk menentukan komposisi
kompleks menggunakan variasi kontinu. Analisis menggunakan metode Job dilakukan dengan

mencampur logam dan ligan dengan konsentrasi yang sama kemudian dibuat perbandingan
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volume logam dan ligan yang berbeda namun dengan total volume campuran yang tetap.
Campuran tersebut kemudian dianalisis menggunakan spektrofotometer UV-Vis untuk
mengetahui nilai absorbansi maksimal. Dimana absorbansi maksimal menunjukkan
stoikiometri perbandingan antara logam dan ligan (Harris, 1997).

Penentuan perbandingan stoikiometri menggunakan metode Job didasarkan pada
rasio perbandingan volume mulai dari 0 hingga 1 antara logam dengan ligan pada konsentrasi
yang sama. Dimana variasi volume yang digunakan seperti yang disajikan pada Tabel 2.2.
Adapun Gambar 2.6 merupakan hasil grafik metode Job pada kompleks Cu(lll) dengan ligan
Schiff 2-metoksi-6-(((4-metoksifenil)imino)metil)fenol. Grafik tersebut menampilkan puncak
tertinggi sumbu X pada 0,675 yang merupakan fraksi mol ligan. Berdasarkan nilai tersebut
diperoleh fraksi mol logam yaitu 0,325. Dengan demikian, perbandingan antara logam dengan
ligan yaitu 1:2 (Fahriyah, 2021).

Tabel 2. 3 Variasi perbandingan volume (mL) logam dan ligan dengan konsentrasi tetap
(Fahriyah, 2021)

Tabung reaksi | Volume logam | Volume ligan
1 10 0
2 7 3
3 6 4
4 5 5
5 4 6
6 3 7
7 2 8
8 1 9
9 0 10
Job plot
18 1
1.6
1.4 I
12 |
s 1 I
Sos I
< 06 :
0.4 I
0.2 ' I
0 WFW—W—FWHWH%%WH—PWFHIW%%WM—H%

0.2 0.25 0.3 035 04 045 0.5 055 0.6 065107 0.75 0.8 0.85 0.9 095
X Ligan

Gambar 2. 6 Grafik hasil metode Job (Fahriyah, 2021)
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2.6 Uji Antioksidan Senyawa Kompleks Basa Schiff Menggunkan Metode DPPH

Metode DPPH (2,2-difenil-1-pikrilhidrazil) merupakan metode untuk mengetahui aktivitas
antioksidan dari suatu sampel. Metode ini sering digunakan karena senyawa DPPH
merupakan senyawa yang stabil disuhu kamar. Dalam uji aktivitas menggunakan metode ini,
senyawa DPPH berperan sebagai radikal bebas. Senyawa DPPH yang direndam dengan
antioksidan akan membentuk senyawa 1,1 difenil-2-pikrilhidrazin tereduksi (Prakash, 2001).
Pada panjang gelombang A = 517 nm terjadi penyerapan yang kuat oleh elektron yang tidak
berpasangan dalam suatu senyawa DPPH. Hal ini ditunjukkan dengan munculnya warna
ungu. Sedangkan muncul warna kuning menunjukkan sifat senyawa yang stabil ketika terjadi
reaksi antara senyawa DPPH dengan suatu antioksidan. Seperti reaksi yang telah ditunjukkan
pada Gambar 2.7, senyawa antioksidan akan mendonorkan satu elektronnya (satu atom
hidrogennya) pada senyawa DPPH. Parameter yang digunakan untuk menentukan aktivitas
antioksidan yaitu dengan Effective Concentration (ECsg) maupun nilai Inhibitory Concentration
(ICs0). Nilai tersebut diperoleh dengan membuat persamaan garis regresi linear yang
menampilkan hubungan antara aktivitas antioksidan rata-rata (Y) dan konsentrasi sampel (X)
(Kemuning dkk., 2023). Metode DPPH memiliki kelebihan antara lain yaitu analisis yang
sederhana, mudah, cepat, dan sensitif terhadap sampel dengan konsentrasi yang rendah
(Karadag dkk., 2009).

U QU
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DPPH- (ungu) DPPH-H (kuning)

Gambar 2. 7 Reaksi radikal DPPH pada uji antioksidan (Ibrahim dkk., 2017)

Ibrahim dkk. (2017) telah melakukan uji aktivitas antioksidan senyawa basa Schiff dan
kompleks logamnya (Ni(ll), Co(ll), Cu(ll), dan zZn(ll)). Hasil uji diperoleh bahwa ligan basa
Schiff dan kompleks logamnya dapat meredam DPPH secara signifikan. Aktivitas
penghambatan diperoleh semakin meningkat seiring dengan peningkatan konsentrasi. Nilai
ICs0 untuk radikal DPPH dengan ligan basa Schiff 2-{(E)-[(4-chlorophenyl)imino]methyl}phenol
dan kompleks logam Ni(ll), Co(ll), Cu(ll), serta Zn(ll) masing-masing adalah 557,51 +6,067
puM, 318,03 £9,875 uM, 302,39 +10,68 uM, 275,40 11,70 uM dan 326,53 £10,17 uM. Hasil ini
menunjukkan bahwa ligan basa Schiff ditemukan kurang efisien dalam aktivitas antioksidan
dibandingkan kompleks logamnya (Ni(ll), Co(ll), Cu(ll), dan Zn(ll)).
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2.7 Sintesis dan Uji Antioksidan Senyawa Kompleks Ni(ll) dengan Ligan Basa Schiff
dari o-Vanilin dan 2-Aminotiazol dalam Perspektif Islam
Umat manusia merupakan makhluk yang diberi rahmat berupa akal oleh Allah. untuk
senantiasa memikirkan kekuasaan-Nya. Dalam al Qur'an Allah telah menyebutkan mengenai

akal yang tertuang dalam Q.S. Ali ‘Imran ayat 190-191.

153585 Bls 535k &l @ ,uvxgjvwvjw\ J.J\ el oV wpll 5ls i &)
ol xwa;;wwu\M@,uu)fﬂ\)u}d\dl,wjﬁw,ﬁ;;&;

“Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi serta pergantian malam dan siang terdapat
tanda-tanda (kebesaran Allah) bagi orang yang berakal, (Q.S.3:190). (Yaitu) orang-orang yang
mengingat Allah sambil berdiri, duduk, atau dalam keadaan berbaring, dan memikirkan
tentang penciptaan langit dan bumi (seraya berkata), “Ya Tuhan kami, tidaklah Engkau
menciptakan semua ini sia-sia. Maha Suci Engkau. Lindungilah kami dari azab neraka
(Q.S.3:191).”

Menurut tafsir Ibnu Katsir, Q.S. Ali ‘Imran ayat 190-191 menjelaskan bahwa apa yang
terdapat dalam langit dan bumi serta dalam pergantian siang dan malam merupakan bukti
kekuasaan Allah yang dapat disaksikan oleh indera manusia. Kemudian dijelaskan
bahwasannya orang berakal merupakan orang yang tidak pernah putus berdzikir dalam setiap
kondisi baik dengan hati maupun dengan lisannya. Mereka juga memahami segala hikmah
yang terdapat pada langit dan bumi yang mencerminkan kebesaran Allah, kekuasaan-Nya,
keluasan ilmu-Nya, pilihan-Nya, serta rahmat-Nya. Di sisi lain Allah memuji hamba-Nya yang
selalu mengingat-Nya sambil berdiri, duduk, maupun dalam keadaan berbaring, serta
memikirkan tentang penciptaan langit dan bumi (Abdullah, 2007).

Sebagai insan ulul albab, sintesis dan uji antioksidan senyawa kompleks basa Schiff
dalam penelitian ini merupakan suatu bentuk upaya dalam memikirkan ciptaan Allah. Allah
menciptakan segala sesuatu tidak dengan sia-sia seperti halnya senyawa kompleks basa
Schiff. Senyawa kompleks basa Schiff memiliki potensi yang dapat dimanfaatkan dalam
bidang industri dan farmakologi. Dalam penelitian ini, akan dilakukan pengujian untuk
mengetahui aktivitas antioksidan yang bermanfaat dalam menangkal radikal bebas. Sehingga
kedepannya dapat diaplikasikan dalam bidang pengobatan.

Adapun sintesis senyawa kompleks basa Schiff dengan logam Ni(ll) dilakukan
menggunakan metode penggerusan tanpa menggunakan pelarut. Metode penggerusan
merupakan salah satu penerapan dari prinsip green chemistry. Metode penggerusan memiliki
kelebihan antara lain yaitu ramah lingkungan, cepat, murah, dan rendemen yang tinggi (Liu
dkk., 2022). Allah melarang manusia untuk membuat kerusakan di bumi seperti pada Q.S. Al
A’raf ayat 56 yang telah disebutkan pada bagian awal. Sehingga dengan melakukan sintesis

menggunakan metode penggerusan merupakan salah satu usaha dalam menjaga lingkungan.
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Sebaliknya, aktivitas manusia dalam menggunakan bahan kimia berbahaya dapat mencemari
lingkungan dan membahayakan makhluk hidup disekitarnya khususnya manusia itu sendiri.

Sebagaimana firman Allah dalam Q.S. ar Ruum ayat 41.
& Sy il 5t ) i G BN o) SRS iy Al 35 3B

“Telah tampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan perbuatan tangan manusia. (Melalui
hal itu) Allah membuat mereka merasakan sebagian dari (akibat) perbuatan mereka agar
mereka kembali (ke jalan yang benar).”

Menurut tafsir Al-Misbah, maksud dari Q.S. ar Ruum vyaitu darat dan laut terjadi
kerusakan yang disebabkan oleh ulah manusia yang durhaka. Kerusakan tersebut
menyebabkan keseimbangan di darat dan laut menjadi kacau. Karena hal tersebut, Allah
memberikan balasan atas perbuatan buruk mereka agar kembali ke jalan yang benar. Ayat ini
memberi pesan bahwa dengan meningkatnya kerusakan pada lingkungan, maka semakin
tinggi pula dampak buruk yang dialami manusia (Shihab, 2003).
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BAB Il
METODE PENELITIAN

3.1 Waktu Penelitian

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Organik, Program Studi Kimia Universitas
Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim, Malang pada bulan Oktober 2024 - Februari 2025.
Karakterisasi menggunakan FTIR, dan GCMS dilakukan di Laboratorium Kimia Universitas

Gadjah Mada, Yogyakarta.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini yaitu seperangkat alat gelas, mortar dan
alu, mortar agate, neraca analitik, bola hisap, botol semprot, rak tabung reaksi, spatula, pipa
kapiler, mikropipet, kertas saring, gelas vial, desikator, aluminium foil, cawan porselen, melting
point apparatus (MPA), vortex, termometer, Spektrometer GC-MS QP2010S-SHIMADZU,
spektrofotometer FTIR VARIAN tipe FT 1000, dan UV-Vis Varian Carry 50.

3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu senyawa 2-aminotiazol, o-
vanilin, kloroform, garam logam Ni(CH3COO)..4H,O, KBr, metanol, etanol, 2,2-difenil-1-
pikrilhidrazil (DPPH), akuades, NaOH 2M dan asam askorbat.

3.3 Tahapan Penelitian

1. Sintesis ligan basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol dari o-vanilin dan 2-
aminotiazol menggunakan metode penggerusan.

2. Uiji sifat fisik senyawa ligan basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol meliputi
pengamatan bentuk, warna, dan uiji titik leleh menggunakan MPA.

3. Uji sifat kimia ligan basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol meliputi kelarutan
dengan NaOH 2M dan akuades.

4. Karakterisasi ligan basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol menggunakan UV-
Vis, FTIR dan GC-MS.

5. Sintesis senyawa kompleks logam Ni(ll) dengan ligan basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-
ilimino)metil))fenol menggunakan metode penggerusan.

6. Karakterisasi kompleks logam Ni(ll) dengan ligan basa Schiff menggunakan UV-Vis, FTIR,
dan metode Job.

7. Uji antioksidan senyawa ligan dan kompleks Ni(ll) menggunakan metode DPPH.
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3.4 Rancangan Penelitian

Penelitian ini diawali dengan sintesis ligan basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminotiazol
menggunakan metode penggerusan. Hasil sintesis ligan dilakukan uji sifat fisik dan sifat kimia.
Uji sifat fisik meliputi bentuk, warna, dan titik leleh menggunakan MPA. Sedangkan uji sifat
kimia meliputi kelarutan terhadap akuades dan NaOH 2 M. Kemudian dilanjutkan dengan
karakterisasi ligan menggunakan UV-Vis, FTIR dan GC-MS.

Sintesis ligan dari o-vanilin dan 2-aminotiazol membentuk ligan basa Schiff 2-metoksi-
6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol. Senyawa ligan yang terbentuk kemudian direaksikan dengan
Ni(CH3C0OO0),.4H,0 untuk membentuk senyawa kompleks. Sintesis senyawa kompleks Ni(ll)
dengan ligan basa Schiff menggunakan metode penggerusan selama 30 menit. Selanjutnya,
produk senyawa kompleks dilakukan uji sifat fisik berupa bentuk, warna dan titik leleh
menggunakan MPA serta dikarakterisasi menggunakan spektrofotometer UV-Vis, FTIR, dan
metode Job. Kemudian dilakukan uji antioksidan terhadap ligan dan kompleks menggunakan
metode DPPH.

3.5 CaraKerja
3.5.1 Sintesis Senyawa Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol
dari o-Vanilin dan 2-Aminotiazol menggunakan Metode Penggerusan (Imanudin,
2023)
Ditimbang sebanyak 0,03 mol o-vanilin (4,6106 gram) dan 0,03 mol 2-aminotiazol
(3,0971 gram). Kemudian digerus keduanya menggunakan mortar selama 120 menit pada
suhu ruang. Dikeringkan produk menggunakan desikator dan ditimbang hingga beratnya

konstan. Dihitung rendemen menggunakan persamaan 3.1.

massa produk (g)
%Rendemen = ————
% massa teoritis

3.5.2 Uji Titik Lelen Senyawa Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))

fenol menggunakan MPA (Imanudin, 2023)

Hasil produk sintesis basa Schiff yang diperoleh dimasukkan ke dalam pipa kapiler.
Dipasangkan termometer ke dalam blok besar di samping kanan heating control pada alat
MPA. Kemudian dipasangkan pipa kapiler yang telah berisi produk tersebut ke dalam blok
kecil di atas blok termometer pada alat MPA. Selanjutnya dioperasikan alat MPA dengan
dinyalakan heating control hingga 20°C tiap menit. Ketika mencapai 60% dari suhu perkiraan
titik leleh produk, diturunkan suhunya hingga 10°C per menit. Kenaikan suhu diatur menjadi
1°C per menit ketika suhu kurang 15% dari perkiraan titik leleh senyawa. Diamati proses

produk ketika meleleh hingga menjadi cair sempurna.
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3.5.3 Uji Kelarutan Ligan basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol dengan
Akuades dan NaOH 2M (Imanudin, 2023)
Produk basa Schiff hasil sintesis dimasukkan sebanyak 0,005 gram ke dalam 2 tabung
reaksi berbeda. Tabung pertama ditambahkan 3 mL akuades. Sedangkan tabung kedua
ditambahkan 3 mL NaOH 2M. Dihomogenkan dan diamati perubahan yang terjadi di dalam

masing-masing tabung.

3.5.4 Karakterisasi Ligan basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol

menggunakan FTIR (Imanudin, 2023)

Produk hasil sintesis basa Schiff dibuat pelet dengan ditambahkan KBr menggunakan
perbandingan KBr : senyawa basa Schiff (98 : 2). Kemudian campuran tersebut digerus
menggunakan mortar agate. Hasil gerusan selanjutnya ditekan dan dibentuk pelet. Diletakkan
pelet pada cell holder dalam instrumen FTIR. Dilakukan pengukuran spektra IR pada bilangan
gelombang 4000 — 400 cm 1.

3.5.5 Karakterisasi Ligan basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol
menggunakan GC-MS (Imanudin, 2023)
Produk sintesis basa Schiff sebanyak 0,005 g dilarutkan dalam kloroform dengan
konsentrasi 70.000 ppm. Menggunakan syringe, larutan tersebut diinjeksikan ke dalam injektor
KG-SM QP2010S SHIMADZU dengan kondisi operasonal berikut:

Jenis kolom : AGILENT DB-5MS

Panjang Kolom : 30 meter

Detektor : FGCCP 3800 (GC) Satuan 2200 (MS)

Oven : Terprogram 70°C (5 menit) — 305°C (18 menit)
Temperatur ijektor  : 300 °C

Tekanan Gas : 30 kPa

Kecepatan aliran gas : 0,65 mL/menit (konstan)

Gas Pembawa : Helium

Ditunggu hingga memunculkan spektra MS dan kromatogram. Kemudian ditentukan
(%) kemurnian berdasarkan hasil kromatogram yang diperoleh.

3.5.6 Sintesis Senyawa Kompleks Logam Ni(ll) dengan Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-
(tiazol-2-ilimino)metil))fenol menggunakan Metode Penggerusan
Sintesis senyawa kompleks Ni(ll) dengan ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-
ilimino)metil))fenol menggunakan metode penggerusan dengan perbandingan ligan : logam
(2:1). Sintesis diawali dengan dimasukkan sebanyak 0,4686 g ligan basa Schiff (0,002 mol)
dan garam Ni(CH3COO),.4H,0O sebanyak 0,2488 g (0,001 mol) ke dalam mortar. Digerus

campuran selama 30 menit pada suhu ruang. Hasil yang diperoleh kemudian ditimbang dan
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dihitung nilai rendemennya. Kemudian diamati sifat fisiknya meliputi bentuk, warna dan titik

leleh menggunakan MPA.

3.5.7 Karakterisasi Senyawa Kompleks Hasil Sintesis

3.5.7.1 Karakterisasi Senyawa Kompleks menggunakan UV-Vis

Penentuan pergeseran panjang gelombang antara ligan dan senyawa kompleks
dilakukan menggunakan spektrofotometer UV-Vis Varian Carry 50. Produk senyawa hasil
sintesis dilarutkan terlebih dahulu dengan pelarut metanol. Dimasukkan larutan tersebut ke
dalam kuvet lalu dilakukan analisis pada panjang gelombang rentang 200-800 nm.

3.5.7.2 Karakterisasi Senyawa Kompleks menggunakan FTIR

Karakterisasi gugus fungsi senyawa kompleks menggunakan FTIR dengan cara
senyawa kompleks hasil sintesis dicampurkan KBr menggunakan perbandingan KBr :
senyawa kompleks (98 : 2). Kemudian campuran tersebut digerus menggunakan mortar
agate. Hasil gerusan selanjutnya ditekan dengan tekanan 80 torr dan dibentuk pelet.
Diiletakkan pelet pada cell holder dalam instrumen FTIR. Dianalisa spektra IR pada bilangan

gelombang pada rentang 4000 — 400 cm 1.

3.5.7.3 Karakterisasi Senyawa Kompleks menggunakan Metode Job

Karakterisasi menggunakan metode Job merupakan uji kuantitatif untuk menentukan
perbandingan mol ligan dalam senyawa kompleks dengan cara membuat variasi volume
logam dan ligan pada konsentrasi yang sama. Dibuat larutan standar logam 0,001 M dengan
ditimbang Ni(CH3C0OO)..4H,O sebanyak 0,0254 g dan dilarutkan dengan metanol
menggunakan labu ukur 50 mL hingga tanda batas. Kemudian dibuat larutan standar ligan
0,001 M dengan cara ditimbang 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol sebanyak 0,0241 g
dan dilarutkan dengan metanol dalam labu ukur 100 mL hingga tanda batas. Kemudian
dimasukkan larutan standar yang telah dibuat ke dalam tabung reaksi dengan variasi volume
berbeda seperti yang telah ditampilakan pada Tabel 3.1. Dibuat pula larutan ligan dan logam
sebagai faktor koreksi sesuai pada Tabel 3.2. Tabung 1-8, M1-M8, dan L1-L8 dihomogenkan
menggunakan vortex selama 2 menit. Selanjutnya dilakukkan uji menggunakan
spektrofotometer UV-Vis Varian Carry 50 pada panjang gelombang maksimum senyawa
kompleks. Hasil yang diperoleh kemudian dibuat kurva serta garis singgung antara fraksi mol

ligan terhadap absorbansi terkoreksi.
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Tabel 3. 1 Variasi volume ligan dan logam senyawa kompleks

Tabung reaksi Ni(CHsC00)..4H,0O (mL) 0,01 M Ligan (mL) 0,01 M
1 8 2
2 7 3
3 6 4
4 5 5
5 4 6
6 3 7
7 2 8
8 1 9

Tabel 3. 2 Variasi volume pelarut dengan ligan dan logam

Tabung Ni(CH3CO0)..4H,O  Metanol Tabung Ligan Metanol
reaksi (mL) 0,01 M (mL) reaksi (mL) 0,01 M (mL)
M1 8 2 L1 2 8
M2 7 3 L2 3 7
M3 6 4 L3 4 6
M4 5 5 L4 5 5
M5 4 6 L5 6 4
M6 3 7 L6 7 3
M7 2 8 L7 8 2
M8 1 9 L8 9 1

3.5.8 Uji Antioksidan Senyawa Kompleks menggunakan Metode DPPH

Penentuan panjang gelombang maksimum larutan DPPH dilakukan dengan cara
dipipet 1 ml larutan DPPH 0,2 mM dan dimasukkan ke dalam tabung reaksi berisi 3 mL
metanol. Kemudian diukur panjang gelombang maksimumnya menggunakan
spektrofotometer UV-Vis. Pengukuran dilanjutkan untuk menentukan operating time dengan
cara diukur absorbansinya setiap 5 menit selama 60 menit. Hasil panjang gelombang
maksimum serta hasil operating time dicatat dan digunakan untuk tahap uji aktivitas
antioksidan berikutnya.

Uji antioksidan diawali dengan dibuat larutan kontrol dengan cara dimasukkan 3 mL
metanol p.a ke dalam tabung reaksi ulir. Kemudian ditambahkan DPPH 0,2 mM sebanyak 1
ml. Ditutup tabung reaksi dan diinkubasi selama operating time. Selanjutnya diukur absorbansi
DPPH menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang maksimum yang
telah dicatat sebelumnya.

Senyawa kompleks basa Schiff dibuat larutan stok 20 ppm dengan cara dilarutkan

sebanyak 1,03 mg ke dalam pelarut metanol 50 mL. Selanjutnya dari larutan stok 20 ppm
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dibuat larutan dengan variasi konsentrasi yaitu 2,5; 5; 7,5; 12,5; dan 15 ppm. Setiap larutan
dipipet sebanyak 3 mL dan dimasukkan ke dalam tabung reaksi ulir yang berbeda.
Ditambahkan 1 ml larutan DPPH 0,2 mM. Ditutup tabung reaksi lalu diinkubasi selama
operating time. Berikutnya diukur absorbansi menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada
panjang gelombang maksimum. Kemudian dihitung nilai persen (%) aktivitas antioksidan

menggunakan persamaan 3.2.

Aktivitas antioksidan (%) = Abs. kontrol ZAbs. DPPH SIS% 11 000f........eveeeveerereeseereseessreeeees (3.2)

Abs. kontrol

Sebagai pembanding, ditentukan pula aktivitas antioksidan dari senyawa ligan basa Schiff dan
asam askorbat dengan tahap dan perlakuan yang sama seperti yang telah disebutkan. Nilai
% aktivitas antioksidan yang diperoleh kemudian dapat digunakan untuk mencari nilai ICso.

3.6 Analisis Data

1. Hasil uji titik leleh menggunakan MPA berupa range dari rerata hasil percobaan produk
sintesis sebanyak tiga kali pengulangan.

2. Hasil uji sifat kimia basa Schiff berupa kelarutan sempurna pada NaOH 2M dan sedikit
larut dalam akuades.

3. Hasil karakterisasi FTIR pada basa Schiff berupa serapan gugus fungsi khas gugus
imina (C=N) pada bilangan gelombang 1690-1590 cm™. Sedangkan pada produk
kompleks terjadi pergeseran bilangan gelombang C=N yang mengindikasi atom nitrogen
dalam gugus imina berkoordinasi dengan logam Ni(ll).

4, Hasil karakterisasi GC berupa kemurnian produk sintesis. Sedangkan hasil karakterisasi
MS berupa ion molekuler yang nilai m/z nya setara dengan berat molekul produk
sintesis.

5. Hasil karakterisasi UV-Vis berupa panjang gelombang maksimum. Produk kompleks
terbentuk ditandai dengan perubahan panjang gelombang maksimum dari ligan.

6. Hasil uji kuantitatif menggunakan metode Job berupa absorbansi dari kompleks dengan
variasi volume ligan dan logam. Kemudian dihitung absorbansi terkoreksi dan dibuat
kurva serta garis singgung antara fraksi mol ligan dan absorbansi terkoreksi. Hasil akhir
didapatkan perbandingan mol ligan dan logam pada senyawa kompleks.

7.  Hasil uji antioksidan berupa absorbansi DPPH dalam kontrol dan sampel uji. Kemudian

dihitung % aktivitas antioksidannya dan didapatkan nilai ICso dengan satuan ppm.



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil))fenol

Ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil)fenol disintesis dari reaktan o-
vanilin dan 2-aminotiazol dengan perbandingan 1:1. Reaktan o-vanilin berperan sebagai
elektrofil yang menyediakan gugus karbonil. Sedangkan reaktan 2-aminotiazol berperan
sebagai nukleofil yang menyediakan gugus amina primer. Sintesis ligan ini dilakukan
menggunakan metode penggerusan kerena memiliki kelebihan antara lain: ramah lingkungan,
mudah dilakukan, biaya lebih ekonomis karena tidak menggunakan pelarut dan katalis
tambahan, cepat, dan menghasilkan rendemen yang tinggi (Liu dkk., 2022). Reaksi kimia yang
terjadi ketika sintesis menggunakan metode penggerusan disebabkan oleh penyerapan
langsung energi mekanik melalui pencampuran dua atau lebih padatan tanpa pelarut dengan
menggerus reagen padat bersama-sama. Adapun energi kinetik yang tersedia selama
penggerusan menghasilkan beberapa efek antara lain pemanasan, memperluas permukaan
dan pembentukan permukaan baru seiring dengan pengurangan ukuran partikel, peleburan,
dan perubahan fasa (James & Fris€i¢, 2013). Melalui proses penggerusan, akan memulai
reaksi antara o-vanilin dan 2-aminotiazol dengan mentransmisikan sejumlah kecil energi
melalui gesekan sehingga membentuk produk basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazole-2-ilimino)
metil)fenol dengan karakteristik adanya gugus imina (C=N). Pada proses tersebut, campuran
padatan berubah menjadi berbentuk pasta dan mulai memadat pada menit ke 90.
Penggerusan dihentikan pada menit ke 120 ketika produk sintesis telah berbentuk serbuk
padatan. Perubahan fasa padat menjadi pasta ketika proses penggerusan, diduga merupakan
akibat adanya pelepasan air oleh senyawa antara carbinolamine. Sedangkan perubahan dari
bentuk pasta menjadi padat ketika akhir penggerusan, diduga menunjukkan bahwa kadar air
sebagai produk samping sudah berkurang dan menyisakan produk utama, yaitu senyawa basa
Schiff. Kemudian untuk memaksimalkan penghilangan air yang masih tersisa, dilanjutkan
dengan mendiamkan produk dalam desikator hingga produk benar-benar terbebas dari air,
yang ditandai dengan berat yang telah konstan. Adapun mekanisme reaksi dalam sintesis

ligan basa Schiff dari o-vanilin dan 2-aminotiazol yaitu ditunjukkan pada Gambar 4.1.
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o-vanilin 2-aminotiazol

o <) .
a

H

2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil) fenol

Gambar 4. 1 Mekanisme reaksi pembentukan ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-
ilimino)metil)fenol

Tabel 4. 1 Hasil uji sifat fisik

Pengamatan o-Vanilin 2-Aminotiazol Ligan basa Schiff
Wujud Kristal (padatan) Serbuk (padatan) Serbuk (padatan)
Warna Kuning pucat Coklat Kuning

Massa (g) 4,6107 6,9408
% Rendemen - - 98,7494%
Titik Leleh (°C) 40-422 89-94° 108-111°C
Keterangan: a = Aldrich
b = Milipore

Berdasarkan hasil yang diperoleh pada penelitian ini, didapatkan hasil uji sifat fisik yang
ditunjukkan pada Tabel 4.1. Hasil pengamatan menunjukkan bahwa produk memiliki sifat fisik
yang berbeda dibandingkan dengan kedua reaktan. Produk ligan basa Schiff 2-metoksi-6-
((tiazol-2-ilimino)metil)fenol memiliki warna kuning, sedangkan reaktan o-vanilin berwarna
kuning pucat dan 2-aminotiazol berwarna coklat. Pada uji titik leleh juga diperoleh hasil yang
berbeda dengan kedua reaktan. Dimana titik leleh produk hasil sintesis yaitu pada rentang
108-111°C sedangkan reaktan o-vanilin memiliki titik leleh pada rentang 40-42°C dan 2-
aminotiazol memiliki titik leleh pada rentang 89-94°C. Adanya perbedaan sifat fisik meliputi
warna dan titik leleh antara produk dan reaktan tersebut mengasumsikan bahwa produk baru
telah terbentuk. Adapun nilai rendemen yang diperoleh pada hasil produk sintesis tersebut
yaitu sebesar 98,74%. Penelitian oleh Imanudin (2023), pada sintesis basa Schiff dari o-vanilin

dan 2-aminotiazol menunjukkan hasil produk sintesis berwarna kuning dan titik leleh pada
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rentang 109-110°C. Hasil penelitian tersebut diperoleh senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-
((tiazol-2-ilimino)metil)fenol yang memiliki ciri khas gugus imina (C=N). Kemiripan hasil
sintesis penelitian tersebut dengan penelitian ini mengindikasikan pula bahwa produk sintesis

telah terbentuk.

4.2 Uiji Sifat Kimia Ligan Basa Schiff

Uji sifat kimia terhadap produk hasil sintesis meliputi kelarutan terhadap akuades
(sebagai pembanding) dan larutan NaOH 2M. Tujuan dilakukannya uji sifat kimia yaitu untuk
mengetahui terbentuknya ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil)fenol. Adapun
hasil pada uji sifat kimia dapat dilihat pada Gambar 4.2. Gambar tersebut menunjukkan bahwa
ligan basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil)fenol larut sempurna dengan larutan
NaOH yang ditunjukkan dengan larutan berwarna kuning dan tidak ada endapan. Sedangkan
pada hasil kelarutan terhadap akuades, didapatkan produk tidak larut yang ditunjukkan
dengan larutan yang tetap tidak berwarna dan ada endapan berwarna kuning. Berdasarkan
hasil tersebut telah terbukti bahwa produk ligan basa Schiff memiliki gugus fenolat dan ligan
basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil)fenol telah terbentuk.

Gambar 4. 2 Hasil Uji Sifat Kimia

Prinsip uji kelarutan ini didasarkan pada reaksi asam basa Bronsted-Lowry yang
menunjukkan adanya gugus fenolat pada produk melalui serah terima proton. Ligan basa
Schiff bertindak sebagai asam karena memiliki gugus fenolat yang mudah melepaskan H* dari
gugus hidroksilnya. Sedangkan NaOH bertindak sebagai basa. Hasil produk sintesis dapat
larut dalam larutan NaOH dikarenakan adanya transfer proton oleh gugus hidroksil pada ligan
basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil)fenol. Akibatnya akan terbentuk anion yang
terstabilkan oleh atom Na* dan membentuk garam fenolat yang polar sehingga larut dalam air.

Sedangkan ion "OH pada NaOH akan menerima proton (H*) dari ligan basa Schiff tersebut.
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Adapun mekanisme reaksi antara ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil)fenol
dan NaOH ditunjukkan pada Gambar 4.3.

O—H

+N+ OH

H,c—O:

J/"%J
/N

Gambar 4. 3 Mekanisme reaksi ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil)fenol)
dengan NaOH

4.3 Karakterisasi Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil) fenol
menggunakan FTIR
Karakterisasi produk ligan basa Schiff menggunakan FTIR bertujuan untuk
mengidentifikasi gugus fungsi khasnya dan kemudian dibandingkan dengan kedua reaktan.
Produk sintesis ligan basa Schiff diuji serapan vibrasi gugus fungsinya pada bilangan
gelombang 4000-400 cm™. Adapun Gambar 4.4 merupakan hasil spektra IR dari ligan basa
Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil)fenol.
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Gambar 4. 4 Spektra IR ligan basa Schiff
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Tabel 4. 2 Perbandingan vibrasi IR ligan dan reaktan

Gugus Fungsi Bilangan Gelombang (cm?)
o-Vanilin 2-Aminotiazol Ligan basa Schiff
C=N Streching - - 1597
Cc=0 1641* - -
N-H - 3412* -
O-H Streching 3553* - 3425

Keterangan: *= (Imanudin, 2023)

Hasil spektra IR ligan dan reaktan menunjukkan hasil yang berbeda. Dimana pada
reaktan o-vanilin terdapat serapan gugus C=0 pada 1641 cm™. Sedangkan pada produk hasil
sintesis ligan basa Schiff tidak terdapat serapan C=0. Kemudian pada reaktan 2-aminotiazol
terdapat serapan gugus N-H pada bilangan gelombang 3412 cm*dan sedangkan pada produk
hasil sintesis basa Schiff tidak terdapat serapan N-H pada bilangan gelombang tersebut.
Perbedaan serapan tersebut mengindikasikan bahwa telah terbentuk senyawa baru.
Perbandingan vibrasi IR antara ligan dan kedua reaktan tersebut dapat dilihat pada Tabel 4.2.

Karakteristik dari senyawa basa Schiff hasil penelitian oleh Ashrafuzzaman, dkk. (2021),
yaitu memiliki gugus C=N yang ditandai dengan adanya serapan yang tajam dan kuat pada
bilangan gelombang 1595,57 cm™. Adapun berdasarkan hasil spektra IR pada Gambar 4.4
menunjukkan bahwa hasil produk sintesis ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)
metil) fenol memiliki serapan khas gugus C=N streching pada bilangan gelombang 1597 cm
1, Serapan khas lainnya yaitu pada bilangan gelombang 1573 cm™* yang menunjukkan serapan
gugus C=N aromatik, 3425 cm™ yang menunjukkan serapan gugus O-H, serta pada bilangan
3078 cm™ yang menunjukkan gugus C-H aromatik. Hasil serapan IR ligan dibandingkan
dengan literatur disajikan pada Tabel 4.3.

Tabel 4. 3 Hasil karakterisasi ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino) metil) fenol

menggunakan FTIR.

Gugus Fungsi Bilangan gelombang produk (cm)
Produk Sintesis Literatur (Imanudin, 2023)

-OH Stretching 3425 3400
Csp2-H Stretching aromatik 3078 3032
Csps-H Stretch alifatik 2938 2844
C=N Streching 1597 1596
C=N Aromatik 1573 1527*
C=C Aromatik 1465 1468
C-0O-C Asimetrik 1257 1257
C-O Stretching 1195 1199
Csp2-H Bending aromatik 879 880

Keterangan : *= (Alias dkk., 2014)
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4.4 Karakterisasi Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil) fenol
menggunakan GC-MS
Karakterisasi produk sintesis ligan basa Schiff menggunakan GC-MS bertujuan untuk
mengetahui kemurnian, berat molekul, dan struktur dari senyawa target. Kemurnian ligan
dapat diketahui melalui hasil kromatogram pada data GC yang menunjukkan jumlah senyawa
yang terkandung dalam produk sintesis. Berat molekul senyawa target dapat diketahui melalui
nilai m/z ion molekular pada spektra massa hasil data MS serta struktur molekul senyawa

target melalui pola fragmentasi.

8,820,120
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Gambar 4. 5 Kromatogram produk sintesis

Gambar 4.5 merupakan kromatogram hasil GC pada produk sintesis ligan basa Schiff.
Berdasarkan hasil kromatogram terdapat pemisahan menjadi dua puncak yang menunjukkan
dalam senyawa produk terdiri dari dua senyawa. Puncak pertama memiliki waktu retensi
24,157 menit dengan luas area sebesar 2,37%. Sedangkan puncak kedua memiliki waktu
retensi 39,016 menit dengan luas area 97,063%. Puncak pertama diduga merupakan pengotor
yang bukan berasal dari kedua reaktan. Hal tersebut didasarkan pada hasil spektra massa
yang ditunjukkan pada Gambar 4.6 yaitu sebesar 212 yang bukan merupakan berat molekul
target maupun reaktan. Sedangkan puncak kedua diduga merupakan senyawa target yaitu
ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil)fenol yang didasarkan pada hasil spektra
massa yang ditunjukkan pada Gambar 4.7. Hasil tersebut menunjukkan bahwa nilai m/z ion

molekuler senyawa kedua sesuai dengan berat molekul target yaitu sebesar 234.
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Gambar 4. 6 Spektra MS puncak pertama
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Gambar 4. 10 Pola fragmentasi ke-3 puncak kedua

Gambar 4.8-4.10 menunjukkan pola-pola fragmentasi dari puncak kedua (Gambar 4.7).
Spektra masa pada puncak ion molekul dengan nilai m/z 234 merupakan C11H1o0N2O>S** yang
diperoleh akibat penembakan oleh berkas elektron terhadap Ci11H10N20>S sehingga melepas
satu elektronnya (e’). Base peak dengan m/z 217 merupakan Ci:HsN>OS* yang terbentuk

karena lepasnya gugus OH* pada C11H10N20,S**.
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4.5 Sintesis Senyawa Kompleks Ni(ll) dengan Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-

2-ilimino)metil) fenol

Sintesis senyawa kompleks Ni(ll) dengan ligan basa Schiff dilakukan menggunakan
metode penggerusan. Garam logam yang digunakan dalam sintesis kompleks Ni(ll) yaitu
Ni(CH3COO0),.4H,0. Adapun metode penggerusan dipilih kerena merupakan metode green
chemistry dan memiliki kelebihan antara lain, ramah lingkungan, mudah dilakukan, murah,
cepat, serta menghasilkan rendemen yang tinggi (Liu dkk., 2022). Reaksi kimia yang terjadi
ketika sintesis menggunakan metode penggerusan disebabkan oleh penyerapan langsung
energi mekanik melalui pencampuran antara ligan dan logam tanpa pelarut dengan
menggerus reaktan bersama-sama. Adapun energi kinetik yang tersedia selama penggerusan
menghasilkan beberapa efek antara lain pemanasan, memperluas permukaan dan
pembentukan permukaan baru seiring dengan pengurangan ukuran partikel, peleburan, dan
perubahan fasa (James & Fris€i¢, 2013). Hasil uji fisik produk hasil sintesis kompleks Ni(ll)
dapat dilihat pada Tabel 4.4.

Tabel 4. 4. Hasil uji fisik produk sintesis senyawa kompleks

Pengamatan Ni(CHsC0O0)..4H.0 Ligan basa Schiff Kompleks Ni(ll)
Wujud Kristal (padatan) Serbuk (padatan) Serbuk (padatan)
Warna Hijau kebiruan Kuning Jingga

Massa (g) 0,2539 0,4799 0,6209
Titik Leleh (°C) 104-106 108-111 60-62

Hasil pengamatan menunjukkan bahwa produk sintesis kompleks Ni(ll) berwarna jingga.
Hasil tersebut berbeda dengan warna ligan 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil)fenol yaitu
berwarna kuning serta garam logam Ni(CH3C0OO),.4H.0 berwarna hijau kebiruan. Kemudian
hasil pengamatan titik leleh pada kompleks diperoleh nilai pada rentang 60-62 °C, sedangkan
pada ligan menunjukkan pada rentang 108-111 °C dan garam Ni(CH;COO)..4H,O pada
rentang 104-106 °C. Perbedaan hasil pengamatan antara kompleks dengan ligan dan logam
meliputi warna dan titik leleh, menunjukkan bahwa produk senyawa kompleks Ni(ll) dengan

ligan basa Schiff telah terbentuk.
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4.6 Karakterisasi Senyawa Kompleks Ni(ll) dengan Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-

((tiazol-2-ilimino)metil) fenol menggunakan UV-Vis

Karakterisasi produk hasil sintesis menggunakan UV-Vis bertujuan untuk mengetahui
keberhasilan hasil sintesis melalui adanya pergeseran panjang gelombang antara ligan dan
kompleks. Analisa UV-Vis dilakukan dengan dilarutkan ligan dan kompleks masing-masing
menggunakan pelarut metanol. Kemudian diukur panjang gelombang pada rentang 200-800
nm. Hasil analisis panjang gelombang maksimal pada ligan dan kompleks ditunjukkan pada
Gambar 4.11.
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Gambar 4. 11 Spektra UV-Vis larutan ligan basa Schiff dan kompleks Ni(ll)

Tabel 4. 5 Panjang gelombang maksimum dan transisi elektron pada ligan basa Schiff dan
kompleks Ni(Il)

Senyawa N\ maks Transisi
Ligan Basa Schiff 218 o1
338 n—1r*
Kompleks Ni(ll) 219 m—TT*
337 n—1r*
446 LMCT

631 d-d

Hasil spektra UV-Vis pada Gambar 4.11 menunjukkan serapan panjang gelombang
maksimum pada ligan basa Schiiff yaitu 218 nm dan 338 nm. Pada panjang gelombang 218
nm merupakan serapan yang menunjukkan adanya transisi T—1* dari cincin aromatik.
Sedangkan pada panjang gelombang 338 nm merupakan serapan yang menunjukkan adanya
transisi n—1* dari gugus imina. Pada produk kompleks Ni(ll) didapatkan adanya pergeseran

panjang gelombang dibandingkan dengan ligan yaitu 219 nm yang menunjukkan transisi
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T—T* serta 337 nm yang menunjukkan transisi n—1*. Selain itu, pada produk kompleks
muncul puncak pada panjang gelombang 446 yang diduga merupakan transisi L—M (LMCT)
karena adanya transfer elektron oleh PEB dari atom nitrogen pada ligan kepada logam, serta
muncul puncak pada panjang gelombang 631 nm yang diduga merupakan trasisi d-d dimana
ditandai dengan intensitas yang lemah. Adapun transisi Ligan-to-Metal Charge (LMCT) terjadi
karena adanya transfer elektron dari ligan yang memiliki orbital dengan tingkat energi yang
cukup tinggi yang terisi elektron ke orbital kosong dengan tingkat energi yang relatif rendah
pada atom pusat (ion logam). Sedangkan transisi d-d merupakan transisi yang melibatkan
orbital d dari ion logam yang menjadi pusat dari senyawa kompleks (Effendy, 2006). Adanya
pergeseran panjang gelombang serta munculnya transisi baru tersebut, menunjukkan bahwa
produk senyawa kompleks telah terbentuk. Hasil panjang gelombang maksimum dan transisi
elektron dari ligan dan kompleks disajikan pada Tabel 4.5.

Pasa dkk. (2013) berhasil mensintesis senyawa kompleks Ni(Il) dengan ligan basa Schiff
(L) N,NO-bis (2-hydroxy-1naphtaldehyde)-1,4-bis (0-aminothiophenol) butane menghasilkan
perubahan panjang gelombang antara ligan dan kompleks. Dimana pada ligan muncul
panjang gelombang maksimum pada 270, 319, dan 394 nm sedangkan pada kompleks Ni(ll)
pada 269 dan 320 nm. Al-Riyahee (2018) telah mensintesis beberapa kompleks Ni(ll) dari
garam logam Ni(CHsCOO)..4H,0 dengan ligan basa Schiff (E)-2-(((2,5-difluorophenyl) imino)
methyl) phenol, (E)-2,4-dibromo-1-((2- hydroxybenzylidene) amino) anthracene-9,10-dione,
dan (2)-1-((1-([1,1'-biphenyl]-4-yl)-2-bromoethylidene) amino)-2,4-dibromoanthracene-9,10-
dione. Hasil data UV-Vis pada penelitian tersebut menunjukkan adanya transisi elektronik UV-
Vis pada 225-278 nm (m—1* ), 300-320 nm (T—17*), 426-434 nm untuk transisi O/N—Ni
(LMCT), 475-491 nm untuk transisi 3Azq—3T14(P), 731-744 nm untuk transisi 3Axq—3T14(F),
serta 1060-1084 nm yang menunjukkan transisi *A;g—°T,y dalam geometri oktahedral.
Penelitian lain oleh Es-Sounni dkk. (2022) pada sintesis kompleks Ni(ll) dengan ligan basa
Schiff 2-[3-[2-hydroxybenzylideneamino]propyliminomethyl]phenol menghasilkan panjang
gelombang 264 nm dan 295 nm yang menunjukkan transisi T—1*, serta 354 nm yang
menunjukkan transisi n—1* pada ligan. Sedangkan produk kompleksnya menghasilkan

panjang gelombang 279 nm dan 298 nm (TT—1*), 384 nm (n—1*), serta 447 nm (LMCT).

4.7 Karakterisasi Senyawa Kompleks Ni(ll) dengan Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-
((tiazol-2-ilimino)metil) fenol menggunakan FTIR
Karakterisasi produk sintesis kompleks menggunakan FTIR bertujuan untuk
mengidentifikasi gugus fungsi yang terikat pada logam. Produk sintesis kompleks Ni(ll) dengan
ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil) fenol diuji serapan vibrasi gugus
fungsinya pada bilangan gelombang 4000-400 cm™. Adapun Gambar 4.12 merupakan hasil
spektra IR dari kompleks Ni(ll) serta ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil)

fenol. Berdasarkan pada Gambar 4.12, hasil spektra IR kompleks menunjukkan adanya
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serapan gugus fungsi O-H pada bilangan gelombang 3425 cm. Serapan gugus C=N bergeser
dari 1597 cm* pada ligan menjadi 1605 cm™ pada kompleks. Selain itu serapan gugus C=N
ring juga mengalami pergeseran dari 1573 cm™ pada ligan menjadi 1543 cm™ pada kompleks.
Adanya pergeseran serapan gugus C=N menandakan adanya ikatan koordinasi dengan ion
logam melalui atom N pada gugus azometin (Akramullazi dkk., 2024). Selain itu adanya
koordinasi atom nitrogen dengan ion logam didukung oleh munculnya pita serapan pada
bilangan gelombang 555 cm™ yang menunjukkan adanya ikatan Ni-N. Hasil pita serapan pada

spektra IR produk dibandingkan dengan literatur dapat dilihat pada Tabel 4.6.
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Gambar 4. 12 Spektra IR ligan basaSchiff dan kompleks Ni(ll)

Akramullazi dkk. (2024) telah mensintesis senyawa kompleks Ni(ll) dengan ligan basa
Schiff  N'-(4nitrobenzylidene)isonicotinohydrazide menghasilkan pergeseran bilangan
gelombang gugus C=N pada ligan dari 1526 menjadi 1592 cm™. Selain itu muncul serapan
pada bilangan gelombang 477 cm™ yang diduga merupakan ikatan antara ligan dan logam
yaitu Ni-N. Alias dkk. (2014) juga telah berhasil mensintesis senyawa kompleks Ni(ll) melalui
donor atom N dan S dari ligan basa Schiff potassium 2-N(4-N,Ndimethylaminobenzyliden)-4-
trithiocarbonate 1,3,4-thiadiazole menghasilkan serapan gugus fungsi C=N pada 1591 cm*
pada ligan serta 1561 cm™ pada kompleks. Adanya ikatan Ni-N ditunjukkan pada bilangan

gelombang 516 cm™.
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Tabel 4. 6 Hasil perbandingan spektra IR ligan dan kompleks terhadap literatur

Gugus Fungsi Bil. Gelombang (cm™)
Ligan Kompleks Ni(ll) Literatur
O-H 3425 3425 4000-3200?
C=N 1597 1605 1600°
C=N ring 1573 1543 1527¢
Cc=C 1466 1458 14934
Ni-N - 555 516°

Keterangan: a = (Socrates, 2001); b = (Kadhim & Shaalan, 2024); ¢ = (Alias dkk.,
2014), d = (Reena dkk., 2022)

4.8 Karakterisasi Senyawa Kompleks Ni(ll) dengan Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-
((tiazol-2-ilimino)metil) fenol menggunakan Metode Job
Analisis menggunakan metode Job dilakukan dengan mencampur logam dan ligan
dengan konsentrasi yang sama kemudian dibuat perbandingan volume logam dan ligan yang
berbeda namun dengan total volume campuran yang tetap. Campuran tersebut kemudian
dianalisis menggunakan spektrofotometer UV-Vis untuk mengetahui nilai absorbansi
maksimal. Dimana absorbansi maksimal menunjukkan stoikiometri perbandingan antara

logam dan ligan (Harris, 1997).
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Gambar 4. 13 Plot grafik hasil metode Job

Gambar 4.13 merupakan grafik hubungan antara fraksi mol ligan dengan A koreksi hasil
dari uji metode Job. Berdasarkan hasil plot grafik tersebut didapatkan titik potong pada sumbu
Xyaitu 0,7. Sehingga hasil tersebut menunjukkan bahwa perbandingan mol antara logam Ni(ll)

dan ligan basa Schiff Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil) fenol yaitu 1:2.
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4.9 Uji Antioksidan Senyawa Kompleks Ni(ll) dengan Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-

((tiazol-2-ilimino)metil) fenol

Uji antioksidan senyawa produk ligan basa Schiff dan kompleks Ni(ll) menggunakan
metode DPPH bertujuan untuk mengetahui aktivitas antioksidan senyawa produk berdasarkan
kemampuannya dalam meredam senyawa radikal DPPH. Apabila senyawa DPPH bereaksi
dengan senyawa yang mampu menyumbangkan atom hidrogennya, maka dapat terjadi
perubahan warna dari ungu menjadi kuning. Secara kuantitatif, efek tersebut dapat diukur
melalui perubahan absorbansi DPPH pada panjang gelombang khas dari DPPH. Efek
peredaman oleh senyawa antioksidan terhadap radikal DPPH berbanding lurus dengan
konsentrasi senyawa antioksidan. Sehingga semakin meningkat konsentrasi senyawa

antioksidan maka efek peredaman semakin meningkat pula (Venkateswarlu dkk., 2019).

0.8+ 16.0,0.780

400 500 600 700 800
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Gambar 4. 14 Panjang gelombang maksimum DPPH dengan pelarut metanol

Uji antioksidan senyawa produk diawali dengan penentuan panjang gelombang
maksimum DPPH. Dalam uji ini diperoleh hasil panjang gelombang maksimum DPPH
menggunakan pelarut metanol yaitu pada 516 nm. Grafik panjang gelombang maksimum
dapat dilihat pada Gambar 4.14. Setelah itu dilanjutkan dengan penentuan waktu operasional
melalui uji waktu kestabilan DPPH. Dalam uiji ini dilakukan pengamatan terhadap perubahan
absorbansi setiap 5 menit selama 60 menit. Berdasarkan Gambar 4.15 menunjukkan bahwa
pada uji waktu kestabilan DPPH diperoleh hasil pada menit ke-0 hingga menit ke-60 memiliki
nilai absorbansi yang relatif konstan, maka ditetapkan untuk waktu operasional pengujian
antioksidan yaitu 30 menit. Sehingga dalam pengujian antioksidan dilakukan pengukuran
absorbansi setelah dilakukan inkubasi selama 30 menit sesuai dengan beberapa literatur
(Bougossa dkk., 2020; M. J. Kareem dkk., 2021; Karekal dkk., 2013; Turan dkk., 2019).
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Gambar 4. 15 Grafik penentuan waktu operasional DPPH

Nilai 1Cso pada produk sintesis diketahui melalui kemampuan dalam meredam radikal
bebas DPPH. Nilai ICso merupakan konsentrasi sampel yang dibutuhkan untuk meredam 50%
radikal bebas. Berdasarkan hasil persamaan regresi linier dari grafik hubungan antara
konsentrasi dan aktivitas antioksidan (%) dapat dihitung nilai ICso pada senyawa kompleks
Ni(ll) dan ligannya. Nilai ICso senyawa kompleks Ni(ll) yaitu 96,59 ppm. Sedangkan hasil ICso
senyawa ligan basa Schiff dan asam askorbat sebagai pembanding yaitu sebesar 399,20 dan
6,64 ppm. Adapun urutan kemampuan aktivitas antioksidan dari yang terbesar yaitu asam
askorbat > kompleks Ni(ll) > ligan basa Schiff. Hasil ICsy tersebut menunjukkan bahwa
senyawa kompleks Ni(ll) memiliki aktivitas antioksidan yang lebih kuat dibandingkan dengan
ligannya. Hasil ini sesuai dengan beberapa literatur (Ashrafuzzaman dkk., 2021; Awolope dkk.,
2022; Bougossa dkk., 2020) yang menunjukkan bahwa sintesis senyawa kompleks Ni(ll)

dengan ligan basa Schiff mampu meningkatkan aktivitas antioksidan dari ligannya.

Tabel 4. 7 nilai ICso senyawa kompleks Ni(ll), ligan basa Schiff, dan asam askorbat.

Senyawa Antioksidan ICso (ppm)
Kompleks Ni(ll) 96,59
Ligan basa Schiff 399,20
Asam askorbat 6,64

Berdasarkan Tabel 4.7 menunjukkan bahwa produk senyawa kompleks memiliki
aktivitas antioksidan yang lebih kuat dibandingkan dengan ligannya. Adapun kemampuan
aktivitas antioksidan suatu senyawa bergantung pada jumlah atom hidrogen yang dapat
disumbangkan pada radikal DPPH. Perbedaan kemampuan antioksidan dari keduanya
dipengaruhi oleh beberapa faktor diantaranya yaitu, sifat ligan (jenis gugus fungsi,
kemampuan konjugasi) dan geometri (Saif dkk., 2016), lingkungan koordinasi, serta sifat
redoks (Ashrafuzzaman dkk., 2021). Dalam ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-

ilimino)metil) fenol, dugaan mekanisme antioksidan yang terjadi yaitu atom H pada gugus
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fenolat akan disumbangkan pada senyawa radikal DPPH menjadi DPPH-H yang terstabilkan.
Hal tersebut akan menyebabkan pembentukan senyawa radikal baru yang terstabilkan oleh
adanya resonansi. Sedangkan pada kompleks Ni(ll), kemampuan aktivitas antioksidan lebih
kuat disebabkan oleh adanya efek penarikan elektron (electron withdrawing effect) oleh logam
(Asha & Prathapachandra Kurup, 2020). Selain itu, dua ligan yang berkoordinasi dengan
logam Ni(Il) membentuk kompleks mampu menyediakan 2 atom hidrogen dari gugus fenolat

pada ligan untuk untuk disumbangkan pada radikal DPPH.

4.10 Hasil Sintesis dan Uji Antioksidan Senyawa Kompleks Ni(ll) dengan Ligan Basa

Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil) fenol dalam Perspektif Islam

Sintesis senyawa ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil) fenol dan
kompleksnya dengan atom pusat Ni(ll) dilakukan menggunakan metode green synthesis yaitu
penggerusan. Pada sintesis senyawa ligan basa Schiff dilakukan penggerusan selama 120
menit sedangkan pada kompleks Ni(ll) dilakukan penggerusan selama 30 menit. Metode
penggerusan merupakan metode yang ramah lingkungan karena memiliki kelebihan salah
satunya yaitu tidak menggunakan pelarut sehingga tidak menambah limbah kimia yang
berbahaya. Pemilihan metode ini merupakan satu upaya sebagai perwujudan karakter Ulul
Albab yaitu untuk menerapkan kebaikan dan menghindari dari hal yang buruk. Sebagaimana
telah Allah SWT. jelaskan pada Q.S. al Bagarah ayat 269.

P T £ - A EREd T EE
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“Dia (Allah) menganugerahkan hikmah kepada siapa yang Dia kehendaki. Siapa yang
dianugerahi hikmah, sungguh dia telah dianugerahi kebaikan yang banyak. Tidak ada yang
dapat mengambil pelajaran (darinya), kecuali ululalbab.”

Menurut tafsir Al-Misbah, Q.S. al Bagarah ayat 269 menjelaskan dua jalan yaitu jalan
Allah dan jalan setan. Dalam ayat tersebut, Hikmah terambil dari kata ( <~ ) hakama, yang
berarti menghalangi. Dari akar kata yang sama dibentuklah kata yang bermakna kendali, yakni
sesuatu yang fungsinya mengantar kepada yang baik dan menghindarkan dari yang buruk.
Untuk mencapai maksud tersebut diperlukan pengetahuan dan kemampuan menerapkannya.
Siapa yang dianugerahi pengetahuan mengenai kedua jalan (jalan Allah dan jalan setan)
tersebut, mampu memilih yang terbaik dan melaksanakannya serta mampu pula menghindari
hal buruk, maka dia benar-benar telah dianugerahi hikmah. Adapun Ulu al-Albab adalah
orang-orang yang memiliki akal murni, yang tidak terselubungi oleh “kulit’, yakni kabut ide,
yang dapat melahirkan keracunan dalam berpikir. Yang memahami petunjuk-petunjuk Allah,
merenungkan ketetapan-ketetapan-Nya, serta melaksanakannya, itulah yang telah mendapat

hikmah, sedangkan yang menolaknya pasti ada keracunan dalam berfikir (Shihab, 2003).
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Ulul Albab dijelaskan pula pada Q.S. Ali ‘Imran ayat 191.

3 a3 O N ’,/§ R < N P 5P (o T )Z/,,:
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“(yaitu) orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri, duduk, atau dalam keadaan
berbaring, dan memikirkan tentang penciptaan langit dan bumi (seraya berkata), “Ya Tuhan
kami, tidaklah Engkau menciptakan semua ini sia-sia. Maha Suci Engkau. Lindungilah kami
dari azab neraka.”

Q.S. Ali ‘Imran ayat 191 menjelaskan beberapa ciri-ciri seseorang yang dinamai Ulul Albab
yang disebutkan pada ayat sebelumnya (Q.S.Ali ‘Imran:190). Ulul Albab yaitu laki-laki maupun
perempuan yang terus menerus mengingat Allah, dengan ucapan, dan atau hati dalam
berbagai situasi dan kondisi ketika bekerja atau istirahat, sambil berdiri atau duduk atau
berbaring atau bagaimanapun. Dan mereka memikirkan tentang penciptaan yaitu kejadian dan
sistem kerja langit dan bumi. Sehingga objek zikir adalah Allah, sedangkan objek pikir adalah
fenomena alam. Hal ini brarti pengenalan Allah sebagian besar melalui kalbu, sedangkan
pengenalan alam raya oleh penggunaan akal, yaitu berpikir (Shihab, 2002).
Allah SWT. berfirman dalam Q.S. Shaad ayat 27.
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“Kami tidak menciptakan langit dan bumi serta apa yang ada di antara keduanya secara sia-
sia. ltulah anggapan orang-orang yang kufur. Maka, celakalah orang-orang yang kufur karena
(mereka akan masuk) neraka.”

Q.S. Shaad ayat 27 menurut tafsir Ath-Thabari menjelaskan bahwa Allah tidak
menciptakan langit dan bumi serta apa yang ada diantara keduanya tanpa hikmah maksudnya
dengan sia-sia atau main-main. Adapun sesungguhnya anggapan bahwa Allah menciptakan
langit dan bumi secara bathil (tanpa hikmah) dan main-main adalah anggapan orang-orang
yang kufur kepada Allah dalam arti tidak mengesakan-Nya dan tidak mengenal kebesaran-
Nya. Padahal tidak sepantasnya Allah berbuat sia-sia, sehingga dengan demikian mereka
meyakini bahwa Allah tidak menciptakan sesuatu secara sia-sia (Ath-Thabari, 2007). Allah
menciptakan segala sesuatu memberikan manfaat kepada manusia. Seperti halnya pada hasil
penelitian ini menunjukkan bahwa senyawa produk ligan basa Schiff dan kompleks Ni(ll)
memiliki aktivitas antioksidan yang dapat dimanfaatkan potensinya dalam menangkal
senyawa radikal bebas. Hasil ICso dari kompleks Ni(ll) dan ligan basa Schiff 2-metoksi-6-

((tiazol-2-ilimino)metil) fenol yaitu 96,59 dan 399,20 nm. Hasil nilai ICs tersebut menunjukkan
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bahwa dengan mereaksikan logam nikel sebagai atom pusat dengan ligan basa Schiff mampu
meningkatkan aktivitas antioksidan dari ligannya itu sendiri.

Radikal bebas merupakan molekul/atom yang tidak stabil dengan elektron tidak
berpasangan. Radikal bebas dapat berasal dari sumber endogen atau eksogen dan dapat
menyebabkan kerusakan oksidatif. Beberapa kondisi yang terkait akibat radikal bebas yaitu
seperti kanker, diabetes, penyakit kardiovaskular, dan penyakit degeneratif. Sementara
antioksidan memiliki kemampuan untuk menetralkan kerusakan oksidatif dengan
menyumbangkan elektron untuk membebaskan radikal. Sehingga antioksidan berperan

sebagai agen pereduksi (Awolope dkk., 2022). Rasullullah SAW. bersabda.

2 S NaB A 5w JE s cledl (o0 00 ke A s ol o
“dari Abu Hurairah radliallahu 'anhu dari Nabi shallallahu ‘alaihi wasallam beliau bersabda:

Allah tidak akan menurunkan penyakit melainkan menurunkan obatnya juga." (H.R. Bukhari)

Berdasarkan hadist yang telah dituliskan di atas, Allah memberikan penyakit kepada hamba-
Nya pasti juga memberikan penawarnya. Begitupula segala sesuatu yang diciptakan Allah
pasti ada manfaatnya. Dengan demikian, senyawa produk hasil penelitian ini yaitu kompleks
Ni(ll) dengan ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil) fenol dapat diaplikasikan
sebagai obat atau dalam bidang farmokologi khususnya sebagai peredam radikal bebas.



42



BAB V
PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Adapun kesimpulan yang dapat diperoleh berdasarkan hasil penelitian yaitu sebagai

berikut.

1. Produk senyawa ligan basa Schiff memiliki karakter fisik berbentuk serbuk (padatan)
berwarna kuning dengan titik leleh pada rentang 108-111 °C. Hasil uji kimia, senyawa
ligan basa Schiff dapat larut sempurna dalam larutan NaOH 2M yang menandakan
adanya gugus fenolat. Selain itu, senyawa tersebut memiliki panjang gelombang
maksimal pada 218 nm (m—1*) dan 338 nm (n—1*) serta serapan khas gugus C=N
pada bilangan gelombang 1597 cm™. Didukung pula melalui hasil GC-MS yang
menunjukkan nilai m/z 234 yang sesuai dengan massa molekul senyawa ligan Basa
Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil) fenol dengan luas area 97,063%. Sedangkan
pada produk kompleks Ni(ll) memiliki karakter fisik berbentuk serbuk (padatan) berwarna
jingga dengan titik leleh 60-62 °C. Pada kompleks menghasilkan perbedaan panjang
gelombang maksimal dibandingkan dengan ligan yaitu 219 (m—1*) , 337 (n—1*), 446
(LMCT), dan 631 nm (d-d). Selain itu, hasil spektra IR pada senyawa kompleks
menunjukkan adanya 2 pergeseran bilangan gelombang pada serapan C=N hasil reaksi
dan C=N aromatik, dimana dibandingkan dengan bilangan gelombang ligan yaitu
bergeser menjadi 1605 dan 1543 cm™® yang menandakan adanya ikatan koordinasi
antara logam dengan atom N pada ligan. Selain itu muncul serapan pada bilangan
gelombang 555 cm?® yang menunjukkan ikatan Ni-N. Adapun hasil metode Job
menunjukkan bahwa perbandingan mol antara logam dan ligan yaitu 1:2.

2. Uji aktivitas antioksidan memberikan hasil bahwa senyawa kompleks Ni(ll) memiliki
aktivitas antioksidan lebih kuat dibandingkan ligannya dengan nilai ICso 96,59 ppm.

Sedangkan pada ligan memiiki nilai ICso 399,20 ppm.

5.2 Saran
Adapun saran yang dapat diberikan setelah menyelesakan penelitian yaitu perlu
dilakukan karakterisasi tambahan terhadap kompleks Ni(ll) menggunakan XRD serta

Elemental Analyzer untuk menentukan struktur dan rumus senyawa yang lebih akurat.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Rancangan Penelitian

Sintesis ligan basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-

ilimino)metil))fenol dari o-vanilin dan 2-aminotiazol

Uji sifat fisik senyawa ligan basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-
ilimino)metil))fenol meliputi pengamatan bentuk, warna, dan uji titik

leleh menggunakan MPA.

Uji sifat kimia ligan basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol

meliputi kelarutan dengan NaOH 2M dan akuades.

Karakterisasi ligan basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-
ilimino)metil))fenol menggunakan UV-Vis, FTIR dan GC-MS.

Sintesis senyawa kompleks logam Ni(ll) dengan ligan basa Schiff 2-metoksi-

6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol menggunakan metode penggerusan.

Uji sifat fisik senyawa kompleks meliputi bentuk, warna dan titik
leleh menggunakan MPA.

l

Karakterisasi kompleks logam Ni(ll) dengan ligan basa Schiff

menggunakan UV-Vis, FTIR, dan metode Job.

l

Uji antioksidan senyawa ligan dan kompleks Ni(ll)

menggunakan metode DPPH.
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Lampiran 2. Diagram Alir

L.1.1. Sintesis Senyawa Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol dari

o-vanilin dan 2-aminotiazol menggunakan Metode Penggerusan

o-vanilin 0,03 mol

- ditimbang sebanyak 4,6106 gram

- ditimbang 0,03 mol 2-aminotiazol sebanyak 3,0971 gram
- dimasukkan ke dalam mortal

- digerus selama 120 menit pada suhu ruang

- dikeringkan produk menggunakan desikator

- ditimbang hingga beratnya konstan

- dihitung rendemen produk

Hasil

L.1.2. Uji Titik Leleh Senyawa Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))
fenol Menggunakan MPA

Produk Ligan

- dimasukkan ke dalam pipa kapiler

- dipasangkan termometer ke dalam blok besar di samping kanan heating control
pada alat MPA

- dipasangkan pipa kapiler berisi produk ke dalam blok kecil di atas blok
termometer pada alat MPA

- dinyalakan heating control hingga 20°C tiap menit

- diturunkan suhu hingga 10°C per menit ketika mencapai 60% dari suhu
perkiraan titik leleh produk

- diatur kenaikan suhu menjadi 1°C per menit ketika suhu kurang 15°C dari
perkiraan titik leleh senyawa.

- diamati proses produk ketika meleleh hingga menjadi cair sempurna.

Hasil
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L.1.3. Uji Kelarutan Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol dengan
NaOH 2M

Produk Ligan

dimasukkan sebanyak 0,005 gram ke dalam 2 tabung reaksi berbeda

ditambahkan 2 mL akuades ke dalam tabung pertama
ditambahkan 2 mL NaOH 2M ke dalam tabung kedua

dihomogenkan

diamati perubahan yang terjadi di dalam tabung.

Hasil

L.1.4. Karakterisasi Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol

menggunakan FTIR

Produk Ligan

- dibuat pelet dengan ditambahkan KBr menggunakan perbandingan KBr :
senyawa basa Schiff (98 : 2)

- digerus menggunakan mortar agate

- ditekan dan dibentuk pelet

- diletakkan pelet pada cell holder dalam instrumen FTIR

- dibuat spektra IR dengan panjang gelombang pada rentang 4000 — 400 cm .

Hasil
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L.1.5. Karakterisasi Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-(tiazol-2-ilimino)metil))fenol

menggunakan GC-MS

Produk Ligan

- ditimbang sebanyak 0,005 g
- dilarutkan dalam klorofom dengan konsentrasi 70.000 ppm
- diinjeksikan ke dalam injektor GC-MS Varian CP 38000/Satuan dengan kondisi

operasonal berikut:

Jenis kolom - AGILENT J&W VF-5MS

Panjang Kolom : 30 meter

Detektor : FGCCP 3800 (GC) Satuan 2200 (MS)

Oven : Terprogram 100°C (5 menit) — 310°C (15 menit)
Temperatur ijektor :310°C

Tekanan Gas : 20,8 kPa

Kecepatan aliran gas : 0,49 mL/menit (konstan)

Gas Pembawa : Helium

- ditunggu hingga memunculkan spektra MS dan kromatogram
- dihentikan elusi bila seluruh senyawa telah keluar kolom

- ditentukan (%) kemurnian berdasarkan hasil kromatogram

Hasil

L.1.6. Sintesis Senyawa Kompleks Ni(ll) dengan ligan basa Schiff dengan metode
Penggerusan

Senyawa Ligan 0,002 mol

- ditimbang sebanyak 0,4686 g

- ditimbang Ni(CH3C00)..4H,0 (0,001 mol) sebanyak 0,2488 g
- dimasukkan ke dalam mortar

- digerus campuran selama 30 menit pada suhu ruang

- ditimbang dan dihitung nilai rendemennya.

Hasil
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L.1.7. Karakterisasi Senyawa Kompleks

L.1.7.1.

Senyawa Kompleks menggunakan UV-Vis

Senyawa Kompleks

- dilarutkan terlebih dengan pelarut metanol
- dimasukkan larutan ke dalam kuvet
- dilakukan analisis pada panjang gelombang rentang 200-800 nm

- dilakukan hingga diperoleh spektrum dan panjang gelombang maksimumnya.

Hasil

L.1.7.2.

Karakterisasi kompleks basa Schiff Ni(ll) menggunakan FTIR

Senyawa Kompleks

- dibuat pelet dengan ditambahkan KBr menggunakan perbandingan KBr :
senyawa kompleks (98 : 2).
- digerus menggunakan mortar agate

- ditekan dan dibentuk pelet
- diinject pelet pada cell holder dalam instrumen FTIR

- dibuat spektra IR dengan panjang gelombang pada rentang 4000 — 400 cm -
1

Hasil
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L.1.7.3.

Karakterisasi Kompleks Basa Schiff Ni(ll) menggunakan Metode Job

Ni(CHsC00)2.4H,0 0,001 M

— ditimbang sebanyak 0,0254 g sebagai larutan standar logam dan dilarutkan

dengan metanol menggunakan labu ukur 100 mL hingga tanda batas

— dibuat larutan standar ligan 0,001 M dengan ditimbang ligan sebanyak 0,0241

g dan dilarutkan dengan metanol dalam labu ukur 100 mL hingga tanda batas

— dimasukkan larutan standar yang telah dibuat ke dalam tabung reaksi dengan

variasi konsentrasi pada tabel berikut.

Tabung reaksi

Ni(CHsCOO),.4H,0 (mL) 0,01 M

Ligan (mL) 0,01 M

1

o N O 0o~ WD

8

N W A~ O O N

1

2

o N O 0o~ W

9

— dibuat pula larutan sebagai faktor koreksi dengan perbandingan volume

sebagai berikut.

Tabung Ni(CH3COO0),.4H,O Metanol Tabung Ligan Metanol
reaksi (mL) 0,01 M (mL) reaksi (mL) 0,01 M (mL)
M1 8 2 L1 2 8
M2 7 3 L2 3 7
M3 6 4 L3 4 6
M4 5 5 L4 5 5
M5 4 6 L5 6 4
M6 3 7 L6 7 3
M7 2 8 L7 8 2
M8 1 9 L8 9 1

— dihomogenkan tabung nomor 1-8, M1-M8, dan L1-L8 menggunakan vortex

selama 2 menit

— dilakukkan uji menggunakan spektrofotometer UV-Vis Varian Carry 50

dengan panjang gelombang maksimum senyawa kompleks

— dibuat kurva serta garis singgung antara fraksi mol ligan terhadap absorbansi

terkoreksi

Hasil
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L.1.8. Uji Antioksidan dengan Metode DPPH

L.1.8.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum

metanol

- dimasukkan 3 mL ke dalam tabung reaksi

- ditambahkan larutan DPPH 0,2 mM sebanyak 1 mL

- ditutup tabung reaksi

- diukur panjang gelombang maksimum DPPH menggunakan spektroftometer
UV-Vis

Hasil

L.1.8.2. Penentuan Waktu Operasional Uji Antioksidan
L.1.8.2.1 Penentuan Waktu Kestabilan DPPH

metanol

- dimasukkan 3 mL ke dalam tabung reaksi

- ditambahkan larutan DPPH 0,2 mM sebanyak 1 mL

- ditutup tabung reaksi

- diukur absorbansi DPPH setiap 5 menit selama 60 menit menggunakan
spektroftometer UV-Vis pada panjang gelombang maksimum yang telah dicatat

sebelumnya

Hasil

L.1.8.2.1 Penentuan Waktu Kestabilan DPPH+Sampel

Sampel

- disiapkan 2 tabung reaksi

- dimasukkan 3 mL larutan ligan basa Schiff (10 ppm) dan kompleks Ni(ll) (10
ppm) ke dalam tabung reaksi yang berbeda

- ditambahkan larutan DPPH 0,2 mM sebanyak 1 mL pada masing-masing
tabung

- ditutup tabung reaksi

- diukur absorbansi DPPH setiap 5 menit selama 60 menit menggunakan

spektroftometer UV-Vis pada panjang gelombang maksimum yang telah dicatat

sebelumnya

Hasil
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L.1.8.3. Pembuatan Larutan Kontrol

metanol

- dimasukkan 3 mL ke dalam tabung reaksi

- ditambahkan larutan DPPH 0,2 mM sebanyak 1 mL

- ditutup tabung reaksi

- diinkubasi selama 30 menit

- diukur absorbansi DPPH menggunakan spektroftometer UV-Vis pada panjang

gelombang maksimum yang telah dicatat sebelumnya

Hasil

L.1.8.3. Pengujian Aktivitas Antioksidan Senyawa Kompleks Basa Schiff

Produk Kompleks

- dibuat larutan stok 20 ppm dengan dilarutkan 1,03 mg ke dalam pelarut metanol
hingga mencapai 50 mL

- dibuat variasi konsentrai yaitu 2,5; 5; 7,5; 12,5 dan 15 ppm

- disiapkan 5 tabung reaksi

- dipipet masing-masing konsentrasi sebanyak 3 mL dan dimasukkan ke dalam
tabung reaksi

- ditambahkan larutan DPPH 0,2 mM sebanyak 1 mL

- ditutup tabung reaksi

- diinkubasi selama 30 menit

- diukur absorbansi DPPH menggunakan spektroftometer UV-Vis

- dihitung persen aktivitas antioksidan

- ditentukan nilai ICso dari data yang diperoleh

- dilakukan perlakuan yang sama terhadap senyawa ligan dan asam askorbat

Hasil
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Lampiran 3. Perhitungan

L.2.1.

L.2.2.

L.2.3.

Penentuan Massa o-Vanilin 0,03 mol (1)

Rumus molekul senyawa (1) = CsHgOs3

Mr Senyawa (1) = 152,15 gr/mol

Mol senyawa (1) = 0,03 mol

Massa senyawa (1) =mol X Mr
= 0,03 mol x 152,15 gr/mol
=4,5645 g

o-Vanilin 99%
99 gram _ massa yang dibutuhkan
100 gram  massa yang ditimbang

99 gram _ 4,5645 gram
100 gram x

x= 100 gram x 4,5645 gram
99 gram

x = 4,6106 gram

Penentuan Massa 2-Aminotiazol 0,03 mol (2)

Rumus molekul senyawa (2) = C3HiN2S

Mr Senyawa (2) =100,14 g/mol

Mol senyawa (2) = 0,03 mol

Massa senyawa (2) = mol X Mr
= 0,03 mol x 100,14 g/mol
=3,0042 g

2-Aminotiazol 97%

97 gram _ massa yang dibutuhkan
100 gram  massa yang ditimbang

97 gram _ 3,0042 gram
100 gram X

_ 100 gram x 3,0042 gram
97 gram

x = 3,0971 gram

Perhitungan Stoikiometri Massa Senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-
ilimino) metil) fenol

Reaksi :

o-Vanilin (1) + 2-Aminotiazol (2) — (E)-2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil)fenol (3)+ air

Reaksi senyawa (1) + senyawa (2) — senyawa (3)
Mula-mula 0,03 mol 0,03 mol -

Bereaksi 0,03 mol 0,03 mol 0,03 mol
Setimbang - - 0,03 mol

Rumus molekul senyawa (3) = C11H10N202S
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Mr Senyawa (3) = (12,1 g/mol x 11) + (1.01 g/mol x 10) +
(14.01 g/mol x 2) + 16.00 g/mol x 2) +
(32.06 g/mol x 1)
=132,11 g/mol + 10.10 g/mol + 28.02 g/mol + 32 g/mol
+ 32.06 g/mol
= 234,29 g/mol
Mol Senyawa (3) = 0,03 mol
Massa Senyawa teoritis (3) = mol x Mr
= 0,03 mol x 234, 29 g/mol
=7,0287 g
L.2.4. Perhitungan % Rendemen Senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)
metil) fenol
Massa produk teoritis =7,0287¢g
6,9408 g

Massa produk eksperimen

massa produk ekspermen
% Rendemen = d PR X 100%
massa produk teoritis

6,9408 g

= 7,0287 x100%
= 98,7494%
L.2.5. Pembuatan NaOH 2 M 50 mL
Mr NaOH =40 g/mol
Volume larutan =50 mL
mol =MxV
= (2 mmol/mL) x 50 mL
=100 mmol
=0,1 mol
Massa NaOH = mol x Mr NaOH
= 0,1 mol x 40 g/mol
=4g

L.2.6. Penentuan Massa Ni(CH3;COO),.4H,0 yang digunakan

Rumus molekul senyawa = Ni(CH3C00).4H,0

Mr senyawa = 248,84 g/mol

Mol senyawa = 0,001 mol

Massa yang digunakan =mol x Mr
= 0,001 mol x 248,84 g/mol
=0,2488 ¢

Ni(CH3COO)2.4H20 98%

98 gram _ massa yang dibutuhkan

100 gram  massa yang ditimbang
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98 gram _ 0,2488 gram

100 gram - x

_ 100 gram x 0,2488 gram
98 gram

x = 0,2539 gram

L.2.7. Penentuan Massa ligan 2- Senyawa 2-metoksi-6-((tiazol-2ilimino) metil) fenol

yang digunakan

Rumus molekul senyawa = C11H10N202S

Mr senyawa =234 g/mol

Mol senyawa = 0,002 mol

Massa yang digunakan =mol X Mr
= 0,00195 mol x 234 g/mol
=0,4686 g

L.2.8. Perhitungan Massa Stoikiometri senyawa kompleks

Reaksi :

Ni(CH3CO0)2.4H,0 (1) + 2C11H10N202S (2) — [Ni(I)( C12H10N20,S)2] (3)
Reaksi senyawa (1) + senyawa (2) — senyawa (3)
Mula-mula 0,001 mol 0,002 mol -
Bereaksi 0,001 mol 0,002 mol 0,001 mol
Sisa - - 0,001 mol

Rumus molekul senyawa (3) = [Ni(Il)( C11H10N202S)]
Mr Senyawa (3) =59 g/mol + 2 [(12,1 g/mol x 11) + (1.01 g/mol x 10) +
(14.01 g/mol x 2) + 16.00 g/mol x 2) +
(32.06 g/mol x 1)]
=59 g/mol + 2 [133,1 g/mol + 10.10 g/mol + 28.02
g/mol + 32 g/mol + 32.06 g/mol]
= 529,56 g/mol
Massa Senyawa teoritis (3) = mol x Mr
= 0,001 mol x 529,56 g/mol
=0,5296 g

L.2.9. Pembuatan Larutan untuk Karakterisasi menggunakan Metode Job

> Konsentrasi 0,001 M
n

M=
|74

n =MxV

= 0,001 M x 100 mL
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= 0,1 mmol
= 0,0001 mol

» Perhitungan massa Ni(CH;C0OO)..4H,0

Rumus molekul senyawa = Ni(CH3C0OO),.4H-0

Mr senyawa = 248,84 g/mol

Mol senyawa = 0,0001 mol

Massa yang digunakan = mol x Mr
= 0,0001 mol x 248,84 g/mol
=0,0249 g

Ni(CHsCOO)..4H20 98%

98 gram _ massa yang dibutuhkan

100 gram " massa yang ditimbang

98 gram _ 0,0249 gram

100 gram - x

x= 100 gram x 0,0249 gram

98 gram

x = 0,0254 gram

» Perhitungan massa Ligan

Rumus molekul senyawa = C11H10N202S

Mr senyawa = 234,29 g/mol

Mol senyawa =0,0001 mol

Massa yang digunakan =mol x Mr
=0,0001 mol x 234 g/mol
=0,0234 g

Ligan 97%

97 gram _ massa yang dibutuhkan

100 gram massa yang ditimbang

97 gram _ 0,0234 gram

100 gram - X

x= 100 gram x 0,0234 gram
98 gram

x = 0,0241 gram

L.2.10. Pembuatan Larutan untuk Uji Antioksidan
» Pembuatan larutan DPPH 0,2 mM dalam 10 mL etanol p.a
Mr DPPH = 394,32 g/mol
Mol DPPH =10 mL x 0,2 mM
=10 mL x 0,0002 M
= 0,002 mmol
Massa DPPH = mmol x Mr



= 0,002 mmol x 394,32 g/mol
=0,7886 mg

» Pembuatan larutan stok kompleks 20 ppm sebanyak 50 mL
ppm = mg/L
Massa =ppm x L

=20 ppm x 0,05 L

=1mg

» Pembuatan larutan variasi konsentrasi sebanyak 10 mL

63

Konsentrasi larutan kompleks Volume pipet (dari larutan induk 20

Volume larutan

(Ppm) ppm) (ML) (mL)
2,5 1,25 10
5 2,5 10
7,5 3,75 10
12,5 6,25 10
15 7,5 10
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Lampiran 4. Hasil Karakterisasi

L.4.1. Karakterisasi menggunakan UV-Vis
L.4.1.1. Panjang gelombang maksimum Ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-

ilimino)metil) fenol

Lamdha Maks Ligan Basa Schiff 2-aminotiazole Metanol

Tanggal Analisa : 04 Desember 2024

200 300 400 500 600 700
Wavelength (nm)

Scan Analysis Report

Report Time : Wed 04 Dec 01:12:59 PM 2024
Method:

Batch: D:\Mahasiswa On Going\Anggun Nur\Lamdha Maks Ligan Basa Schiff 2-aminotiazole
Metanol (04-12-2024) .DSW

Software version: 3.00(339)

Operator: Rika

Sample Name: Basa Schiff Ligan Pelarut Metanol

Collection Time 12/4/2024 1:13:12 PM
Peak Table

Peak Style Peaks

Peak Threshold 0.0100

Range 800.0nm to 200.0nm
Wavelength (nm) Abs

338.0 1.432
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L.4.1.2. Panjang gelombang maksimum kompleks Ni(ll)

Lamdha Maks Kompleks Basa Schiff 2-aminotiazole Metanol 3 Ulang

Tanggal Analisa : 04 Desember 2024

200 300 400 500 600 700
Wavelength (nm)

Scan Analysis Report

Report Time : Wed 04 Dec 02:29:21 PM 2024
Method:

Batch: D:\Mahasiswa On Going\Anggun Nur\Lamdha Maks Kompleks Basa Schiff 2-aminotiazole
Metanol 3 Ulang (04-12-2024) .DSW

Software version: 3.00(339)

Operator: Rika

Sample Name: Basa Schiff Kompleks Pelarut Metanol

Collection Time 12/4/2024 2:29:24 PM

Peak Table

Peak Style Peaks
Peak Threshold 0.0100
Range 800.0nm to 200.0nm
Wavelength (nm) Abs
337.0 1.803
219.0 2.838

204.1 3.731
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L.4.1.3 Panjang gelombang maksimum DPPH menggunakan pelarut metanol

Lamdha Maks DPPH

Tanggal Analisa : 13 Februari 2025

0.8+ 16.0,0780

400 500 600 700 800
Wavelength (nm)

Scan Analysis Report

Report Time : Thu 13 Feb 01:49:08 PM 2025

Method:

Batch: D:\Mahasiswa On Going\Anggun Nur\Lamdha Maks DPPH (13-02-2025) .DSW
Software version: 3.00(339)

Operator: Rika

Sample Name: DPPH

Collection Time 2/13/2025 1:49:20 PM
Peak Table

Peak Style Peaks

Peak Threshold 0.0100

Range 800.0nm to 400.1nm
Wavelength (nm) Abs

516.0 0.780



L.4.2. Karakterisasi menggunakan FTIR

L.4.2.1. Spektra FTIR Ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil) fenol

Lab. Kimia Organik FMIPA UGM

Bl sHIMADZU

I | :
E" _'!L_ . =+|- - -k
o IR | N
b | |
é- -né-_g-_--‘, ________ ﬁ _______ I,.__
. | | ] I g i
"'*'I""I""I"""'i"T‘I""rf""l""i""l'
4000 3500 3000 2500 1750 1500 1250 1000 750 500
Anggun Nur, Sampel 1, padat, 18 Desember 2024 1em
Peak Intensity Corr. Intensity |Base (H) Base (L) Area Corr. Area
1 462.92 29.364 2.205 493.78 44T 49 24.082 0.804
2 547 .78 23651 7.433 563.21 532.35 17.021 1.36
3 578.64 25.677 5.269 601.79 563.21 20.798 1.151
4 632.65 21.6 9.93 648.08 617.22 17.777 2.307
5 709.8 21.242 4.806 717.52 663.51 29.371 0.866
6 ¥32.95 2.167 19.726 740.67 717.52 23.356 8.73
7 779.24 10.983 16.306 810.1 748.38 43.439 8.576
8 B825.53 18.757 10.846 833.25 8101 14.238 1.66
9 B79.54 24.569 7.936 804.97 864.11 16.701 1.64
10 97212 11.729 16.931 909527 956.69 26.037 6.769
1 1049.28 24.366 3.65 1064.71 10107 29.302 0.692
12 1072.42 20.403 59012 1087 .85 1064.71 14,555 1.075
13 109557 225 3.939 111 1087.85 13,922 0.68
14 114957 3.435 19.273 1157 29 1118.71 34534 11.023
15 1165 15.202 7.367 1180.44 1157.29 16.906 1.928
16 119587 12.456 13.283 12113 1180.44 23.588 5.377
17 1257 .59 0.593 26.344 1288.45 1219.01 69.528 29.705
18 131159 21.816 7.089 132703 1303.88 13.951 1.14
19 1334.74 22.042 4.972 135017 1327.03 13.868 0.947
20 13656 20.185 8046 1411.89 1350.17 39.208 5.562
21 1381.03 20.484 29 1396.46 1373.32 15.024 0.517
22 140418 20.888 4 689 1411.89 1386.46 9.819 0.675
23 1465.9 2.161 22.672 1496.76 1427.32 68.726 27.176
24 1573.91 8.803 11.394 1581.63 1535.34 34.414 5.291
25 1597 .06 0.646 20.15 1643.35 158163 57.622 16.984
26 2769.78 23.293 1.018 2808.36 2738.92 43.284 0.631
27 2846.93 20.781 2.039 2862.36 2816.07 30.384 0.988
28 2939.52 18.907 2.668 295495 2870.08 57.461 1.435
29 307839 21.012 1.647 3093.82 30321 40625 0.9
30 312468 19.845 2.957 3140.11 3101.54 25567 0.773
N 342558 15.998 5.354 3556.74 3201.83 256.501 20.584

FTIR (Fourier Transform Infra Red) Spectrophotometer
Type : IRPrestige-21 SHIMADZU

67
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L.4.2.2. Spektra FTIR Kompleks Ni(ll)

Lab. Kimia Organik FMIPA UGM

ElsHIMADZU

30_
%T
25—t memmrs] e f B A e - ————
T
“ ]
- ]
4000 35’00 3000 2500
Anggun Nur, Sampel 2, padat, 18 Desember 2024
Peak Intensity Corr. Intensity |Base (H) Base (L) Area Corr. Area

1 640.37 27.459 1.384 655.8 609.51 25633 0.513
2 732.95 22439 6.889 763.81 686.66 43.936 2.0
3 779.24 29.19 0.749 817.82 771.53 23.86 0.156
4 825.53 31.289 0.941 B848.68 B17.82 15.163 0.062
5 856.39 31.706 0.991 |871.82 848.68 11.374 0.125
6 879.54 31.645 1.075 |925 83 871.82 25.992 0.094
7 972.12 27.266 6.246 995.27 941.26 27.468 1.872
8 1080.14 28144 1.777 1087 85 1002.98 42912 0.541
9 1103.28 26.337 3.465 111871 1087 .85 17.036 0.811
10 1141.86 25.381 2.324 115729 1118.71 21.759 0.446
1 1169 24.555 2.049 1172.72 1157.29 9.142 0.268
12 1188.15 21411 6.102 1218.01 1172.72 28424 2.643
13 1257 .59 20.442 8.383 128845 1226.73 38.383 4.575
14 1311.59 29.179 1.461 1334.74 1288.45 24.124 0.331
15 1388.75 27.185 0.53 1396.46 1357.89 21.092 0.138
16 1419 61 22919 2.017 1427 32 1396.46 18.949 0.7117
17 144275 20938 1.584 145047 1427.32 15.251 0.434
18 1458.18 15.813 6.757 1496.76 1450.47 30.619 2.07
19 1512.19 22479 4.26 1519.91 1496.76 14.04 0.798
20 1543.05 21.409 542 1550.77 1535.34 9.578 0.751
21 1604.77 16.696 9.027 1689.64 1566.2 80.513 9.718
22 2854 65 27.763 0.768 2870.08 27312 73.474 0.277
23 2924 09 25608 1.552 2047 23 2877.79 39.591 0.653
24 3124 68 24328 0.635 314011 3024.38 68.711 1.001
25 342558 13.068 8.134 3556.74 3163.26 297 .529 38.258

FTIR (Fourier Transform Infra Red) Spectrophotometer

Type : IRPrestige-21 SHIMADZU




L.4.2.3. Spektra FTIR reaktan o-vanilin (Imanudin, 2023)
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L.4.3. Karakterisasi menggunakan GCMS

L.4.3.1. Kromatogram hasil GC Ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil)

fenol

C¥GCMSsolution¥Data¥Project 1 ¥Rbx § MS 2019¥Anggun NF Basa Schiff 2metoksi tiazol2ilimine metil feno.QGD 11/28/2024

_{? Lab Kimia Organik FMIPA - UGM

Sanple Information
Analyzed by ;Admen
Sample Name : Anggvn NF Basa Schuff 2metolesid tazolMhnmimo metil fenol
Sample D T 26112024004
Data File : CWGCMSsolution' Data Project 1'Rix 5 MS 2019 Angmm MNF Basa Schiff 2metakesith o azolYilinning metil fnol QGD
Medhod File : CGCMSsehstion' Data Project 1 Foax 5 MS 2019 0rganik barm 2021 Flash qgm.
Tuming File : CWGCMSsolution! Systeni Tune ] Tuming Nov 01 2024.qat
ChromstogamAnggun NF Basa Schiff 2metaksi6 tiazel2ilimine metil fenol C\GCMSsolution DataProject ' Rix 3 MS 2019 Anggn NF Basa Schiff 2metolsi6s tiazol2ilining metil fenol QGD
§320.120
R L | TIC*1.00
T T T T T T T T T T
oo 200 300 40.0 500 60.0
min
Peak Report TIC
Peal RTinx LTune FTux Area Areade Beaghe
1 24157 24,100 24.192 053556 237 33l
2 32.016 38875 38217 43368968 5763 8354369
H422524 100.00 BT05750

1/1
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L.4.3.2. Spektra MS Puncak 1

Sample hieonation

Anggun NF Basa Schiff 2metoksi6 tiazol 2ilinine metil fenol
CGOMSsolution' Data Projectl Rx 5 MS 2019'Anggun NF Hasa Schif Jmetaksi6 tiazol 5ilmino metil fenol QG

Library

<< Tarpet ==

Linev1 K Time:24 158(Scan#:2516) MassPeaks: 36

RawdMode Averaged 24.150-24 167(2515-2517) BasePeak 57.10(39750)
BG Mode:Cale, fromPeak Group 1 - Event 1

100-

43
7
1 ' 8
2%
L B g J Tomomaa m
A 0 o i g B it
20 40 &0 &0 100 120 140 160 180 200 220 24D 260 280 300 320 M0 3®0 380

Hit# 1 Entry 8553 Libray NISTI2LIB
S197 FornaiaC16H34 CAS:544-76-3 MolWeight 226 Rethdex 0
Hexadecans

ComplName:
100
43
71
- e Ca Va
' £
1 , LW W as e s g 26
L L et el e LA R | T L i i S e el e el i | L) T T ¥ T T T 1 L T T r L
0 40 60 B0 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 30  3X 30 3680 380
Hit#:2 Entry 7424 LibranyNISTI2LIB
SL9T FormulaC14H30 CAS:629-59-4 Mol Weight 198 Retindex:0
Compliame: Tetradecans
3
m
4 8BS T
4
q | LT M i e 19§

L Nt ek i

20 40 o0 B0 160 ' 12‘9 ' IA;O
Hire:3 Enrry #0353 Library. WILEY229.LIB
SI97 FornmlaC16 H34 CAS:544-76-3 MolWeight'226 Retindex:0
ConpMane: Hexadecane (CAS) n-Hexadacane 53 Cetane 53 n-Cetane 55 Lohexadecane 55
100

LI e U L i L e L I SR N e e i
160 180 200 220 240 260 230 30 320 340 360 380

43
Tl
] ™ Me (CH2) 14Me

i , i ?19 W MHs e im e 2%

Lttt e I A e L I L L g L e i
20 40 60 B0 00 120 140 160 180 20D 2N 2 2600 250 300 320 340  3e0 330
Hit#4 Eary§956 Library NIST12LIB
SE9%¢ Formmila C1TH36 CAS:629-78-7 MolWeight: 240 Rethdex 0

Conphiame: Hepradecane
100
43
Tl
o M et S,
' 5
5l l I B A TR R TR T 240

0 40 60 S0 100 120 140
Hit#:5 Eamy 101871 Libeary WILEY229. LIB

5196 Formmla:C17T H36 CAS:629-78-7 MolWeight-240 Retndex:d
CompName: Heptadecans (CAS) n-Heptadecane 55

100

LU e L A L o A L i i
160 180 200 230 240 260 280 300 320 340 380 380

] Me (CH2) 15Me

M W w1 s s 240
0 40 60 S0 100 120 140 160 180 200 230 240 260 280 300 320 340 360 350

i
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L.4.3.3. Spektra MS Puncak 2

<< Target =>

Line#:2 R Time:39.017(Scan#4299) MasePeaks:133
RawMode:Averaged 39.008-39.025(4298-4300) BasePeak 217,05(752996)

BG Mode Cale. fomPeak Group 1- Event 1

B o
] i
58 W 5 135
w B S 160 W oig B
1y 2
0 s T v W A 1
T T il T T T T T T v i L3 T T L) L T L v T s T T L T il i Ll T T 1
200 40 60 80 100 120 140 160 IS0 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380

Hit¥:1 Entry:30313 Libeary NIST62 LIR
SI30 Fornula-C13HI3CIS1 CAS:144-79-6 MolWeight-232 Retlndex:0

ConpNane: Silane, chlorornetbyldiphenyl- 55 Chlovorretbyldiphenyls bme S5 Methyl & phenylehlorosilane 5§ Metlyldiphenylslyl chloride $ Chlarodiphenyhreibylaline 55 Diphenylmethylchler
100
* b
4 C1-8d—
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12
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91 155
oo Ll T Us, w awag  w |
040 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 30 360 380
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o
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4 43 \ -'? I :I
b1 e ;N’
ﬂ 5 L e 35 Iy A e
5 11
AN | ] |11?"‘ 10 I. i L
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Lampiran 5. Hasil Uji Metode Job
» Konsentrasi 0,001 M

m=n
%4
n =MxV
=0,001 M x 100 mL
= 0,1 mmol
= 0,0001 mol

» Perhitungan massa Ni(CHsC0OOQ),.4H,0

Rumus molekul senyawa = Ni(CH3COO),.4H.,0

Mr senyawa = 248,84 g/mol

Mol senyawa = 0,0001 mol

Massa yang digunakan = mol x Mr
= 0,0001 mol x 248,84 g/mol
=0,0249 g

Ni(CH3C00),.4H,0 98%

98 gram _ massa yang dibutuhkan
100 gram  massa yang ditimbang

98 gram _ 0,0249 gram
100 gram x

x= 100 gram x 0,0249 gram
98 gram

x = 0,0254 gram

» Perhitungan massa Ligan

Rumus molekul senyawa = C11H10N202S

Mr senyawa = 234,29 g/mol

Mol senyawa = 00,0001 mol

Massa yang digunakan =mol X Mr
= 0,0001 mol x 234 g/mol
=0,0234 g

Ligan 97%

97 gram _ massa yang dibutuhkan

100 gram " tmassa yang ditimbang

97 gram _ 0,0234 gram

100 gram x

_ 100 gram x 0,0234 gram

98 gram

x = 0,0241 gram

73
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» Perhitungan Fraksi mol Ligan (X.)

XL

V Ligan x M Ligan

Tabung 1

_ 2x 0,001 _
(2 x0,001)+(8 x 0,001)

XL

]

Tabung 2

3x 0,001
Xi= =0,3
(3 x0,001)+(7x 0,001)

Tabung 3

_ 4x0,001 _
(4 x0,001)+(6 x 0,001)

XL 0,4

Tabung 4

5x 0,001
X = =0,5
(5x0,001)+(5 x 0,001)

» Perhitungan A koreksi

" (V Ligan x M Ligan)+(V Logam x M Logam)

Tabung 5

6x 0,001

XL_

Tabung 6

7 x 0,001

" (6x0,001)+(4x 0,001)

XL_

Tabung 7

2x0,001

XL

Tabung 8
1x0,001

~ (2x0,000)+(8x 0,001)

XL

A koreksi = A terukur — (1-X.) X AvsL

Tabung 1
A koreksi = 2,2421 — (1-0,2) x 2,6573 = 0,1162

Tabung 2
A koreksi = 3,1729 — (1-0,3) x 3,3912 = 0,7991

Tabung 3
A koreksi = 3,5660 — (1-0,4) x 3,5659 = 1,4265

Tabung 4
A oreksi = 3,6065 - (1-0,5) X 3,5248 = 1,8441

Tabung 5

A koreksi = 4,0515 — (1-0,6) x 3,5273 = 2,6406

Tabung 6

A koreksi = 5,0955 — (1-0,7) x 4,0001 = 3,8955

Tabung 7

A koreksi = 4,2682 — (1'0,8) X 3,7167 = 3,5249

Tabung 8

A koreksi = 3,5007 — (1-0,9) x 3,5249 = 3,1482

T (1x0,001)+(9x0,001)

0,6

~ (7 x0,001)+(3 x 0,001) =07

0,8

0,9



Hasil Perhitungan Metode Job
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XL A terukur A logam A ligan A msL A Koreksi
0,2 2,2421 -0,004 2,6613 2,6573 0,1163
0,3 3,1729 -0,0044 3,3956 3,3912 0,7991
0,4 3,566 -0,005 3,5709 3,5659 1,4265
0,5 3,6065 -0,0033 3,5281 3,5248 1,8441
0,6 4,0515 -0,0103 3,5376 3,5273 2,6406
0,7 5,0955 -0,0071 4,0072 4,0001 3,8955
0,8 4,2682 -0,0115 3,7282 3,7167 3,5249
0,9 3,5007 -0,0028 3,5277 3,5249 3,1482
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Lampiran 6. Hasil Uji Antioksidan

L.6.1. Hasil Uji Antioksidan Kompleks

_ Absorbansi
konsentrasi (ppm)
K1 Al K2 A2 K3 A3
2,5 0,5488 0,5197 0,5484 0,5346 0,5513 0,5290
5 0,5524 0,5259 0,5519 0,5205 0,5529 0,5267
7,5 0,5511 0,5213 0,5516 0,5219 0,5520 0,5235
12,5 0,5518 0,5108 0,5533 0,5091 0,5553 0,4943
15 0,5542 0,5034 0,5529 0,4994 0,5519 0,4915

K= Absorbansi DPPH larutan kontrol
A= Absorbansi DPPH sisa

Abs. rata — rata kontrol — Abs. rata — rata DPPH sisa

% Antioksidan — 1009
% Antioksidan Abs.rata — rata kontrol x100%

Konsentrasi (ppm) Absorbansi Rata-rata % Antioksidan (%)
Rata-rata K Rata-rata A

2,5 0,5495 0,5278 3,9551
5 0,5524 0,5244 5,0748

7,5 0,5516 0,5222 5,3182

12,5 0,5535 0,5047 8,8051

15 0,5530 0,4981 9,9277
ANTIOKSIDAN KOMPLEKS Ni(ll) y = 0,4925x + 2,4303

12 a=0,4925

y =0,4925x+ 2,4303

C b =2,4303

= 8

2 50-b

R [Cgg = 22

€ a

<4

® _ 50-2,4303
2 0,4925

0 = 96,59 ppm

0 2 4 6 8 10 12 14 16
Konsentrasi (ppm)



L.6.1. Hasil Uji Antioksidan Ligan basa Schiff
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Konsentrasi (ppm) Absorbansi % Antioksidan
K A
25 0,48960 0,4516 7,7614
50 0,48900 0,4063 16,9121
100 0,48850 0,3549 27,3490
200 0,49070 0,2961 39,6576
500 0,49000 0,2175 55,6122

y =0,0916x + 13,433

Ligan Basa Schiff

;Z y =0.0916x+ 13.433 a= 0'0916
0 - b =13,433
% 40 ICso = 50-b
E 30 a
220 _ 50-13,433
10 ~ 0,0916
° 0 100 200 300 400 500 600 = 399’20 ppm
Konsentrasi (ppm)
L.6.1. Hasil Uji Antioksidan Vitamin C
Absorbansi
Konsentrasi (ppm) K A % Antioksidan
1,25 0,8837 0,7810 11,6216
2,5 0,8839 0,6898 21,9595
5 0,8840 0,4648 47,4208
10 0,8842 0,0334 96,2226
20 0,8841 0,0071 99,1969

ASAM ASKORBAT y=4,776x + 18,27

120 ) a=4,776
y=4.776x+18.27 .7
100 L . J
c ‘ b =18,27
g 80
B 50—b
% 60 ICs9p = ——

E a
= _ 50-18,27
20 4,776

0 = 6,64 ppm

0 5 10 15 20 25
Konsentrasi (ppm)
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Lampiran 7. Dokumentasi

L.7.1 Sintesis Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-2-ilimino)metil) fenol
7

o-Vanilin 2-Aminotiazol Sintesis ligan basa
Schiff
L.7.2. Uji Titik Leleh menggunakan MPA

L.7.5. Sintesis Senyawa Kompleks Ni(ll) dengan Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-((tiazol-

2-ilimino)metil) fenol

Ligan basa Schiff Garam logam sintesis kompleks Hasil sintesis
Ni(CHsCOO),.4H,0 Ni(ll) kompleks Ni(Il)
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L.7.6 Uji Kelarutan Produk Hasil Sintesis Kompleks Ni(ll) dalam beberapa Pelarut
a. Kelarutan ligan

Akuades dan NaOH Kloroform Metanol Etanol

b. Kelarutan kompleks 1

NaOH Kloroform Metanol

L.7.7. Uji metode job
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L.7.8. Uji antioksidan

L lm

wu
=i |

Y =

—




Lampiran 8. Jadwal Pelaksanaan Penelitian Skripsi

JADWAL PELAKSANAAN PENELITIAN SKRIPSI
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Nama / NIM Anggun Nur Farida / 210603110082

Nama Dosen Pembimbing 1. Ahmad Hanapi, M.Sc

Skripsi 2. A.Ghanaim Fasya, M.Si

Judul Skripsi SINTESIS DAN UJI ANTIOKSIDAN SENYAWA

KOMPLEKS Ni(ll) DENGAN LIGAN BASA SCHIFF
DARI o-VANILIN DAN 2-AMINOTIAZOL

No. Kegiatan Tanggal Kegiatan

1. | Pelaksanaan seminar proposal skripsi 23 Oktober 2024

2. | Disetujui oleh pembimbing skripsi untuk 28 Oktober 2024
perijinan masuk di laboratorium

3. | Disetujui oleh ketua laboratorium dan ketua 28 Oktober 2024
prodi untuk perijinan masuk di laboratorium

4. | Mulai masuk laboratorium untuk 30 Oktober 2024
mengumpulkan data penelitian skripsi

5. | Mulai proses penulisan pembahasan hasil 15 Januari 2025
data penelitian skripsi

6. | Disetujui perijinan bebas tanggungan di 14 Mei 2025
laboratorium

7. | Mengikuti ujian komprehensif tulis bidang 1. 26 Oktober 2024/Lulus
kimia dan status lulus/tidak lulus 2.

3.

8. | Mengikuti ujian komprehensif tulis bidang 1. 8 November 2024/Lulus

agama dan status lulus/tidak lulus 2.
3

9. | Mendaftar seminar hasil 17 April 2025

10. | Pelaksanaan seminar hasil 6 Mei 2025

11. | Mendaftar ujian skripsi 27 Mei 2025

12. | Pelaksanaan ujian skripsi 13 Juni 2025

13. | Selesai revisi naskah setelah ujian skripsi 19 Juni 2025

Malang,19 Juni 2025
Mengetahui,
Dosen Pembimbing Skripsi,

Ahmad Hanapi, M.Sc
NIP. 19851225 202321 1 021
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Lampiran 9. Rencana Anggaran Penelitian Skripsi

RENCANA ANGGARAN PENELITIAN SKRIPSI
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Nama / NIM

Anggun Nur Farida / 210603110082

Nama Dosen Pembimbing

1. Ahmad Hanapi, M.Sc

Skripsi 2. A.Ghanaim Fasya, M.Si
Judul Skripsi SINTESIS DAN UJI ANTIOKSIDAN SENYAWA
KOMPLEKS Ni(ll) DENGAN LIGAN BASA SCHIFF
DARI 0-VANILIN DAN 2-AMINOTIAZOL
Uraian Merk Vol | Satuan | Harga | Jumlah | Sumber Tempat
Satuan (Rp) Dana Pembelian
(Rp)
o-Vanilin Merck 1 59 - - Subsidi -
2- Merck 1 59 - - Subsidi -
Aminotiazol
Garam Sigma- 1 39 33.000 | 33.000 | Mandiri | DUTA JAYA
Ni(Ac)2.4H,O | Aldrich
NaOH 1 59 5.000 5.000 Mandiri DUTA JAYA
Etanolp.a | SmartLab | 1 | 100 mL | 40.000 | 40.000 | Mandiri Nurra
Gemilang
Kloroform SmartLab | 1 | 100 mL | 40.000 | 40.000 | Mandiri Nurra
Gemilang
Aseton SmartLab | 1 1L 45.000 | 45.000 | Mandiri Nurra
Gemilang
Metanol p.a | SmartLab | 20 | 100 mL | 20.000 | 400.000 | Mandiri | DUTA JAYA
DPPH - 1 509 350.000 | 350.000 | Mandiri Nura
Gemilang
Asam - 1 5¢g 9.000 9.000 Mandiri Duta Jaya
askorbat
Akuades - 1 5L 15.000 | 15.000 | Mandiri Duta Jaya
Analisa UV- Varian 336 | Sampel | 1.000 | 336.000 | Mandiri | Laboratorium
Vis Carry 50 Kimia UIN
Malang
Analisa FTIR | Shimadzu | 3 | Sampel | 83.000 | 249.000 | Mandiri | Laboratorium
organik UGM
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Total Rp.1.827.000

Malang,19 Juni 2025
Mengetahui,
Dosen Pembimbing Skripsi,

NIP.19851225 202321 1021




Lampiran 10. Bukti Konsultasi Pre-Seminar Skripsi

BUKTI KONSULTASI PRE-SEMINAR PROPOSAL SKRIPSI

Nama/NIM : { Anggun Nur Farida / 210603110082

Nama Dosen Pembimbing | : | Ahmad Hanapi, M.Sc

Bidang Kimia

Nama Dosen Pembimbing | : | A. Ghanaim Fasya, M.Si

Bidang Integrasi

Judul Skripsi : | SINTESIS DAN UJI ANTIOKSIDAN SENYAWA
KOMPLEKS Ni(ll) DENGAN LIGAN BASA SCHIFF
DARI o-VANILIN DAN 2-AMINOTIAZOL

BIDANG KIMIA

No. Tanggal Materi Konsultasi Paraf Pembimbing |

1| av /09 Bimbingan 848 |

2024 6_
2. | 1t/ 09 Reviw' 8AB 1

fouss —

— R
3.8 ;g}q F;e;;h qB&M don Bimbingan é:—
: ™ mbinga

Y e ‘q : =)
5. | 26 ;::’ ﬁe:;;:m i & mbingan g
6. :-?R:fq Reviy' lampira é

A Act =3

BIDANG INTEGRASI
No. Tanggal Materi Konsuitasi Paraf Pembimbing
(. | € /09/2034 |Bimbingan BAB 1

2 [24/09/2084  [Reww BAB 1 din bimbingan
8A8 (i /

3. °%/10/2024 AR



86



Lampiran 11. Bukti Konsultasi Pre-Seminar Hasil Skripsi

BUKTI KONSULTASI PRE-SEMINAR HASIL SKRIPSI

Nama / NIM Anggun Nur Farida / 210603110082
Nama Dosen Pembimbing | : | Ahmad Hanapi, M.Sc
Bidang Kimia
Nama Dosen Pembimbing | : | A. Ghanaim Fasya, M.Si
Bidang Integrasi
Judul Skripsi SINTESIS DAN UJI ANTIOKSIDAN SENYAWA
KOMPLEKS Ni(ll) DENGAN LIGAN BASA SCHIFF
DARI o0-VANILIN DAN 2-AMINOTIAZOL
BIDANG KIMIA
No. Tanggal Materi Konsuiltasi Paraf Pembimbing |
I. | 23 Februar 2025 Konsultay® BAB ¢ poin 4.1-4.3 ﬁ—
. Revisi dan kensultan' gAB 4
2| 3 Maret 2025 poin 44 - 46 é;
Povisi dan kensultan' BAB 4
1Y S
3 Maret 202 pin 43 - 4.4 ﬁ,
4 Maret 2025 Revieg oan konsultas BAB 4
T pin 4.9 - 4.10 @‘
h Maret 2035 Revisi 848 4 dan korvultan
9 8AB 5 éé!—
(3 Maret 203 Reviss BAB 5 dan koasultasw
G- re 5 abrtrak ﬁ
3- 18 Maret 2025 Revisi abrlrak dan Aec ﬁ"’
BIDANG INTEGRASI
No. Tanggal | Materi Konsultasi Paraf Pembimbing
.. |17 Maret a0gs |Korsuhas' BAB 4 q 'l
2114 April 2929 Revisi dan konsultan BAB 4 :;
3.|te Arn'l 3025 € 4/4
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