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ABSTRAK

Mihdadiya, P. P. 2025. Sintesis, Karakterisasi, dan Uji Antioksidan Senyawa Kompleks Cu(ll)
dengan Ligan Basa Schiff dari Reaktan o-Vanilin dan p-Toluidina. Skripsi. Program
Studi Kimia. Fakultas Sains dan Teknologi. Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim
Malang. Pembimbing |I: Ahmad Hanapi, M.Sc; Pembimbing II: Dr. M. Mukhlis Fahruddin,
M.S.I

Kata Kunci: Ligan basa Schiff, Kompleks Cu(ll)-basa Schiff, Metode Penggerusan, Uji Antioksidan

Basa Schiff merupakan senyawa organik yang didapatkan melalui reaksi kondensasi antara
amina primer dengan senyawa karbonil. Senyawa 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metillfenol merupakan
senyawa basa Schiff yang disintesis dengan reaktan o-vanilin dan p-toluidina. Gugus pada ligan basa
Schiff tersebut mampu berikatan koordinasi dengan ion logam melalui atom donor N atau O, serta
mampu membentuk cincin khelat dalam senyawa kompleks dengan kestabilan yang cukup baik.
Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui karakter serta aktivitas antioksidan senyawa kompleks Cu(ll)
dengan ligan basa Schiff dari reaktan o-vanilin dan p-toluidina.

Pada penelitian ini dilakukan sintesis senyawa kompleks Cu(ll) dengan ligan basa Schiff dari
reaktan o-vanilin dan p-toluidina. Sintesis senyawa ligan basa Schiff dan kompleksnya dilakukan
menggunakan metode penggerusan. Hasil sintesis basa Schiff diuji sifat fisik meliputi bentuk, warna,
dan titik leleh menggunakan Melting Point Apparatus (MPA), serta uji sifat kimia meliputi kelarutan
dalam NaOH 2M dan akuades. Karakterisasi senyawa ligan basa Schiff menggunakan spektrofotometer
UV-Vis, FTIR, dan GC-MS. Sedangkan untuk produk senyawa kompleks diuji sifat fisik meliputi bentuk,
warna, dan titik leleh menggunakan MPA. Karakterisasi produk senyawa kompleks menggunakan UV-
Vis, FTIR, dan metode Job's. Kemudian produk sintesis dilakukan uji antioksidan menggunakan metode
DPPH.

Sintesis ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol menghasilkan rendemen
sebesar 98% dengan karakter fisik berbentuk serbuk, berwarna jingga, dan titik leleh 94-96 °C. Uji sifat
kimia menghasilkan produk basa Schiff larut sempurna dalam NaOH 2M dengan hasil larutan berwarna
kuning dan tidak larut dalam akuades ditunjukkan dengan adanya endapan. Karakterisasi ligan basa
Schiff menggunakan FTIR memperoleh serapan khas basa Schiff berupa gugus imina pada bilangan
gelombang 1620 cm™ dan karakterisasi menggunakan GC-MS memperoleh 1 puncak dengan ion
molekuler (m/z) 241 dengan kemurnian 100% yang menunjukkan bahwa produk sintesis telah
terbentuk. Selanjutnya, hasil penelitian senyawa kompleks basa Schiff-Cu(ll) pada ulangan 1; 2; dan 3
masing-masing memiliki karakter fisik berbentuk serbuk, berwarna coklat kehitaman, serta titik leleh
158-160 °C; 150-154 °C; dan 158-160 °C. Karakterisasi senyawa kompleks basa Schiff-Cu(ll) secara
kualitatif menunjukkan adanya pergeseran hipsokromik serta munculnya transisi d-d pada panjang
gelombang 630nm; 629nm; dan 630 nm. Karakterisasi senyawa kompleks basa Schiff-Cu(ll)
menunjukkan adanya serapan gugus fungsi imina (C=N) dari bilangan gelombang 1620 cm™' menjadi
1643 cm dan serapan lain muncul pada bilangan gelombang 439 cm™ dan 532 cm™' yaitu dari gugus
Cu-N dan Cu-O yang menunjukkan adanya koordinasi antara logam dan ligan. Uji kuantitatif metode
Job’s menghasilkan perbandingan mol logam dan ligan pada senyawa kompleks yaitu 1:2. Senyawa
kompleks Cu(ll)-basa Schiff memiliki aktivitas antioksidan yang kuat terhadap radikal DPPH dengan
nilai ECso sebesar 53,61 ppm.
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ABSTRACT

Mihdadiya, P. P. 2025. Synthesis, Characterization, and Antioxidant Testing of Cu(ll) Complex
Compound with Schiff Base from o-Vanillin and p-Toluidine Reactants”. Thesis.
Chemistry Study Program. Faculty of Science and Technology. Islamic State University of
Maulana Malik Ibrahim Malang. Supervisor I: Ahmad Hanapi, M.Sc; Supervisor II: Dr. M.
Mukhlis Fahruddin, M.S.1

Keywords: Schiff Base Ligand, Schiff Base —Cu(ll) complex, Grinding Method, Antioxidant test

A Schiff base is an organic compound obtained through a condensation reaction between a
primary amine and a carbonyl compound. The compound 2-methoxy-6-[(p-tolylimino)methyl]lphenol is a
Schiff base ligand are able to coordinate with metal ions through N or O donor atoms and can form
chelate rings in complex compounds with relatively good stability. This study aims to determine the
characteristics and antioxidant activity of the Cu(ll) complex with a Schiff base ligand derived from the
reaction of o-vanillin dan p-toluidine.

In this research, the synthesis of the Cu(ll) complex compound with a Schiff base ligand from
o-vanillin and p-toluidine carried out. The synthesis of the Schiff base ligand and its complex compound
is conducted using the grinding method. The synthesized Schiff base was tasted for its physical
properties, including shape, color, and melting point using Melting Point Apparatus (MPA), as well for
its chemical properties, including solubility NaOH 2M and distilled water. The characterization of the
Schiff base ligand was performed using UV-Vis spectrophotometer, FTIR, and GC-MS. Meanwhille, the
complex compound was tasted for its physical properties, such as shape, color, and melting point using
MPA. The characterization of the complex compound product was carried out using UV-Vis, FTIR, and
the Job’s method. Finally, the synthesized product was teseted for antioxidant activity using the DPPH
method.

Synthesis of the Schiff base ligand 2-methoxy-6-((p-tolilimino)methyl)phenol produced a yield
of 98% with physical characteristics in the form of powder, orange in color, and a melting point of 94-96
°C. The chemical property test produced a Schiff base product that was completely soluble in 2M NaOH
with a yellow solution and insoluble in distiled water indicated by the presence of sediment.
Characterization of the Schiff base ligand using FTIR obtained typical absorption of Schiff bases in the
form of imine groups at a wave number of 1620 cm-1 and characterization using GC-MS obtained 1
peak with a molecular ion (m/z) of 241 with a purity of 100% indicating that the synthesis product had
been formed. Furthermore, the results of the study of the Schiff base-Cu(ll) complex compound in
repetitions 1; 2; and 3 each had physical characteristics in the form of powder, blackish brown in color,
and a melting point of 158-160 °C; 150-154 °C; and 158-160 °C. Qualitative characterization of Schiff
base-Cu(ll) complex compounds showed a hypsochromic shift and the appearance of d-d transitions at
wavelengths of 630nm; 629nm; and 630 nm. Characterization of Schiff base-Cu(ll) complex compounds
showed the absorption of imine functional groups (C=N) from wave numbers 1620 cm™' to 1643 cm"!
and other absorptions appeared at wave numbers 439 cm™ and 532 cm', namely from the Cu-N and
Cu-O groups, indicating coordination between metal and ligand. Quantitative test of the Job's method
produced a mole ratio of metal and ligand in the complex compound of 1:2. The Cu(ll)-Schiff base
complex compound has strong antioxidant activity against DPPH radicals with an EC50 value of 53.61

ppm.
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BAB |
PENDAHULUAN

11 Latar Belakang

Basa Schiff merupakan senyawa organik yang didapatkan melalui reaksi kondensasi
antara amina primer dengan senyawa karbonil. Senyawa basa Schiff memiliki karakteristik
struktur dengan adanya gugus imina. Ciri struktur umum dari senyawa basa Schiff adalah
gugus azometin dengan rumus umum RHC=N-R1, dimana R dan R1 adalah gugus alklil, aril,
sikloalkil, atau heterosiklik yang dapat diganti dengan berbagai cara. Bioaktivitas senyawa
basa Schiff menarik perhatian para peneliti, beberapa senyawa basa Schiff berpotensi sebagai
antibakteri (Shariar, dkk., 2014), antikanker (Neelima, dkk., 2015), antioksidan (Cahyana, dkk.,
2015). Menurut Cahyana dan Pratiwi (2015), aktivitas biologis yang ditunjukkan oleh senyawa
ini dipengaruhi oleh gugus azometin tersebut.

Senyawa 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metillfenol merupakan senyawa basa Schiff yang
disintesis dengan reaktan o-vanilin dan p-toluidina. Gugus pada ligan basa Schiff tersebut
mampu berikatan koordinasi dengan ion logam melalui atom donor N atau O, serta mampu
membentuk cincin khelat dalam senyawa kompleks dengan kestabilan yang cukup baik. Selain
itu, gugus pada ligan basa Schiff memiliki fleksibilitas dalam sintesis, mempunyai selektifitas
dan sensitifitas yang baik terhadap ion logam atom pusat (Indrawati, 2019; Seimbiring, 2017).
Senyawa basa Schiff mudah disintesis dan dapat membentuk kompleks dengan hampir
semua ion logam (Ahmed, dkk., 2014). Terdapat ion-ion logam transisi yang baik dan stabil
untuk digunakan dalam pembentukan kompleks dengan ligan basa Schiff, seperti logam
Cu(l1), Mn(l11), Ni(ll), dan CO (ll) (Yu, dkk., 2009). Diantara logam transisi tersebut, ion logam
Cu (II) merupakan salah satu yang sangat diminati karena keragamannya dalam geometri
koordinasi, bersifat magnetik, warna yang menarik, selektivitas anion, struktur molekul yang
bervariasi, aplikasi teknis, kemampuan katalitiknya dan sifat spektroskopinya (Chattopadhay,
2006).

Kompleks basa Schiff mempunyai banyak manfaat dalam berbagai bidang. Seperti
dalam bidang biologi yaitu mempunyai aktivitas sebagai antifungi (Malik, dkk., 2018);
antikanker (Aghbari, dkk., 2019); antibakteri (Sobola, dkk., 2018), dan aktivitas biologis pada
kompleks basa Schiff tersebut lebih baik dari ligan basa Schiffnya. Kompleks basa Schiff
dengan logam Cu memiliki aktivitas lebih baik daripada logam lain, seperti Manimohan et al.,
(2020) melakukan beberapa uji biologi terhadap ligan basa Schiff dari kitosan o-karboksimetil
(1b-OCMCS) dan kompleksnya dengan Co(ll), Cu(ll), dan Zn(ll). Uji antibakteri dan antijamur
senyawa kompleksnya memiliki aktivitas lebih tinggi dan lebih berpotensi sebagai antimikroba
dibanding ligan basa Schiff 1b-OCMCS. Sedangkan uji lainnya, seperti uji antidiabet, uji
antinflamasi, dan aktivitas antioksidan, kompleks logam Cu(ll) menunjukkan aktivitas paling

tinggi diantara logam yang lain. Uji antidiabetik dengan penghambatan ¢-amilosa menunjukkan



kompleks Cu (Il) memiliki nilai persentase penghambatan sebesar 89.76+2.9%, lebih
tinggi dari ligan dan kompleks logam lain. Penelitian Bima (2018) juga menyatakan bahwa
senyawa kompleks ligan basa Schiff antara logam Cu (ll) dengan ligan VDPH (vanillin
dinitrophenylhydrazine) memiliki aktivitas antioksidan yang lebih kuat daripada senyawa basa
Schiff yang tidak dikomplekskan. Aktivitas antioksidan tersebut dinyatakan dalam [Cs.
Senyawa kompleks basa Schiff memiliki nilai ICsq 0,083 mM, sedangkan senyawa basa Schiff
yang tidak dikomplekskan memiliki nilai ICsp sebesar 0,223 mM. Penelitian lain juga dilakukan
Azizah, dkk., (2020) yang melakukan uji biokativitas antioksidan dengan metode DPPH pada
senyawa kompleks Co(ll)-SDPH yang menghasilkan aktivitas antioksidan yang lebih baik
dibandingkan ligan SDPH (salisilaldehid-2,4-dinitrofenilhidrazon) dengan nilai 1Cso masing-
masing 0,071 mM > 0,4 mM. Awolope et al,(2023) melakukan uji antoksidan terhadap
senyawa kompleks basa Schiff menggunakan ligan yang diperoleh dari reaktan ethane-1,2-
diamine dan vanilin dan logam yang digunakan berupa V, Zr, Cu, Ni, dan Co. Hasil
penelitiannya menunjukkan bahwa aktivitas antioksidan pada kompleks Cu paling tinggi
diantara kompleks lainnya dan lebih baik dibandingkan dengan ligan basa Schiff dengan nilai
ICso kompleks Cu sebesar 3,24 + 1,37 ug/mL dan ICs ligan basa Schiff sebesar 5,59 + 1,16
pg/mL. Sehingga dapat disimpulkan bahwa adanya modifikasi struktur dengan cara
pengompleksan dapat meningkatkan aktivitas antioksidan.

Kompleks basa Schiff memiliki banyak manfaat dalam kehidupan sebagaimana
disebutkan di atas. Hal ini sesuai dengan petunjuk menggunakan obat yang sesuai telah

dianjurkan oleh Rasullullah saw. melalui sabdanya:

(af olg)) 262 0 S5 s 4 Sl s

“Tidaklah Allah menurunkan penyakit melainkan Dia telah menurunkan pula obatnya, diketahui

oleh orang yang mengetahuinya dan tidak diketahui oleh orang yang jahil akan hal
itu.”"(HR.Ahmad)

Hadist tersebut menegaskan tentang pentingnya berobat serta anjuran menjalaninya.
Hal tersebut dikarenakan Allah Swt. tidak akan menurunkan suatu penyakit kecuali Dia
menurunkan pula obatnya. Menurut (Thayyarah, 2013), makna kata “diketahui oleh yang
menetahuinya dan tidak diketahui oleh orang yang jahil akan hal itu” yaitu sebagai anjuran
bagi peneliti untuk selalu mencari, mengkaji, dan melakukan riset agar menemukan berabagai
obat dari segala macam penyakit ataupun berinovasi dari obat-obat sebelumnya.

Senyawa kompleks basa Schiff dapat disintesis menggunakan metode green
synthesis. Metode green synthesis ini telah dilakukan oleh ilmuwan kimia yang mana
merupakan sintesis senyawa organik yang ekonomis, mudah, ramah lingkungan, dan hasil
produk yang melimpah. Aspek green synthesis meliputi sintesis senyawa basa Schiff
menggunakan katalis alami maupun pelarut air, serta sintesis tanpa pelarut dengan metode

penggerusan.
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Dinesh Karthik, dkk., (2020) telah melakukan penelitian tentang sintesis kompleks basa
Schiff menggunakan ligan yang diperoleh dari reaktan tirosin dan isoleusin dengan 2,4-
dihidroksibenzaldehida dan logam yang digunakan berupa Cu(ll), metode yang digunakan
adalah metode penggerusan. Hasil penelitiannya menunjukkan bahwa terbentuk kompleks
basa Schiff dengan logam Cu(ll) berupa padatan berwarna hijau kebiruan. Mumtazah (2024)
telah berhasil mensintesis kompleks basa Schiff menggunakan ligan yang diperoleh dari
reaktan o-vanilin dan p-anisidina dan logam yang digunakan berupa Fe(lll) menggunakan
metode penggerusan. Hasil penelitiannya menunjukkan bahwa terbentuk kompleks basa
Schiff dengan logam Fe(lll) berupa padatan berwarna kuning kecoklatan dengan rendemen
sebesar 98,93%.

Berdasarkan penelitian terdahulu yang memberikan gambaran tentang metode sintesis
ramah lingkungan dan potensi biokaktivitas kompleks basa Schiff yang begitu luas, maka pada
penelitian ini akan dilakukan sintesis senyawa kompleks Cu (ll) dengan ligan basa Schiff dari
o-vanilin dan p-toluidina. Sintesis ini dilakukan dengan teknik green synthesis menggunakan
metode penggerusan. Senyawa kompleks basa Schiff yang diperoleh akan diuji antioksidan
menggunakan metode DPPH dan dianalisis nilai aktivitasnya menggunakan nilai ICso. Hasil
sintesis senyawa kompleks basa Schiff dikarakterisasi menggunakan spektrofotometer UV-
Vis, FTIR (Fourier Transform Infrared Spectrofotometer), dan Metode Job's atau variasi
kontinyu. Penelitian dengan reaktan yang sama telah dilakukan oleh Rahayu (2021) dengan
menggunakan metode sonikasi, sedangkan pada penelitian ini metode yang digunakan yakni
metode penggerusan. Hasil penelitian Rahayu (2021) menunjukkan bahwa terbentuk senyawa
kompleks basa Schiff berupa padatan berwarna coklat kehitaman dengan titik leleh sebesar
168-170 °C serta rendemen sebesar 93,5 — 99,12%, dan hasil metode Job’s menunjukkan titik
potong pada senyawa kompleks terdapat pada fraksi mol ligan 0,7. Hal ini menunjukkan
bahwa perbandingkan mol antara logam Cu?* dan ligan 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metillfenol

sebesar 1:2 dimana satu mol logam dapat berikatan dengan dua mol ligan.

1.2  Rumusan Masalah

1. Bagaimana karakter senyawa kompleks basa Schiff yang disintesis dari ligan 2-metoksi-
6-[(p-tolilimino)metillfenol dengan garam CuCl,.2H.O?

2. Bagaimana aktivitas antioksidan produk kompleks basa Schiff dari ligan 2-metoksi-6-[(p-

tolilimino)metillfenol dengan garam CuCl,.2H.O?

1.3  Tujuan Penelitian

1. Untuk mengetahui karakter senyawa kompleks basa Schiff yang di sintesis dari ligan 2-
metoksi-6-[(p-tolilimino)metillfenol dengan garam CuCl..2H;0.

2. Untuk mengetahui aktivitas antioksidan produk kompleks basa Schiff dari ligan 2-metoksi-
6-[(p-tolilimino)metillfenol dengan garam CuCl..2H;0.
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1.4  Batasan Masalah
Perbandingan mol ligan dan logam (2:1).

2.  Sintesis kompleks basa Schiff dari ligan 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metillfenol dengan
garam CuCl2.2H.O menggunakan metode penggerusan.

3.  Karakterisasi produk kompleks basa Schiff dilakukan menggunakan UV-Vis, FTIR
(Transform Infrared Spectrofotometer), dan Metode Job’s atau variasi kontinyu.

4.  Uji aktivitas antioksidan senyawa kompleks basa Schiff dilakukan menggunakan metode
DPPH.

1.5  Manfaat Penelitian

Hasil dari penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi ilmiah mengenai
sintesis kompleks Cu (ll) dengan ligan basa Schiff 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metillfenol
menggunakan metode penggerusan, serta memberikan informasi terkait aktivitas
antioksidannya. Selain itu, dapat memperoleh informasi mengenai hasil karakterisasi dari

senyawa kompleks basa Schiff hasil sintesis.



BAB I
TINJAUAN PUSTAKA

21 Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6[(p-tolilimino)metil]fenol

Senyawa basa Schiff terbentuk dari reaksi kondensasi antara amina primer dan
karbonil. Senyawa ini pertama kali disintesis oleh Hugo Schiff seorang kimiawan asal jerman
pada tahun 1684. Senyawa karbonil bisa dari gugus aldehida maupun keton (Xavier &
Srividhya, 2014). Basa schiff merupakan ligan Flexi-dentate yang biasanya membentuk ikatan
koordinasi dengan atom pusat melalui atom O dari gugus fenolik atau gugus metoksi dan atom
N dari gugus azometin. Umumnya, basa Schiff adalah ligan khelat bi, tris, atau tetradentat
sehingga menghasilkan kompleks yang stabil dengan ion logam.

Basa Schiff 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metillfenol merupakan hasil reaksi dari o-vanilin
dan p-toluidina. o-Vanilin merupakan isomer dari senyawa vanilin dengan gugus hidroksil
berada pada posisi orto, terletak diantara gugus aldehida dan metoksi. Hal ini, menurut Hasan
dan Said (2021), menjadikan basa Schiff o-vanilin lebih stabil, lebih mudah dan lebih cepat
membentuk khelat dengan ion logam. Pembentukan basa Schiff umumnya terjadi dengan
bantuan katalis asam dan panas. Namun saat ini, senyawa basa Schiff dapat terbentuk tanpa
adanya katalis maupun pelarut. Nadhiroh (2020) telah berhasil mensintesis ligan basa Schiff
2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metillfenol dari senyawa o-vanilin dan p-toluidina tanpa
menggunakan pelarut maupun katalis. Reaktan o-vanilin berperan sebagai elektrofil dan p-
toluidina berperan sebagai nukleofil. Reaksi adisi terjadi ketika pasangan elektron bebas atom
N dari nukleofil menyerang atom C karbonil dari elektrofil yang kemudian diikuti reaksi eliminasi

H-O membentuk ikatan C=N. Persamaan reaksi yang terjadi ditunjukkan pada Gambar 2.1

o-vanilin p-toluidina 2-metoksi-6-[( p-tolilimino)metillfenol

(&)

O

Gambar 2. 1 Reaksi sintesis basa Schiff dari o-vanilin dan p-toluidina (Nadhiroh, 2020)

Ligan 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metillfenol mempunyai rumus molekul C1sH1sNO2yang
memiliki gugus azometin dan gugus hidroksi. Senyawa tersebut berupa padatan berwarna
jingga dengan berat molekul 241,28 g/mol dan titik leleh 94-96 °C. Selain itu, ligan 2-metoksi-
6-[(p-tolilimino)metillfenol juga menunjukkan aktivitas antioksidan, dan toksisitas (Nadhiroh,
2020). Ketika dibentuk senyawa kompleks ligan 2-metoksi-6[(p-tolilimino)metillfenol
menunjukkan aktivitas antibakteri yang lebih besar daripada ligannya (Yu dkk., 2009),
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sehingga kemampuan ligan tersebut dalam membentuk senyawa kompleks memiliki potensi

untuk dipelajari lebih lanjut sifat-sifatnya.

2.2 Logam Cu(ll)

Tembaga, Cu, merupakan salah satu logam transisi seri pertama yang terletak pada
golongan IB dengan nomor atom 29 sehingga konfigurasi elektronnya adalah [Ar] 4s'3d™.
Menurut Uhlig et al., (1965), Cu(ll) dengan bilangan oksidasi 2+ merupakan oksida paling stabil
untuk kompleksasi. Cu(ll) memiliki konfigurasi 3d® dimana terdapat 1 elektron tidak
berpasangan. Pada pembentukan senyawa kompleks, pasangan elektron bebas yang dimiliki
ligan akan menempati orbital-orbital kosong milik atom pusat yang telah mengalami hibridiasi
(Effendy, 2013). Konfigurasi Cu?* ditunjukkan pada Gambar 2.2

sl

3d 4s

Cu®" [Ar] T‘

3d 4s

Gambar 2. 2 Konfigurasi elektron Cu dan Cu®* (Suswanto, 2020)

Tembaga (Il) dengan ligan yang mengandung atom donor elektron seperti N, O, dan S
dapat membentuk senyawa kompleks dengan berbagai kemungkinan bentuk geometri.
Tembaga (1) dapat membentuk kompleks dengan bilangan koordinasi empat, lima, atau enam
dengan geometri square planar, square pyramid, atau oktahederal terdistorsi (Cotton, 1989).
Menurut Seimbiring (2017), logam Cu(ll) dengan konfigurasi 3d° cenderung mengalami
distorsi. Hal yang sama dalam Effendy (2013) mengatakan bahwa distorsi tetragonal atau
distorsi Jahn-Teller terjadi pada atom pusat dengan konfigurasi elektron akhir 3d°,
mengakibatkan senyawa kompleks yang dihasilkan memiliki sistem energi yang lebih rendah
dan tingkat degenerasinya berkurang.

Logam tembaga sendiri dapat ditemukan dalam bentuk garamnya seperti tembaga (ll)
klorida (CuCly), tembaga (ll) asetat (Cu(OAc));, tembaga (ll) sulfat (CuSOs), dan lain
sebagainya. Beberapa penelitian kompleks Cu(ll) dengan ligan basa Schiff telah banyak
dilakukan sebelumnya seperti Lestari (2016) telah mensintesis kompleks Cu(ll) dengan garam
logam berupa CuCl2.2H,O dengan ligan 2(4-klorofenil)-4,5-difenil-1H-lmidazol yang
menunjukkan geometri molekul tetrahedral. Sobola et al, 2014 mensintesis kompleks Cu
dengan ligan 2-metoksi-6-(2-klorofenilimino)metil)fenol) sehingga menghasilkan senyawa

kompleks [Cu(2-metoksi-6-(2-klorofenilimino)metil)fenol)2].



2.3 Senyawa Kompleks Cu(ll) dengan Ligan Basa Schiff

Senyawa kompleks adalah senyawa yang terbentuk antara atom pusat dengan atom
donor melalui ikatan kovalen koordinasi. Atom pusat dapat berupa atom logam atau ion logam.
Atom yang dapat mendonorkan pasangan elektron atau terkoordinasi ke atom pusat biasa
disebut dengan ligan atau atom donor. lkatan kovalen koordinasi terjadi karena adanya
pemakaian bersama pasangan elektron bebas yang didonorkan oleh atom donor. Atom pusat
berperan sebagai asam Lewis atau penerima pasangan elektron bebas, sementara ligan
berperan sebagai penyumbang pasangan elektron bebas atau basa Lewis (Effendy, 2013).
Logam transisi sering digunakan sebagai atom pusat karena terdapat orbital valensi yang
belum terisi penuh, sehingga menyebabkan logam transisi mudah untuk membentuk ion
kompleks. Bentuk geometri kompleks tergantung pada banyaknya pasangan elektron bebas
yang didonorkan oleh ligan pada atom pusat. Jenis ligan yang dapat digunakan sangat
bervariasi, mulai dari ligan yang paling sederhana, yaitu ligan yang terdiri dari satu atom donor
sampai ligan yang sangat rumit seperti ligan-ligan makrosiklik (Chang, 2008).

Senyawa kompleks basa Schiff terbentuk dari reaksi ion logam dengan ligan basa
Schiff melalui ikatan kovalen koordinasi. Dalam suatu senyawa kompleks, ligan basa Schiff
memiliki kemampuan mendonorkan lebih dari satu pasangan elektronnya dari atom O atau N
ke orbital d ion logam transisi, sehingga memberi struktur dan sifat tertentu (Seimbiring, dkk.,
2013). Logam transisi merupakan logam yang memiliki ciri khas mudah menghasilkan ion-ion
dengan subkulit d yang tidak terisi penuh sehingga dapat menerima donor pasangan elektron
dari ligan (Chang, 2005). Senyawa kompleks basa Schiff memiliki kecenderungan membentuk
suatu senyawa kompleks yang baik. Hal ini karena basa Schiff mampu membentuk khelat
dengan ion logam. Selain itu, senyawa kompleks dengan satu atau lebih cincin berkhelat 5
atau 6 lebih stabil dibandingkan dengan senyawa kompleks serupa (Seimbiring, 2017). Cincin
dapat terbentuk antara atom donor N, O, dan logam M sehingga menghasilkan senyawa
kompleks yang lebih stabil. Senyawa kompleks basa Schiff yang stabil dapat digunakan dalam
berbagai bidang seperti katalis oksidasi, anti jamur, anti-HIV, antikanker, antimikroba, dan
sebagai antibakteri (Gwaram, dkk., 2012).

Tufa, et al., (2018) telah mensintesis kompleks Cu (ll) basa Schiff dengan ligan basa
Schiff dari vanilin dan anilina. Hasil penelitiannya menunjukkan bahwa terbentuk kompleks
basa Schiff dengan logam Cu(ll) berupa padatan berwarna hijau muda dengan titik leleh
sebesar 145 °C dan rendemen sebesar 53%. El-Gammal, dkk., (2021) telah melakukan
penelitian tentang sintesis kompleks basa Schiff menggunakan ligan yang diperoleh dari
reaktan salisilaldehida dengan 4-(3-cyano-4,6-dimethylpyridin-2-ylamino) dan logam yang
digunakan berupa Co(ll), Cu(ll), dan Ni(ll). Hasil penelitiannya menunjukkan bahwa terbentuk
kompleks basa Schiff dengan logam Cu(ll) berupa padatan berwarna hijau kekuningan dengan
titik leleh sebesar >300 °C dan rendemen sebesar 76%. Dugaan struktur dari kedua penelitian
tersebut ditunjukkan pada Gambar 2.3
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Gambar 2. 3 Struktur senyawa kompleks (a) logam Cu dengan ligan basa Schiff dari vanilin
dan anilina (b) beberapa logam transisi dengan ligan basa Schiff dari
salisilaldehida dengan 4-(3-cyano-4,6-dimethylpyridin-2-ylamino)

24 Metode Penggerusan

Sintesis ligan basa Schiff dan kompleksnya dilakukan menggunakan metode
penggerusan. Metode penggerusan merupakan metode yang efektif untuk diaplikasikan
dalam sintesis ligan dan kompleks senyawa basa Schiff. Sintesis dengan menggunakan
metode ini dapat meminimalisir timbulnya polutan, memaksimalkan efisiensi energi
(melakukan penggerusan dengan kondisi alamiah, yaitu pada suhu ruang dan tekanan
atmosfer) (Ulfah et al., 2013), dan menghasilkan produk hasil sintesis dengan kemurnian yang
tinggi karena hanya melibatkan dua reaktan. Metode ini disebut juga sebagai metode green
synthesis. Dalam metode green synthesis terdapat 12 prinsip yang harus diperhatikan yaitu
(Nurbaity, 2011):

1. Pencegahan terbentuknya bahan buangan beracun akan lebih baik dari pada menangani
atau membersihkan bahan buangan tersebut

Mengekonomiskan atom dalam merancang metode sintesis

Sintesis bahan kimia yang tidak atau kurang berbahaya bagi kesehatan manusia dan
lingkungannya

Merancang produk bahan kimia yang lebih aman, walaupun sifat racunnya dikurangi tetapi
fungsinya tetap efektif

Menggunakan pelarut dan bahan-bahan pendukung yang lebih aman dan tidak berbahaya
Rancangan untuk efisiensi energi

Penggunaan bahan dasar yang dapat diperbaharui

Mengurangi turunan (derivaties) yang tidak penting

Menggunakan katalis untuk meningkatkan selektifitas dan meminimalkan energi

= @ . o o

Merancang produk-produk kimia yang dapat terdegradasi menjadi produk yang tidak
berbahaya

. Analisis serentak untuk mencegah polusi
12.

Bahan kimia yang digunakan dalam proses kimia dipilih yang lebih aman untuk mencegah

kecelakaan
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Boruah, dkk., (2021) telah melakukan penelitian tentang sintesis kompleks basa Schiff
menggunakan ligan yang diperoleh dari reaktan salicylaldehyde dengan diethylenetriamine
dan logam yang digunakan berupa vanadium(V), metode yang digunakan adalah metode
penggerusan. Hasil penelitiannya menunjukkan bahwa terbentuk kompleks basa Schiff
dengan logam vanadium(V) yang menghasilkan rendemen sebesar 98%.

2.5 Karakterisasi Senyawa Hasil Sintesis
2.5.1 Karakterisasi Senyawa menggunakan FTIR

Spektrofotometer Fourier Transform Infra Red (FTIR) merupakan instrumen yang
mampu mengukur energi vibrasi dari kumpulan atom yang berikatan. Dalam instrumen ini
menggunakan radiasi infra merah (IR) sebagai sumber energi. Prinsip dari spektroskopi FTIR
adalah vibrasi molekul suatu senyawa dapat menyerap radiasi inframerah pada rentang
radiasi elektromagnetik (Moore, 2016). Spektrum dari hasil analisa digunakan untuk
mengidentifikasi suatu gugus fungsi dari suatu molekul (Haryoto and Priyatno, 2018; Wibisono,
2017). Dalam senyawa basa Schiff terdapat beberapa gugus fungsi, salah satunya adalah
gugus fungsi imin (C=N) yang menjadi ciri khas dari senyawa basa Schiff (Sebastian and
Thapa, 2015). lkatan C=N stretching pada senyawa imin berada pada kisaran bilangan
gelombang 1471-1689 cm™' (Shriner et al, 2004).

Penelitian yang dilakukan oleh Ummatur,et al.,, (2009), menunjukkan bahwa
spektra IR basa schiff (imina) memiliki serapan khas C=N pada daerah bilangan gelombang
1550-1600 cm™'. Adawiyah (2017) yang mensintesis senyawa basa Schiff dari vanilin dan p-
anisidina mendapatkan spektra gugus imina pada bilangan gelombang 1590 cm™', OH stretch
pada daerah 3441-3451 cm™ C-O stretch fenol pada bilangan gelombang 1213 cm™, Csp 2-H
stretch pada daerah 3009 cm™, C=C aromatik pada 1623 dan 1507 cm™, serta overtune
aromatic 2051-187 cm™'. Hasil spektra FTIR yang dilakukan oleh Adawiyah (2017) ditunjukkan
pada gambar 2.4

(a) variasi 1 mL (c) variasi 0,25 mi. (e) p-aminoasctofenon
(b) variasi 0,50 ml (d) varias: O ml { ) vanilin
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Gambar 2. 4 Spektra FTIR senyawa basa Schiff dari vanilin dan p-anisidina (Adawiyah,2017)
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Khaidir et al (2018) mensintesis kompleks basa Schiff dari o-vanilin dengan m-
fenilendiamina dan logam yang digunakan berupa Cu(ll). lkatan nitrogen pada gugus azometin
ditunjukkan pada bilangan gelombang 1615 cm™, sedangkan kompleksnya dengan logam Cu
bergeser lebih rendah di daerah serapan 1610 cm™ pada kompleks binuklear dan 1605 cm™'
pada kompleks tetranuklear. Pada Tabel 2.1 ditunjukkan bahwa ketiga senyawa kompleks
tersebut menghasilkan serapan di sekitar daerah 500 cm™ dan 400 cm™ untuk ikatan M-N dan
M-O berturut-turut. Serapan tersebut menandakan bahwa ikatan logam dengan ligan

terbentuk.

Tabel 2. 1 Serapan IR ligan basa Schiff dengan senyawa kompleks logam Cu

Senyawa 0 (C=N) 0 (M-N) v (M-0O)

SB 1610 - -
CuSB 1600 520 400
SB 1615 - -
Cu.SB 1610 543 447
CusSB 1605 542 444

Keterangan:

SB : Schiff Base

M : Logam (Cu)

Penelitian senyawa kompleks dilakukan oleh Rahayu (2021) yang telah melakukan
sintesis senyawa kompleks basa Schiff menggunakan ligan 2-metoksi-6-((p-
tolilimino)metil)fenol dan garam logam CuCl,.2H,0. Berdasarkan hasil karakterisasi
menggunakan spektroskopi inframerah (FTIR), diperoleh bukti adanya pembentukan
kompleks logam yang ditunjukkan melalui pergeseran bilangan gelombang pada beberapa
gugus fungsi. Gugus imina (C=N) pada ligan mengalami pergeseran dari 1617 cm™ menjadi
1643 cm™ setelah berikatan dengan ion logam, yang mengindikasikan koordinasi atom
nitrogen terhadap logam Cu(ll). Selain itu, gugus hidroksil (O—H) juga mengalami pergeseran
dari 3481 cm™ menjadi 3507 cm™, yang menunjukkan keterlibatan gugus fenol dalam
pembentukan ikatan koordinasi.

Adanya serapan baru pada bilangan gelombang 420 cm™ dan 516 cm™ masing-masing
diasosiasikan dengan vibrasi ikatan Cu—N dan Cu-O, yang merupakan karakteristik dari
pembentukan kompleks logam dengan ligan basa Schiff. Data spektra FTIR yang mendukung
temuan ini ditunjukkan pada Gambar 2.5 dan Tabel 2.2
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Gambar 2. 5 Spektra FTIR Senyawa Kompleks Cu(ll)-Basa Schiff (Rahayu,2021)

Tabel 2. 2 Interpretasi FTIR Kompleks Cu(ll)-Basa Schiff

Gugus Fungsi Bilangan Gelombang (Cm-)
Ligan Basa Schiff Senyawa Kompleks
-OH stretch 3481 3507
C=N 1617 1643
Cu-N - 420
Cu-O . 516

2.5.2 Karakterisasi Senyawa Menggunakan UV-Vis
Spektrofotmeter UV-Vis merupakan sebuah instrumen yang mengukur panjang
gelombang dan intensitas sinar UV-Vis yang diabsorbsi oleh sampel. Materi yang diradiasikan
gelombang elektromagnetik mengabsorbsi energi dan terjadi transisi elektronik dari ground
state ke excited state. Biasanya instrumen ini digunakan untuk molekul dan ion anorganik atau
senyawa kompleks dalam larutan, menentukan jenis kromofor, auksokrom, dan menganalisis
senyawa organik secara kuantitatif dengan hukum Lambert-Beer. Di dalam molekul organik,
elektron yang ikut mengalami penyerapan sinar UV-Vis ialah elektron sigma, elektron phi, dan
elektron nonbonding (Pavia et al., 2009; Dachiyan, 2004).
Penyerapan sinar UV-Vis terjadi melalui 3 proses, yaitu (Rohman, 2007):
1. Penyerapan oleh transisi elektron ikatan dan anti ikatan yang biasa terjadi pada molekul
organik.
2. Penyerapan yang melibatkan elektron d dan f. Absorbsi oleh elektron-elektron 3d dan 4d
terjadi pada logam golongan transisi pertama dan kedua, sedangkan transisi elektronik

pada orbital 4f dan 5f terjadi pada seri lantanida dan aktanida.



12

3. Penyerapan karena perpindahan muatan. Biasanya terjadi pada senyawa kompleks
dimana terjadi perpindahan elektron dari ligan sebagai donor ke atom pusat sebagai
akseptor elektron. Meningkatnya perpindahan elektron, mengakibatkan sejumlah kecil
energi radiasi yang dibutuhkan menyerap ke panjang gelombang yang menyebabkan efek
batokromik.

Gambar 2.6 menunjukkan adanya perbedaan puncak pada larutan kompleks dengan
larutan ligan, dimana terjadi pergeseran ke panjang gelombang lebih besar pada larutan
kompleks. Menurut Agustin (2017), larutan kompleks menunjukkan puncak tertinggi 427 nm
sedangkan larutan ligan pada 355 nm. Adanya pergeseran panjang gelombang ini
mengindikasikan bahwa telah terjadi transfer muatan dari ligan ke logam sehingga dikatakan
bahwa telah terbentuk senyawa kompleks.

- - larutan kompleks
larutan ligan
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Gambar 2. 6 Hasil Spektra UV-Vis kompleks tembaga (II) dengan ligan [N,N’ Bis(salisinden)-
1,2-fenilendiamin] (Agustin, 2017)

2.5.3 Metode Job’s

Metode Job’s dan dikenal juga sebagai metode variasi kontinyu adalah sebuah metode
untuk mengidentifikasi stoikiometri pada perbandingan logam dan ligan pada sintesis senyawa
kompleks. Prosedur yang digunakan dengan mencampur logam dan ligan dengan konsentrasi
yang sama kemudian dilakukan perbandingan volume logam dan ligan tetapi dengan volume
campuran yang tetap. Selanjutnya, campuran dianalisa dengan spektrofotometer UV-Vis
untuk diketahui absorbansi maksimal. Saat absorbansi maksimal tercapai, maka disitulah
merupakan stoikiometri perbandingan logam dan ligan (Harris, 1997).

Prinsip metode Job’s adalah rasio perbandingan volume logam dan ligan mulai dari 0
hingga 10 pada total konsentrasi yang sama (Kuscahyani, 2012). Sucipto(2018) telah
melakukan karakterisasi pada senyawa kompleks Cu(ll) dengan 2,4 5-trifenilimidazol

menggunakan metode Job’s atau variasi kontinyu menggunakan variasi perbandingan volume
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logam:ligan yang akan diukur absorbansinya adalah 0:10, 1:9, 3:7, 5:5, 7:3, 9:1, dan 10:0
dengan konsentrasi logam dan ligan tetap, dan absorbansi diukur pada panjang gelombang
maksimal (Amaks) 529 nm. Pada karakterisasi ini didapatkan grafik hasil dari pengukuran

absorbansi dari perbandingan volume logam dan ligan yang ditunjukkan pada Gambar 2.7.

(= o

Absorbansi
=

- - : .
0 02 0.4 0.6 0.8 1
Frakst Mol Logam

Gambar 2. 7 Grafik Metode Job’s

Berdasarkan Gambar 2.7, grafik tersebut dapat ditarik garis singgung sebelah kiri dan
kanan puncak. Kemudian, pertemuan kedua garis singgung ditarik titik potong ke sumbu X
sehingga dihasilkan harga fraksi mol dari kompleks yaitu 0,2823. Hal ini menunjukkan bahwa
perbandingan mol antara ion logam Cu?* dan ligan 2,4,5-trifenilimidazol sebesar 1:2 dimana

satu mol logam dapat berikatan dengan dua mol ligan.

2.6  Uji Aktivitas Antioksidan menggunakan DPPH

1,1-difenil-2-pikrilhidrazil (DPPH) merupakan radikal bebas yang stabil pada suhu
kamar dan sering digunakan untuk mengevaluasi aktivitas antioksidan beberapa senyawa
atau ekstrak bahan alam (Molyneux, 2004). DPPH dapat digunakan sebagai reagen
kalorimetri untuk proses redoks (lonita, 2003). Uji aktivitas antioksidan menggunakan DPPH
akan bekerja maksimal dengan menggunakan pelarut metanol atau etanol. Karena kedua
pelarut ini tidak akan mempengaruhi reaksi antara antioksidan dengan DPPH (Molyneux,
2004). Struktur radikal DPPH ditunjukkan pada Gambar 2.8

ON,

N—N NO,

O,N
Gambar 2. 8 Struktur Radikal DPPH

Prinsip pengukuran aktivitas antioksidan dengan metode DPPH secara kuantitatif

adalah dengan melihat perubahan warna DPPH. Radikal bebas DPPH yang memiliki elektron
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tidak berpasangan akan memberikan warna ungu. Saat elektronnya berpasangan, warna akan
berubah menjadi kuning. Perubahan intensitas warna terjadi karena adanya radikal bebas
yang dihasilkan oleh bereaksinya molekul DPPH dengan atom hidrogen yang dilepaskan oleh
molekul antioksidan sehingga terbentuk senyawa 1,1-difenil-2-pikrilhidrazin (DPPH-H) dan
menyebabkan terjadinya peluruhan warna DPPH dari ungu menjadi kuning (Rizkayanti, dkk.,
2017).

Perubahan warna pada DPPH akan memberikan perubahan absorbansi pada panjang
gelombang maksimum DPPH menggunakan spektrofotometer UV-Vis, sehingga akan
diketahui nilai aktivitas peredaman radikal bebas yang dinyatakan dengan ECs, (Efficient
concentration) (Rizkayanti, dkk., 2017). Penentuan aktivitas antioksidan dilakukan melalui
persen sebagai berikut (Rahmadi dan Bohari, 2018):

(Absorbansi kontrol—Absorbansi DPPH sisa)
Absorbansi kontrol

Total antioksidan (%) = x 100%

Aktivitas antioksidan dapat ditentukan menggunakan parameter harga Efficient
Concentration (ECs) yaitu konsentrasi suatu zat antioksidan yang dapat menyebabkann 50%
DPPH kehilangan karakter radikal atau konsentrasi suatu zat antioksidan yang memberikan
persen penghambatan 50%. Jika suatu zat memiliki ECso kurang dari 200 ppm, maka zat
tersebut memiliki sifat antioksidan. Jika nilai ECso berkisar antara 200-1000 ppm, maka zat
tersebut kurang aktif namun masih berpotensi sebagai zat antioksidan (Molyneux, 2004).
Aljahdali., dkk (2020) telah melakukan uji antioksidan terhadap senyawa kompleks basa Schiff
menggunakan ligan (E)-N,N-di-methyl-2-((E)-1-(2-(p-tolyl)hydrazono)-propan-2-
ylidine) hydrazine-1-carbothioamide (DMPTHP) dan logam yang digunakan berupa Zn dan Cd.
Hasil penelitiannya menunjukkan bahwa aktivitas antioksidan pada kompleks lebih baik
dibandingkan dengan ligan basa Schiff, dengan nilai aktivitas antioksidan pada kompleks Zn-
DMPTHP sebesar 88,11%, kompleks Cd-DMPTHP sebesar 93,8% dan pada ligan sebesar
86,11%.

2.7  Sintesis Ramah Lingkungan dalam Prespektif Islam

Allah Swt. menganugerahi akal kepada manusia, dan dengan akal itulah Allah Swt.
menurunkan agama. Agama sebagai petunjuk dan pedoman dalam kehidupan, merupakan
dasar untuk mengatur bagaimana berhubungan dengan sang pencipta dan hubungan dengan
alam semesta. Manusia dalam agama merupakan bagian dari lingkungan hidupnya, sehingga

manusia ditunjuk sebagai khalifah di muka bumi ini. Seperti dalam Firman Allah Swt. yaitu:
LRl i et 13 S ingg 6 S oo e T BLARL oT 0 dlets Al 85 06 3y

5,205 ¥ s 2121y 6.0

“Ingatlah ketika Tuhanmu berfirman kepada para Malaikat: “Sesungguhnya Aku hendak
menjadikan seorang khalifah di muka bumi”. Mereka berkata: “Mengapa Engkau hendak
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menjadikan (khalifah) di bumi itu orang yang akan membuat kerusakan padanya dan
menumpahkan darah, padahal kami senantiasa bertasbih dengan memuji Engkau dan
Mensucikan Engkau?” Tuhan berfirman: “Sesungguhnya Aku mengetahui apa yang tidak
kamu ketahui.”(Q.S. Al-Bagarah: 30).

Dalam prespektif Islam, alam adalah segala sesuatu selain Allah Swt, alam adalah
segala sesuatu yang diciptakan Allah Swt. dengan segala isinya, dalam konteks ini, bahwa
alam tidak hanya benda angkasa atau bumi dan segala isinya, tetapi alam juga terdapat
diantara keduanya. Sehingga Allah Swt menciptakan alam dengan sangat kompleks dan luas
cakupannya. Allah Swt. mempersilahkan kepada umat manusia untuk mengambil manfaat dan
memberdayakan hasil alam dengan sebaik-baiknya demi kemakmuran dan kemaslahatan
artinya manusia diberi kebebasan baik mengelola alam atau hanya sebatas mengambil
manfaat dari alam, selagi manusia tidak mengakibatkan kerusakan pada alam.

Sintesis senyawa kompleks basa Schiff dari ligan 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metillfenol
dan logam Cu(ll) menggunakan metode penggerusan merupakan suatu upaya yang dilakukan
agar tidak merusak lingkungan. Sebagaimana Firman Allah Swt. mengingatkan kepada umat
manusia dalam Al-Qur'an surah Al-A'raf ayat 56:

bl 53 L BT £ Of iy G3s 3,857 Galin) 3 23T 3 Tyl

“‘Dan janganlah kamu membuat kerusakan di muka bumi setelah diatur dengan baik.
Berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut dan penuh harap. Sesungguhnya rahmat Allah Swt.
dekat terhadap orang-orang yang berbuat baik.”"(Q.S. Al-A’'Raf ayat 56).

Dalam ayat ini Allah Swt. melarang manusia agar tidak membuat kerusakan di muka
bumi. Larangan membuat kerusakan ini mencakup semua bidang, seperti merusak pergaulan,
jasmani, dan rohani orang lain, serta merusak lingkungan dan sebagainya. Manusia sebagai
khalifah bumi berperan untuk menjaga, memakmurkan serta melestarikan agar terbentuk
kemaslahatan sebagaimana mestinya. Pada dasarnya menjaga, memakmurkan, serta
melestarikan bumi sama halnya dengan menjaga ilmu yang apabila dipelajari dan
dimanfaatkan akan menambah pengetahuan serta memberikan rahmat bagi alam dan
sekitarnya. Menurut Shihab (2002), alam telah Allah ciptakan dalam keadaan yang sangat
harmonis, serasi, dan sebagai pusat kehidupan. la telah menjadikannya baik, merusak setelah
diperbaiki jauh lebih buruk daripada merusaknya sebelum diperbaiki atau pada saat dia buruk.

Rasullullah saw. pada ayat di atas sangat jelas mengapresiasi terhadap kelestarian
lingkungan, pembuangan limbah, dan limbah kimia merupakan salah satu hal yang dilaknat
Allah Swt. karena dapat menyebabkan ekosistem di darat dan di laut menjadi tidak seimbang.
Sintesis senyawa kompleks basa Schiff secara konvensial dapat meningkatkan limbah bahan
kimia yang berbahaya dan dapat menyebabkan ekosistem menjadi tidak seimbang, sehingga

dewasa ini diperlukan metode yang dapat mengurangi penggunaan limbah kimia, salah
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satunya melalui metode green chemistry menggunakan pelarut air. Menurut Bhandari dan Raj
(2017), metode green chemistry menggunakan pelarut air merupakan metode sintesis bahan
kimia yang memiliki peran penting dalam pencegahan polusi, hal tersebut dikarenakan sedikit
penggunaan pelarut yang berbahaya dan agen pemisah sehingga tidak menimbulkan racun

bagi kesehatan manusia dan lingkungan hidup.
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31 Waktu dan Tempat Pelaksanaan

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Oktober 2024-Februari 2025 di Laboratorium
organik, Program Studi Kimia, Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.
Karakterisasi UV-Vis dilakukan di Laboratorium Instrumen, Program Studi Kimia UIN Maulana
Malik Ibrahim Malang. Karakterisasi FTIR dan GC-MS dilakukan di Laboratorium Kimia
Universitas Gadjah Mada, Yogyakarta.

3.2  Alat dan Bahan
3.21 Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah kaca arloji, beaker glass 50 mL, labu
ukur 50 mL, tabung reaksi, pipet ukur 10 mL, pipet tetes, pipa kapiler, spatula, batang
pengaduk, bola hisap, botol semprot, desikator, neraca analitik, mortar dan alu, cawan
porselen, termometer, Melting Point Apparatus (MPA), FTIR SHIMADZU, GC-MS QP2010S-
SHIMADZU, UV-Vis Varian Carry50.

3.2.2 Bahan
Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah o-vanilin, p-toluidina, garam logam
CuCl,.2H,0, NaOH 2M, KBr, klorofom, etanol pa, akuades, alumunium foil, larutan DPPH,

asam askorbat, alumunium foil.

3.3 Rancangan Penelitian

Penelitian ini dilakukan melalui pengujian eksperimental di laboratorium secara
kualitatif dan kuantitatif menggunakan analisis Rancangan Acak Lengkap (RAL). Penelitian
secara kualitatif dimulai dengan sintesis senyawa basa Schiff menggunakan metode
penggerusan. Kemudian dilanjutkan dengan identifikasi menggunakan Melting Point
Apparatus (MPA) untuk melihat titik lelehnya, serta dikarakterisasi menggunakan FTIR dan
GCMS. Selanjutnya, sintesis senyawa kompleks basa Schiff menggunakan metode
penggerusan yang dilakukan pengulangan secara 3 kali, dilanjutkan dengan identifikasi
menggunakan Melting Point Apparatus (MPA) untuk melihat titik lelehnya, serta dikarakterisasi
menggunakan UV-Vis, FTIR, dan metode Job's dengan menggunakan variasi volume logam
dan ligan. Sedangkan penelitian secara kuantitatif dilakukan dengan penentuan perhitungan
%rendemen hasil produk sintesis dan perhitungan aktivitas antioksidan. Selanjutnya, diuji
aktivitas antioksidan senyawa kompleks basa Schiff menggunakan metode DPPH dengan
variasi konsentrasi senyawa kompleks basa Schiff 12,5; 25; 50; 100; 200; dan 500 ppm,

kemudian dianalisis nilai ECsp.

17
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3.4 Tahapan Penelitian
Sintesis senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metil}fenol dari reaktan o-vanilin
dan p-toluidina menggunakan metode penggerusan.

2. Uji sifat fisik senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metilffenol, berupa
pengamatan bentuk, warna, dan titik leleh menggunakan MPA.

3. Uji sifat kimia senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metillfenol berupa kelarutan
dengan akuades dan NaOH 2M.

4. Karakterisasi senyawa basa Schiff 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metillffenol menggunakan
FTIR dan GC-MS.

5. Sintesis senyawa kompleks dari Cu (ll) dengan ligan 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metiljfenol
menggunakan metode penggerusan.

6. Uiji sifat fisik senyawa kompleks basa Schiff-Cu (ll), berupa pengamatan bentuk, warna,
dan titik leleh menggunakan MPA.

7. Karakterisasi senyawa kompleks basa Schiff-Cu (Il) menggunakan UV-Vis, FTIR, dan
metode Job's.

8. Uji Antioksidan senyawa kompleks basa Schiff menggunakan metode DPPH.

3.5 Prosedur Penelitian
3.5.1 Sintesis Ligan 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metillfenol Menggunakan Metode
Penggerusan
o-Vanilin sebanyak 0,02 mol (3,0737 g) dan p-toluidina 0,02 mol (2,168 g) digerus
selama 30 menit menggunakan mortar dan alu pada suhu ruang. Produk sintesis yang
terbentuk dikeringkan dalam desikator sampai massanya konstan dan dihitung rendemen
produk menggunakan Persamaan 3.1. Selanjutnya, produk hasil sintesis diamati sifat fisiknya

berupa bentuk dan warna.

M di leh
% Rendemen = ——Y—E8ZFP22F2 » 100% (3.1)
MassateoFitis oA AT IR

3.5.2 Uiji Titik Leleh Senyawa Basa Schiff menggunakan MPA

Produk sintesis di uji titik leleh menggunakan Melting Point Apparatus (MPA). Produk
sintesis dimasukkan dalam pipa kapiler, kemudian dipasangkan pipa kapiler dan termometer
dalam alat MPA. Selanjutnya alat MPA dinyalakan dan diatur suhu kenaikannya sampai 20 °C
per menit. Setelah mencapai 60% dari suhu titik leleh teori, maka diturunkan suhunya menjadi
10 °C per menit. Jika suhu kurang darui 15 °C dari suhu leleh teori maka suhu diatur menjadi
sebesar 1 °C per menit. Perlakuan titik leleh produk sintesis dibuat dengan sistem range di
mana titik bawah terukur sejak sampel pertama kali melelh dan titik atas terukur ketika sampel

meleleh sempurna.
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3.5.3 Uiji Sifat Kimia Basa Schiff dengan Akuades dan Larutan NaOH 2M

Senyawa basa Schiff sebanyak 0,003 gram dilarutkan dalam 2 tabung reaksi yang
berbeda. Selajutnya, tabung reaksi pertama ditambahkan 2 mL akuades dan tabung reaksi
kedua ditambahkan 2 mL NaOH 2M. Campuran dalam masing-masing tabung reaksi dikocok

dan amati perubahan yang terjadi.

3.5.4 Karakterisasi Senyawa Basa Schiff menggunakan FTIR

Identifikasi gugus fungsi senyawa produk diidentifikasi dengan spektrofotometer FTIR
SHIMADZU. Produk sintesis dicampur dengan KBr (2:98) lalu digerus dalam mortar agate
sampai homogen. Selanjutnya campuran ditekan sampai terbentuk pelet, lalu pelet diletakkan
pada cell holder dalam instrumen FTIR dan dibuat spektrum IR pada rentang bilangan
gelombang 4000-400 cm™.

3.5.5 Karakterisasi Produk Sintesis menggunakan GC-MS
Senyawa basa Schiff 1 yL yang telah dilarutkan dengan pelarut kloroform dengan

konsentrasi 30.000 ppm diinjeksikan menggunakan syringe ke dalam spektrofotometer GC-
MS QP2010S SHIMADZU dengan kondisi operasional sebagai berikut:

Jenis kolom : Agilent DB-5MS Ul

Panjang kolom : 30 meter

Detektor : Gain Mode

Oven : Terprogram 70 °C (5 menit)-300 °C (19 menit)
Temperatur Injektor :300°C

Tekanan gas : 30 kPa

Kecepatan aliran gas : 0,5 mL/menit (konstan)

Gas pembawa : Helium

Pengionan : Electron Impact (El) 70 eV

3.5.6 Sintesis Senyawa Kompleks Cu (ll) dengan Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-[(p-
tolilimino)metil]fenol menggunakan Metode Penggerusan
Sintesis senyawa kompleks dari ligan 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metillfenol dengan
logam Cu (ll) dilakukan menggunakan perbandingan 2:1. Ligan 2-metoksi-6-[(p-
tolilimino)metillfenol sebanyak 0,48256 g (2 mmol) dan garam CuCl».2H.O sebanyak 0,1722
g (1 mmol) dimasukkan dalam mortar. Kemudian digerus menggunakan alu pada suhu ruang
selama 30 menit. Masing-masing produk hasil sintesis diamati sifat fisiknya berupa bentuk,

warna, serta titik leleh menggunakan MPA.

3.5.7 Karakterisasi Senyawa Kompleks Hasil Sintesis
3.5.7.1 Karakterisasi Senyawa Menggunakan UV-Vis

Uji kualitatif untuk mengetahui panjang gelombang maksimum kompleks basa Schiff-
Cu(ll) dan ligan basa Schiff dilakukan menggunakan spektrofotometer UV-Vis Varian Carry50.
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Produk hasil sintesis serta ligan basa Schiff dilarutkan dalam etanol. Kemudian dimasukkan

ke dalam kuvet dan dianalisis pada rentang panjang gelombang 200-800 nm.

3.5.7.2 Karakterisasi Senyawa menggunakan FTIR

Analisis gugus fungsi kompleks basa Schiff-Cu(ll) dilakukan menggunakan
spektrofotometer FTIR SHIMADZU. Produk hasil sintesis dicampur KBr dengan perbandingan
2:98 dan digerus dalam mortar agate. Kemudian, campuran ditekan dan dibentuk pelet. Pelet
diletakkan dalam cell holder dan dianalisis pada rentang bilangan gelombang 4000-400 cm™.

3.5.7.3 Penentuan Jumlah Mol Ligan dan Logam Menggunakan Metode Job’s

Uji kuantitatif dilakukan untuk menentukan perbandingan mol ligan dan logam dalam
senyawa kompleks menggunakan metode Job's dengan memvariasikan volume logam dan
ligan pada konsentrasi yang sama. Larutan induk logam 0,001 M dibuat dengan menimbang
0,01722 g CuCl..2H;0 dan dilarutkan dalam etanol hingga mencapai tanda batas pada labu
ukur 100 mL. Selanjutnya larutan induk ligan 0,001 M dibuat dengan menimbang 0,024128 g
2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metillfenol dan dilarutkan dalam etanol hingga mencapai tanda
batas pada labu ukur 100 mL. Masing-masing larutan induk dimasukkan dalam tabung reaksi
sesuai variasi volume pada Tabel 3.1. Kemudian dibuat larutan logam dan ligan sebagai faktor
koreksi pada Tabel 3.2. Tabung 2-6 di vortex selama 2 menit. Kemudian masing-masing
larutan dalam tabung reaksi diuji menggunakan spektrofotometer UV-Vis Varian Carry 50 pada
Amaks senyawa kompleks. Hasil analisa dibuat kurva dan garis singgung antara fraksi mol

ligan terhadap absorbansi terkoreksi.

Tabel 3. 1 Variasi volume logam dan ligan

Tabung CuCl.2H,0 (mL) 0,001M C1sH1sNO; (mL) 0,001M

1 10 0
2 9 1

3 7 3
4 5 5
5 3 7
6 1 9
7 0 10
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Tabel 3. 2 Variasi volume pelarut dengan ligan dan logam

Tabung CuCl2.2H:0 Etanol Tabung CisH1sNO- Etanol
1 10 mL omL 1 0mL 10 mL
2 9 mL 1 mL 2 1mL 9mL
3 7mL 3mL 3 3mL 7 mL
4 5mL 5mL 4 5mL 5mL
5 3mL 7 mL 5 7 mL 3 mL
6 1mL 9mL 6 9mL 1mL
7 0OmL 10 mL 7 10 mL 0 mL

3.5.8 Uji Antoksidan Senyawa Kompleks Basa Schiff

Larutan kontrol O ppm dibuat dengan cara dimasukkan etanol p.a sebanyak 3 mL ke
dalam tabung reaksi berskala 5 mL, kemudian ditambahkan larutan DPPH 0,2 mM sebanyak
1 mL. Tabung reaksi ditutup menggunakan alumunium foil, kemudian di inkubasi pada suhu
37 °C selama 30 menit. Selanjutnya, diukur absorbansi DPPH menggunakan spektrofotometer
UV-Vis pada Amaks yang telah diketahui.

Senyawa produk sintesis kompleks basa Schiff dibuat larutan stok 500 ppm dengan
cara ditimbang 12,5 mg senyawa produk dan dilarutkan dalam pelarut etanol p.a sebanyak 25
mL. Kemudian larutan sampel dibuat variasi konsentrasi yaitu 12,5, 25, 50, 100, 200, dan 500
ppm. Setelah itu, disiapkan 6 tabung reaksi berskala 5 mL dan dimasukkan 3 mL larutan
sampel dengan konsentrasi berbea pada masing-masing tabung reaksi, kemudian
ditambahkan larutan DPPH 0,2 mM sebanyak 1 mL. Tabung reaksi ditutup menggunakan
alumunium foil kemudian diinkubasi pada suhu 37 °C selama 30 menit. Larutan sampel diukur
absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada Amaks yang telah diketahui.
Selanjutnya, data absorbansi yang diperoleh dari tiap konsentrasi dihitung nilai persen (%)

aktivitas antioksidan dengan Persamaan 3.3

absorbansi kontrol-absorbansi DPPH sisa

% Aktivitas Antioksidan =

x 100% (3.2)

Absorbansi kontrol 0 7 77 mmmmmmememmesseemeeeen

3.6  Analisis Data

Data hasil penelitian dijelaskan secara deskriptif melalui tabel, grafik, gambar, dan lain-
lain. Adapun penjelasannya sebagai berikut: Sintesis senyawa kompleks dilihat dari karakter
produk yang diperoleh, yang di mana karakter ligan dan garam logam berbeda. Hasil produk
sintesis yang diperoleh dilakukan karakterisasi GCMS yang didapatkan data berupa data
kromatogram dan spektra MS, senyawa target memiliki ion molekuler yang m/z nya setara
dengan berat molekul senyawa basa Schiff, karakterisasi FTIR yang didapatkan data berupa
spektra IR, jika terjadi perubahan bilangan gelombang antara senyawa kompleks dan ligan
maka sudah terbentuk senyawa kompleks, dan karakterisasi UV-Vis akan didapatkan spektra

UV, jika terjadi perubahan panjang gelombang maksimum antara ligan dan senyawa kompleks
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maka sudah terbentuk senyawa kompleks. Karakterisasi lebih lanjut dilakukan uji kuantitatif
menggunakan metode Job’s akan didapatkan data berupa perbandingan mol ligan dan logam
pada senyawa kompleks. Nilai aktivitas antioksidan dengan pengaruh konsentrasi senyawa
kompleks basa Schiff dianalisis menggunakan persamaan nonlinier pada program Graphad
Prism 7 sehingga menghasilkan nilai ECso.



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Sintesis Ligan 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol

Ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol merupakan hasil sintesis dari o-
vanilin dan p-toluidina. p-Toluidina merupakan senyawa amina primer yang memiliki gugus
amina (NH.), sedangkan o-vanilin merupakan senyawa aldehida dengan gugus C=0. Reaksi
antara senyawa o-vanilin dan p-toluidina akan menghasilkan suatu senyawa baru yang
mempunyai gugus C=N (imina) sebagai ciri khas terbentuknya basa Schiff (Ahmad, dkk.,
2020). Sintesis ligan 2-metoksi-6((p-tolilimino)metil)fenol dilakukan menggunakan metode
penggerusan. Proses penggerusan dilakukan dalam suhu ruang dalam waktu 30 menit,
sehingga sedikit energi yang dibutuhkan. Metode penggerusan melibatkan proses terjadinya
konversi energi mekanik menjadi energi panas akibat gesekan sehingga menyebabkan
terjadinya proses tumbukan antar molekul.

Mekanisme reaksi pembentukan ligan 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol terdiri dari
dua tahapan reaksi. Pertama, pasangan elektron bebas nitrogen (-NHz) pada senyawa p-
toluidina yang bertindak sebagai nukleofil menyerang atom karbon C (C=0) pada senyawa o-
vanilin. Tahapan berikutnya, atom oksigen menerima transfer proton dari atom nitrogen
membentuk senyawa intermediet karbinolamin yang netral dan melepas molekul air secara
spontan. Ligan 2-metoksi-6((p-tolilimino)metil)fenol merupakan senyawa aromatik yang
sangat stabil, sehingga intermediet karbinolamin mudah melepaskan molekul air (H20) (Surur,
2019). Dugaan mekanisme pembentukan ligan basa  Schiff 2-metoksi-6-

((p=tolilimino)metil)fenol ditunjukkan pada Gambar 4.1

o-Vanilin p-Toluidina

H

6 e

2-metoksi-6(p-tolilimino)metillfenol

Gambar 4.1 Mekanisme reaksi pembentukan ligan 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol

23
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Produk hasil sintesis dikarakterisasi secara fisik yang meliputi wujud, warna,
rendemen, dan titik lelehnya. Hasil pengamatan sifat fisik ligan 2-metoksi-6-((p-
tolilimino)metil)fenol ditunjukkan pada Tabel 4.1

Tabel 4. 1 Sifat Fisik Produk Sintesis

Pengamatan o-Vanilin p-Toluidina Produk Sintesis
Wujud Kristal (Padatan) Kristal (Padatan) Serbuk (Padatan)
Warna Kuning pucat Putih Jingga

Massa (gram) 3,0737 2,1868 4,749

Rendemen (%) - - 98,41
Titik Leleh (°C) 44 52 442 94-96

Keterangan: a= Nadhiroh, 2020

Berdasarkan Tabel 4.1 warna produk sintesis berbeda dengan reaktannya. Senyawa
hasil sintesis berbentuk padatan (serbuk) berwarna jingga sedangkan pada o-vanilin berwarna
kuning pucat dan p-toluidina berwarna putih. Hal tersebut sesuai dengan hasil penelitian
Nadhiroh (2020) yang menyatakan bahwa ligan 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol berwujud
padatan dan memiliki warna jingga. Kemudian berdasarkan hasil uji titik leleh, senyawa produk
sintesis memiliki titik leleh yang lebih tinggi yaitu 94-96 °C dibandingkan dengan reaktannya
o-vanilin sebesar 44,5 °C dan p-toluidina sebesar 44 °C. Hasil ini sesuai dengan penelitian
yang dilakukan oleh Nadhiroh (2020), yang melaporkan bahwa ligan 2-metoksi-6-((p-
tolilimino)metil)fenol memiliki titik leleh sebesar 95-97 °C. Kemiripan titik leleh antara produk
sintesis dalam penelitian ini dengan hasil penelitian sebelumnya mendukung asumsi bahwa
senyawa yang terbentuk merupakan ligan 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol. Perbedaan
tersebut dikarenakan ukuran molekul senyawa hasil sintesis lebih besar daripada molekul
reaktannya. Senyawa hasil sintesis yang didapat memiliki rendemen sebesar 98,41%.
Berdasarkan pengamatan sifat fisik tersebut, dapat disimpulkan bahwa senyawa hasil sintesis
merupakan senyawa yang berbeda dengan reaktannya dan diduga ligan basa Schiff 2-

metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol telah terbentuk.

4.2  Uiji Sifat Kimia Produk dengan Larutan NaOH 2M

Uji sifat kimia merupakan uji yang bertujuan untuk mengetahui bahwa senyawa ligan
basa Schiff 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol mengandung gugus fenolat. Uji ini
berdasarkan teori asam basa Brownsted-Lowry dengan teori transfer proton. Senyawa ligan
basa Schiff 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol bersifat asam karena memiliki gugus fenol
yang bertindak sebagai pendonor proton yang didonorkan pada NaOH yang bersifat sebagai

akseptor proton. Reaksi asam basa ini menyebabkan ion H* dapat digantikan oleh ion Na* dari
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NaOH akan berubah menjadi garam natrium fenolat. Adanya pembentukan garam ini
menjadikan senyawa tersebut larut sempurna dalam air karena adanya interaksi elektrostatik.
Adapun persamaan reaksi yang terjadi ditunjukkan pada Gambar 4.2.

vl
.BH + O Na

Gambar 4. 2 Reaksi produk sintesis dengan NaOH

Berdasarkan hasil uji sifat kimia yang ditunjukkan pada Gambar 4.3, produk sintesis
tidak larut dalam akuades dan larut sempurna dalam NaOH 2M. Produk sintesis tidak larut
dalam akuades ditunjukkan dengan hasil larutan berwarna bening dan terdapat endapan.
Sedangkan produk sintesis larut sempurna dalam NaOH 2M dengan hasil larutan berwarna
kuning yang mengindikasikan terbentuknya garam dari basa Schiff dan tidak terdapat
endapan. Hal ini membuktikan bahwa terdapat gugus fenolat pada produk sintesis, sehingga
mengindikasikan ligan 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol telah terbentuk.

Gambar 4.3 Hasil Uji Sifat Kimia Produk Sintesis

4.3  Karakterisasi Senyawa Menggunakan FTIR

Karakterisasi menggunakan FTIR bertujuan untuk mengetahui keberadaan gugus
fungsional dari produk sintesis melalui interpretasi spektra yang diperoleh. Pembacaan
spektra telah dilakukan pada bilangan gelombang 4000-400 cm™, karena pada daerah
tersebut merupakan daerah sering kali terjadi serapan vibrasi gugus fungsi.

Pada Gambar 4.4 ditampilkan spektra FTIR yang menggambarkan pita serapan
spesifik dengan intensitas yang bervariasi, menunjukkan perubahan struktur kimia selama
proses sintesis. Salah satu ciri utama yang terlihat adalah munculnya pita serapan khas gugus
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imina (C=N) pada bilangan gelombang 1620 cm™ dengan serapan yang tajam dan kuat.
Kemunculan pita ini menandakan terbentuknya ikatan imina, yang merupakan ciri khas

senyawa basa Schiff hasil reaksi antara o-vanilin dan p-toluidina.

— o-\anilin

— p-1 oluidina

— Senyawa basa Schiff Nadhirch, 2020)
= | igan basa Schiff produk sintesis

% Transmittan

3

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Bilangan Gelombang (cm™)

Gambar 4. 4 Hasil spektra FTIR reaktan & produk sintesis

Berdasarkan Gambar 4.4, Spektra FTIR menunjukkan hilangnya pita serapan karbonil
(C=0) aldehida pada 1642 cm™ serta serapan C-H aldehida pada 2800-2900 cm™, yang
menandakan bahwa gugus karbonil telah bereaksi dengan amina primer dari p-toluidina dalam
proses pembentukan basa Schiff. Selain itu, serapan khas N-H amina primer dari p-toluidina
yang sebelumnya muncul pada 3417 cm™ dan 3334 cm™ juga tidak lagi terdeteksi dalam
spektrum produk, mengkonfirmasi bahwa gugus amina primer telah bereaksi sepenuhnya
dengan gugus karbonil aldehida dari o-vanilin untuk membentuk ikatan imina. Dengan
demikian, perubahan spektra FTIR ini menunjukkan bahwa reaksi antara o-vanilin dan p-
toluidina telah berlangsung dengan baik dan menghasilkan senyawa 2-metoksi-6-((p-
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tolilimino)metil)fenol. Interpretasi lebih lanjut mengenai gugus fungsi dalam sintesis produk

dapat dilihat pada Tabel 4.2 sebagai konfirmasi tambahan terhadap keberhasilan sintesis.

Tabel 4. 2 Hasil interpretasi spektra FTIR produk sintesis
Gugus Fungsi Bilangan Gelombang (cm™) Literatur (cm™)

Produk Sintesis Karakterisasi oleh
Nadhiroh (2020)

-OH stretch 3448 3483 3580-3200°
C-H stretch 2924 2923 3000-2840°
Csp?*-H simetrik 2839 2839 2836-2857°
Overtone ~1951-1681 ~1950-1680 2000-16502
C=N stretch 1620 1617 1645-16052
C=C fenil 1512 1508 1580-1500%
O-Csp? 1465 1467 1470-14352
C-O fenol 1257 1259 1260-1000°
C-N 1195 1195 1280-1180°
C-O-C stretch asimetri 1080 1078 1150-1085°
C-C-0 1195 1195 1198-1176°

O-H out plane bending 779-732 733-763 769-650°

Keterangan: a= Socrates, 2001 b= Silverstain dkk., 2005

4.4  Karakterisasi Senyawa Menggunakan GC-MS

Karakterisasi produk sintesis dengan menggunakan GC-MS berfungsi untuk
mengetahui jumlah senyawa dan berat molekul senyawa dalam produk. Jumlah senyawa
dilihat dari banyaknya puncak GC, sedangkan berat molekul dilihat dari nilai m/z ion
molekulnya pada spektra massa. Struktur senyawa dapat ditentukan berdasarkan pola
fragmentasi dari spektra massa yang dihasilkan. Hasil kromatogram senyawa basa Schiff
ditunjukkan pada Gambar 4.5

33,8240

_TIC*1.00

T T T T T T T ¥ T ¥
10.0 20.0 30.0 40.0 50.0 60.0
min

Gambar 4. 5 Hasil Kromatogram Produk
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Berdasarkan Gambar 4.5 dihasilkan satu puncak kromatogram dengan waktu retensi
40,828 menit yang menunjukkan dalam produk sintesis terdapat satu senyawa. Kemudian
Gambar 4.6 menunjukkan spektra massa produk sintesis dengan ion molekuler (m/z) sebesar
241 yang setara dengan berat molekul ligan 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol). Sehingga,
hasil analisis GCMS menunjukkan bahwa produk sintesis murni dengan persen kemurnian
sebesar 100% yang mengindikasikan bahwa produk sintesis telah terbentuk (Nadhiroh.,
2020).
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Gambar 4. 6 Spektra massa senyawa produk sintesis

Berdasarkan spektra massa pada Gambar 4.6 adanya puncak base peak pada m/z
107, puncak tersebut disebut sebagai base peak karena memiliki puncak dengan kelimpahan
tertinggi, dan merupakan karbokation sekunder yang terkonjugasi dengan ikatan rangkap
sehingga kestabilannya tinggi. Base peak pada senyawa ini tidak sama dengan ion
molekulernya karena kecenderungan gugus —OH pada posisi ortho terhadap gugus imina
mendorong struktur dari ion molekuler untuk membentuk gugus keto. Kecenderungan suatu
senyawa membentuk gugus keto daripada enol menyebabkan base peak bukan merupakan
ion molekulernya (Salman, 1998). Struktur resonansi dari fragmen m/z 107 ditunjukkan pada
Gambar 4.7

HsC

Gambar 4. 7 Struktur resonansi dari fragmen base peak (m/z 107)
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Gambar 4. 8 Pola fragmentasi senyawa 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol

Sintesis Senyawa Kompleks Cu(ll) dengan Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-((p-
tolilimino)metil)fenol
Sintesis senyawa kompleks basa Schiff dari logam Cu(ll) dengan ligan basa Schiff 2-

metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol dilakukan menggunakan metode penggerusan yang

termasuk dalam aspek green synthesis, beberapa diantaranya ramah lingkungan, efisiensi

energi, mudah dilakukan, dan penggunaan bahan kimia yang aman dengan lama

penggerusan 30 menit. Metode penggerusan melibatkan proses terjadinya konversi energi

mekanik menjadi energi panas akibat adanya tumbukan antar molekul ligan dengan logam,

sehingga keduanya akan bereaksi dan membentuk senyawa kompleks. Hasil produk sintesis

ditunjukkan pada Gambar 4.9 serta pengamatan fisik ditunjukkan pada Tabel 4.3
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Tabel 4. 3 Hasil pengamatan sifat fisik reaktan dan produk sintesis

Pengamatan R1 Rz P4 P2 Ps
Wujud Serbuk Serbuk Serbuk Serbuk Serbuk
(padatan) (padatan) (padatan) (padatan) (padatan)
Warna Jingga Hijau Coklat Coklat Coklat
kebiruan kehitaman kehitaman kehitaman
Massa (gram) 0,4825 0,1722 0,5641 0,5757 0,5929
Titik leleh (°C) 94-96 100 158-160 150-154 158-160
Keterangan:
R4 : Ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol
R : Garam logam CuCl;.2H.0
P4 : Produk sintesis ulangan 1
P : Produk sintesis ulangan 2
Ps : Produk sintesis ulangan 3

(a) (b)
Gambar 4.9 Hasil produk sintesis (a) Ulangan 1 (b) Ulangan 2 (c) Ulangan 3

Berdasarkan hasil yang ditunjukkan pada Tabel 4.3 dapat diketahui bahwa produk hasil
sintesis yang terbentuk berwujud padatan dan berwarna coklat kehitaman, hal ini berbeda
dengan warna ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol yaitu jingga serta garam
logam CuCl,.2H20 yaitu hijau kebiruan. Selanjutnya pengamatan titik leleh produk sintesis
pada produk ulangan 1; ulangan 2; dan ulangan 3 masing masing-masing menunjukkan range
158-160 °C; 150-154 °C; dan 158-160 °C, hal ini berbeda dengan titik leleh ligan dan garam
logam. Ligan basa Schiff 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol memilik range titik leleh sebesar
94-96 °C sedangkan garam logam CuCl;.2H-O memiliki titik leleh pada 100 °C. Adanya
perbedaan warna dan titik leleh antara produk dan reaktan, mengindikasikan bahwa senyawa
kompleks basa Schiff-Cu(ll) telah terbentuk.

4.6 Karakterisasi Senyawa Kompleks Hasil Sintesis
4.6.1 Karaterisasi Senyawa menggunakan UV-Vis

Karakterisasi produk sintesis menggunakan UV-Vis secara kualitatif bertujuan untuk
mengetahui perbedaan panjang gelombang maksimum antara ligan dan senyawa kompleks.
Masing-masing produk sintesis ulangan 1; 2; dan 3 serta ligan basa Schiff dilarutkan ke dalam
etanol dan di analisa menggunakan UV-Vis pada panjang gelombang 200-800 nm. Hasil
karakterisasi UV-Vis ditunjukkan pada Gambar 4.10 dan dirangkum dalam Tabel 4.4
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—— Ligan basa Schiff

—— Kompleks basa Schiff ulangan 1
—— Kompleks basa Schiff ulangan 2
—— Kompleka basa Schiff ulangan 3
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Gambar 4. 10 Hasil karakterisasi UV-Vis produk sintesis

Tabel 4. 4 Hasil interpretasi spektra UV-Vis produk sintesis

Senyawa Amaks (nm)
L n-m* d-d
Ligan basa Schiff 279 319 -

228

Kompleks basa 228 300 630
Schiff ulangan 1 201

Kompleks basa 229 301 629
Schiff ulangan 2 202

Kompleks basa 229 300 629
Schiff ulangan 3 204

Berdasarkan Tabel 4.4, ligan basa Schiff menunjukkan serapan panjang gelombang
pada 228 nm, 279 nm, dan 319 nm. Serapan pada 228 nm dan 279 nm menunjukkan adanya
transisi m = 1 dari kromofor C=C cincin aromatik, hal ini sesuai dengan penelitian Sobola,
dkk., (2014) yang telah menguji panjang gelombang maksimum basa Schiff menghasilkan
panjang gelombang maksimum 229-211 nm, dan 292-268 nm yang menunjukkan transisi dari
m = m*. Sedangkan pada panjang gelombang 319 nm menunjukkan adanya transisi n 2> m*
dari kromofor C=N pada gugus azometin (Sobola, dkk., 2014). Selanjutnya, senyawa
kompleks basa Schiff Cu(ll) ulangan 1 menunjukkan serapan pada panjang gelombang 201
nm dan 228 nm merupakan transisi ™ = 1%, panjang gelombang 300 nm merupakan transisi
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n = 1, dan panjang gelombang 630 nm merupakan transisi d = d. Kompleks basa Schiff
Cu(ll) ulangan 2 menunjukkan serapan pada panjang gelombang 202 nm dan 229 nm
merupakan transisi T = 1, panjang gelombang 301 nm merupakan transisi n = 1, dan
panjang gelombang 629 nm merupakan transisi d 2 d. Kompleks basa Schiff Cu(ll) ulangan
3 menunjukkan serapan pada panjang gelombang 204 nm dan 229 nm merupakan transisi 1
- 1%, panjang gelombang 300 nm merupakan transisi n = 1, dan panjang gelombang 629
nm merupakan transisi d = d. Pada transisi d =d, elektron teriksitasi dari orbital d yang satu
ke orbital d yang lain, yaitu dari orbital tzq ke orbital eq.

Hasil analisa UV-Vis juga menunjukkan adanya pergeseran panjang gelombang dari
ligan menjadi senyawa kompleks ke arah hipsokromik atau ke arah panjang gelombang yang
lebih pendek. Hal ini menunjukkan adanya koordinasi antara atom nitrogen ke logam Cu
(Wang, dkk., 2009). Adanya pergeseran panjang gelombang maksimum dari ligan menjadi
senyawa kompleks, serta munculnya serapan di daerah visibel merupakan indikasi awal
terbentuknya senyawa kompleks. Hal ini dibuktikan oleh penelitian Dinesh Karthik, dkk., (2021)
yang menunjukkan munculnya serapan baru di daerah visibel pada panjang gelombang 611
nm dan 624 nm pada senyawa kompleks yang mengindikasikan terbentuknya senyawa
kompleks. Pernyataan ini diperkuat dengan karakterisasi selanjutnya yaitu karakterisasi
menggunakan FTIR dan pengujian metode Job's.

4.6.2 Karakterisasi Senyawa menggunakan FTIR

Karakterisasi menggunakan FTIR bertujuan untuk mengetahui pergeseran bilangan
gelombang dari basa Schiff menjadi senyawa kompleks, dan dapat memperkirakan gugus
atom dari ligan yang terkoordinasi pada atom pusat. Sehingga dapat membantu memberikan
informasi dalam memperkirakan struktur molekul, khususnya ikatan yang terjadi antara logam
dan ligan yaitu gugus fungsi pada bilangan gelombang 4000-400 cm™. Perbandingan
spektrum FTIR ligan dan kompleks ditunjukkan pada Gambar 4.11.

Pada Gambar 4.11 ditunjukkan bahwa adanya pergeseran bilangan gelombang dari
ligan 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol menjadi senyawa kompleks. Pergeseran bilangan
gelombang ditunjukkan dari adanya serapan khas pada senyawa kompleks. Menurut Liu, dkk.,
(2006) pergeseran pita serapan dari ligan menjadi senyawa kompleks dapat terjadi ke arah
bilangan gelombang yang lebih tinggi atau ke arah bilangan gelombang yang lebih rendah
akibat pembentukan koordinasi antara ligan basa Schiff dengan ion logam, seperti yang

dirangkum pada Tabel 4.5.
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Hasil spektra FTIR produk sintesis

Gugus fungsi Bilangan Gelombang (cm™) Referensi
Ligan basa Schiff Senyawa Kompleks

O-H strech 3448 3456 3580-3480°

C=N 1620 1643 1645-1605%

C-O strech fenol 1257 1242 1260-1180?

C-N 1195 1188 1280-1180*

C-O-C strech asymetry 1080 1080 1150-1085°
Cu-N - 439 443°¢
Cu-O - 532 5344

Keterangan:

a = Socrates, 2001
b = Silevrstain dkk., 2005

c= Dinesh Kartik dkk., 2021

d= Gomathi dkk., 2014
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Berdasarkan Tabel 4.5, ditunjukkan bahwa terdapat serapan baru yang muncul pada
senyawa kompleks yang berada pada bilangan gelombang 439 cm™, serapan tersebut diamati
sebagai vibrasi ikatan logam dan ligan. Hal ini sesuai dengan penelitian Dinesh kartik dkk.,
(2021) bahwa serapan baru senyawa kompleks yang menunjukkan ikatan logam dan ligan
(Cu-N) muncul pada bilangan gelombang 443 cm™. Pernyataan ini didukung oleh adanya
pergeseran bilangan gelombang pada gugus imina (C=N) dari ligan basa Schiff menjadi
senyawa kompleks yang berada pada bilangan gelombang 1620 cm™ menjadi 1643 cm™, hal
ini sesuai dengan penelitian Yu dkk., (2009) yang mana gugus C=N pada basa Schiff
mengalami pergeseran bilangan gelombang ke arah yang lebih besar dari 1614 cm™ menjadi
1638 cm™. Perubahan bilangan gelombang juga terjadi pada Gugus C-N yang mana ligan
basa Schiff berada pada bilangan gelombang 1195 c¢cm™, sedangkan senyawa kompleks
berada pada bilangan gelombang 1188 cm™. Menurut penelitian Farda (2016) pergeseran
bilangan gelombang tersebut menunjukkan bahwa ikatan C-N semakin lemah dikarenakan
elektron bebas pada atom nitrogen berkoordinasi dan terdorong ke arah Cu(ll) atau terjadi
akibat munculnya ikatan baru pada ligan dengan ion logam Cu(ll).

Munculnya serapan baru pada bilangan gelombang 532 cm™ dengan intensitas rendah
juga menunjukkan bahwa terdapat ikatan antara logam dan ligan yaitu ikatan Cu-O. Hal ini
sesuai dengan penelitian Gomathi, dkk., (2014) yang menunjukkan bahwa ikatan Cu-O muncul
pada bilangan gelombang 534 cm'. Pernyataan ini didukung oleh adanya pergeseran gugus
O-H dari ligan menjadi senyawa kompleks pada bilangan gelombang 3448 cm™ menjadi 3456
cm™ yang menunjukkan koordinasi atom oksigen hidroksil fenolik dengan atom pusat Cu(ll).
Yu dkk., (2009) menyatakan bahwa pergeseran bilangan gelombang pada gugus O-H
menunjukkan adanya koordinasi atom oksigen dengan ion logam. Gugus O-H fenol tetap
muncul pada spektra FTIR senyawa kompleks dikarenakan atom hidrogen tidak
terdeprotonasi. Dugaan ini diperkuat dengan hasil penelitian dari Jahan (2019) yang
menunjukkan bahwa ion logam tetap berkoordinasi dengan atom oksigen pada gugus fenol,
meskipun atom hidrogen tidak terdeprotonasi.

Pergeseran vibrasi regangan C-O fenol dari ligan menjadi senyawa kompleks pada
bilangan gelombang 1257 cm™ menjadi 1242 cm™ juga membuktikan adanya ikatan Cu-O
pada senyawa kompleks. Hal ini sesuai dengan penelitian Yu dkk., (2009) yang menunjukkan
bahwa gugus C-O bergeser dari ligan menjadi senyawa kompleks pada bilangan gelombang
1257 cm™ menjadi 1237 cm™. Sehingga dapat disimpulkan bahwa ligan basa Schiff
mengkhelat secara bidentat yaitu melalui atom nitrogen pada gugus imia dan atom oksigen

pada gugus fenol. Hal ini membuktikan bahwa senyawa kompleks telah terbentuk.

4.6.3 Penentuan Jumlah Mol Ligan dan Logam menggunakan Metode Job’s
Uji secara kuantitatif menggunakan variasi kontinyu dilakukan dengan memvariasikan

rasio logam dan ligan pada konsentrasi yang sama. Metode variasi kontinyu adalah metode
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yang mudah dan umum untuk menentukan perbandingan mol logam dan ligan pada produk
sintesis. Metode variasi kontinyu atau dikenal dengan Job’s plot, ditemukan oleh Paul Job
pada tahun 1982. Pada metode ini, total konsentrasi molar ligan dan garam logam dibuat
konstan, tetapi fraksi molnya bervariasi. Parameter terukur yang sebanding dengan
pembentukan kompleks diplot terhadap fraksi mol dari kedua komponen tersebut (Huang,
1982). Hasil dari variasi kontinyu yang telah dilakukan ditunjukkan pada Gambar 4.12.

Job's Plot

ey
o

Akoreksi
S = N W R DN 0 WD

0 0,050,10,150,20,250,30,350,40,450,50,550,60,650,70,750,80,850,90,95
Fraksi mol ligan

Gambar 4. 12 Hasil analisis dengan metode Job's

Gambar 4.12 menunjukkan absorbansi terkoreksi yang diplotkan dengan fraksi dari
ligan basa Schiff. Garis singgung yang dibuat di sebelah kanan dan kiri puncak bertujuan untuk
mendapatkan titik perpotongan dari kedua garis singgung tersebut. Titik perpotongan yang
dihasilkan menandakan fraksi mol saat kompleks Cu(ll)-ligan 2-metoksi-6-((p-
tolilimino)metil)fenol terbentuk. Nilai titik potong fraksi mol ligan adalah 0,66. Titik potong yang
diperoleh dihitung fraksi mol logam berdasarkan Lampiran 3. Hasil perhitungan menunjukkan
bahwa perbandingan mol Cu(ll) dan ligan 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol adalah 1:2,
yang menjelaskan bahwa satu mol logam Cu(ll) dapat berikatan dengan dua mol ligan 2-

metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol.

4.7  Uji Aktivitas Antioksidan Produk Sintesis
4.7.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum

Penentuan panjang gelombang maksimum dilakukan dengan mengukur serapan
larutan 2,2-difenil-1-pikrilhidrazil (DPPH) pada konsentrasi 0,2 mM menggunakan
spektrofotometer UV-Vis dalam rentang panjang gelombang 400-600 nm. Warna ungu pada
larutan DPPH disebabkan oleh adanya delokalisasi elektron dalam struktur radikal DPPH,

yang menghasilkan serapan karakteristik dalam spektrum UV-Vis.
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Penentuan panjang gelombang maksimum bertujuan untuk mengetahui panjang
gelombang di mana DPPH menunjukkan penyerapan tertinggi, sehingga dapat digunakan
sebagai dasar dalam pengukuran aktivitas antioksidan. Hasil pengukuran menunjukkan
bahwa panjang gelombang maksimum larutan DPPH berada pada 517 nm, yang ditunjukkan
oleh puncak serapan tertinggi dalam spektrum UV-Vis pada Gambar 4.13.
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Gambar 4. 13 Hasil pengukuran panjang gelombang maksimum DPPH

4.7.2 Pengukuran Aktivitas Antioksidan Senyawa Kompleks Basa Schiff

Aktivitas antioksidan senyawa kompleks basa Schiff diuji menggunakan metode DPPH
(2,2-difenil-1-pikrilhidrazil) dengan panjang gelombang maksimum (Amaks) 517 nm. Metode
ini didasarkan pada prinsip bahwa radikal bebas DPPH dapat mengalami reduksi oleh
senyawa yang memiliki sifat antioksidan melalui mekanisme donor elektron atau transfer
radikal hidrogen. DPPH dalam keadaan oksidasi memiliki struktur resonansi yang
menyebabkan larutan berwarna ungu, sedangkan setelah mengalami reduksi menjadi bentuk
non-radikal (DPPH-H), larutan berubah warna menjadi kuning sebagai akibat dari perubahan
sifat elektronik molekulnya. Interaksi antara senyawa antioksidan dan DPPH dapat
dikarakterisasi melalui perubahan nilai serapan yang diukur menggunakan spektrofotometer
UV-Vis. Penurunan serapan pada panjang gelombang 517 nm menunjukkan bahwa semakin
banyak radikal bebas DPPH yang mengalami reduksi menjadi bentuk non-radikal. Hal ini
menunjukkan efektivitas antioksidan dalam menetralisir radikal bebas. Reaksi ini dapat
berlangsung melalui dua mekanisme utama, yaitu single electron transfer (SET) yang dimana
senyawa kompleks mendonorkan elektron ke DPPH menyebabkan reduksi DPPH menjadi
bentuk non radikal (DPPH"), atau Hydrogen Atom Transfer (HAT), dimana senyawa kompleks
mendonorkan atom hidrogen untuk menstabilkan radikal bebas DPPH.

Secara visual, aktivitas antioksidan dapat diamati berdasarkan perubahan warna
larutan dari ungu menjadi kuning. Warna ungu pada larutan DPPH menandakan adanya
radikal bebas dalam jumlah tinggi, sedangkan perubahan warna menjadi kuning menunjukkan
bahwa DPPH telah mengalami reduksi. Oleh karena itu, semakin tinggi intensitas warna
kuning yang terbentuk, semakin besar pula kemampuan antioksidan dalam mereduksi DPPH.
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Parameter yang digunakan untuk mengetahui adanya aktivitas antioksidan suatu
sampel dengan uji DPPH adalah nilai ECsp dan persen aktivitas antioksidan. Nilai ECso
menunjukkan konsentrasi lalrutan uji yang dapat mereduksi radikal DPPH sebanyak 50%.
Menurut Molyneux (2004), menyatakan bahwa salah satu parameter untuk interpretasi hasil
uji aktivitas antioksidan menggunakan metode DPPH adalah efficient concentration atau nilai
ECso.

Uji aktivitas antioksidan pada sampel membutuhkan larutan kontrol sebagai bagian
dalam penentuan persen aktivitas antioksidan. Absorbansi larutan kontrol hasil analisis
menggunakan spektrofotometer UV-Vis digunakan sebagai absorbansi larutan radikal DPPH
sebelum penambahan sampel, dilambangkan dengan Ao. Hal ini digunakan untuk mengetahui
banyaknya radikal DPPH yang tereduksi menjadi DPPH-H oleh sampel. Sedangkan untuk
absorbansi larutan DPPH dengan penambahan sampel dilambangkan dengan Ac. Hal ini
didasarkan pada rumus penentuan persen aktivitas antioksidan. Uji aktvitas antioksidan
senyawa kompleks basa Schiff menggunakan variasi konsentrasi 12,5; 25; 50; 100; 200; dan
500 ppm. Sedangkan untuk variasi konsentrasi asam askorbat yang digunakan yaitu 1,25; 2,5;
5; 10; 20; dan 30 ppm. Persen aktivitas antioksidan yang diperoleh ditunjukkan pada Tabel
4.6.

Tabel 4. 6 Persen aktivitas antioksidan senyawa kompleks basa Schiff dan pembanding
Konsentrasi Aktivitas Konsentrasi Aktivitas Konsentrasi Aktivitas

Kompleks Antioksidan Senyawa  Antioksidan Asam Antioksidan
basa Schiff (%) basa Schiff (%)? Askorbat (%)
(ppm) (ppm)* (ppm)
12,5 6,50 5 2,98 1,25 9,90
25 46,35 10 4,29 25 11,63
50 58.35 15 6,51 5 43,23
100 59,57 20 .37 10 84,69
200 71,60 25 10,53 20 95,22
500 75,38 30 13,69 30 95,76
Keterangan:

a= Nadhiroh, (2020)

Berdasarkan Tabel 4.6, persen aktivitas antioksidan berbanding lurus dengan kenaikan
konsentrasi sampel. Semakin tinggi konsentrasi sampel, nilai persen aktivitas antioksidan juga
semakin meningkat. Persen aktivitas antioksidan yang diperoleh digunakan untuk menentukan
nilai ECso. Nilai ECsp diperoleh dari pengolahan data antara log konsentrasi dan % aktivitas
antioksidan menggunakan regresi non linier (Regression for analyzing doserespon data)

software GraphPad Prism 8.
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Tabel 4. 7 Nilai ECso senyawa kompleks basa Schiff dan pembanding

Sampel Nilai ECso (ppm)
Senyawa kompleks basa Schiff 53,61
Senyawa basa Schiff 167,2
Asam Askorbat 5,43

Tabel 4.7 menunjukkan nilai ECsp senyawa kompleks basa Schiff dengan
pembandingnya berupa ligan basa Schiff dan asam askorbat. Berdasarkan hasil tersebut
menunjukkan nilai ECsq hasil uji secara berturut-turut sebesar 53,61; 167,2; dan 5,43 ppm.
Asam askorbat memiliki nilai ECsp paling rendah, hal ini menunjukkan kemampuan asam
askorbat dalam mereduksi radikal DPPH sangat kuat. Sedangkan nuntuk senyawa kompleks
basa Schiff dan ligan basa Schiff memiliki nilai ECso yang lebih tinggi dibandingkan dengan
asam askorbat dengan ECsp sebesar 53,61 dan 167,2 ppm. Keduanya tergolong lebih lemah
dalam mereduksi radikal DPPH, jika dibandingkan dengan asam askorbat. Namun tetap
memiliki potensi sebagai antioksidan yang dapat meredam radikal DPPH, dibuktikan dengan
persen aktivitas antioksidan yang semakin meningkat dengan meningkatnya konsentrasi.

Hasil analisis aktivitas antioksidan senyawa kompleks basa Schiff diperoleh nilai ECsg
sebesar 53,61 ppm. Hal ini menunjukkan bahwa senyawa kompleks basa Schiff memiliki
aktivitas antioksidan yang lebih tinggi dibandingkan ligan basa Schiff, namun lebih rendah dari
asam askorbat. Nilai ECsp senyawa kompleks basa Schiff menunjukkan bahwa senyawa ini
tergolong dalam antioksidan dengan potensi yang kuat. Menurut beberapa penelitian,
peningkatan aktivitas antioksidan pada senyawa kompleks ini diduga berasal dari stabilisasi
struktur elektronik ligan setelah berkoordinasi dengan ion logam. Ejidike (2021) menyatakan
bahwa pada senyawa kompleks yang terikat oleh beberapa ligan basa Schiff memiliki
kemampuan untuk menetralkan radikal lebih baik karena H radikal yang didonorkan lebih

banyak dibanding dengan senyawa ligan itu sendiri.

4.8 Pembahasan Hasil Penelitian Prespektif Islam

Senyawa kompleks basa Schiff disintesis dari logam CuCl..2H;0 dan ligan basa Schiff
menggunakan metode penggerusan. Terbentuknya senyawa kompleks basa Schiff tidak lain
sebab kuasa Allah, sedangkan penggerusan adalah salah satu jalan terbentuknya senyawa
tersebut. Sebagai makhluk yang menerima karunia berupa akal dan pikiran, tugas manusia di
bumi adalah sebagai khalifah Allah SWT. Khalifah yang memiliki peran dalam melestarikan
alam, serta memenfaatkan dengan sebaik-baiknya serta wajib ikut andil dalam menjaga
lingkungan sekitar dalam konteks apapun. Allah SWT berfirman dalam surah Al-Ahzab ayat
T2
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“Sesungguhnya Kami telah mengemukakakan amanat kepada langit, bumi dan gunung-
gunung, maka semuanya enggan untuk memikul amanat ini dan mereka khawatir akan
mengkhianatinya, dan dipikullah amanat itu oleh manusia. Sesungguhnya manusia itu amat

zalin dan amat bodoh”.

Kata (ardhana) berasal dari kata (aradha) yang mempunyai arti memaparkan sesuatu
terhadap pihak lain agar pihak tersebut dapat menolaknya, sehingga penawaran tersebut tidak
bersifat memaksa. Sedangkan kata al-amanah menurut Ibn ‘Asyur dalam arti hakiki yaitu
menyerahkan sesuatu kepada seseorang (manusia) agar dipelihara dan dilaksanakan sebaik
mungkin sehingga bentuk kesia-siaan terhadap amanat tersebut harus dihindari, baik kesia-
siaan terhadap amanat tersebut harus dihindari, baik kesia-siaan secara sengaja ataupun
karena lengah dan lupa (Shihab, 2002). Oleh karena itu, sebagai hambaNya yang
dipercayakan amanat untuk mengelola sumber daya alam oleh Allah SWT, manusia harus
melestarikan lingkungan baik dari pencemaran maupun kerusakan lingkungan. Pelestarian
lingkungan salah satunya yang dapat dilaukan dengan cara mensintesis senyawa
menggunakan metode penggerusan atau biasa yang disebut dengan green chemistry.

Allah mencipatakan segala sesuatu tidak dengan sia-sia, semua diciptakan dengan
manfaat masing-masing. Salah satu bentuk ciptaan Allah adalah senyawa kompleks basa
Schiff yang memiliki berbagai manfaat. Dalam penelitian ini senyawa kompleks basa Schiff
diuji untuk mengetahui potensinya sebagai antioksidan. hasil ini dapat diuji lanjut untuk
dikembangkan menjadi senyawa yang dapat diaplikasikan dalam bidang industri maupun
farmakologi. Sintesis dan uji ini adalah salah satu bentuk usaha dalam memikirkan ciptaan
Allah SWT, sebagai makhluk yang diberikan rahmat berupa akal pikiran oleh Allah SWT.
Adapun firman Allah SWT mengenai orang yang berakal, sebagaimana ayat Allah dalam Q.S
Al-Imran: 190-191.
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"Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan silih bergantinya malam dan siang
terdapat tanda-tanda bagi orang-orang yang berakal".
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"(yaitu) orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri atau duduk atau dalam keadaan
berbaring dan mereka memikirkan tentanf penciptaan langit dan bumi (seraya berkata): "Ya
Tuhan kami, tiadalah Engkau mencipatakan ini dengan sia-sia, Maha Suci Engkau, maka
peliharalah kami dari siksa neraka".
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Ayat tersebut menyebutkan bahwa, mereka yang senantiasa mengingat Allah SWT
diwaktu berdiri, duduk, dan berbaring (disetiap hal) dalam setiap langkah kehidupannya adalah
ciri ulul albab. Orang yang berpikir menurut Malik Karim Amrullah (1982) adalah orang yang
tidak pernah lepas dalam mengingat Allah SWT. Disebutkan pula bahwa, hendaknya zikir itu
bertali diantara ingatan dan sebutan. Zikir dan pikir adalah dua hal yang tidak terpisahkan.
Kemudian semua kejadian yang terjadi terpikirkan, sehingga timbul ingatan sebagai
kesimpulan dari berpikir. Semua yang terjadi itu, tidak terjadi dengan sendirinya, melainkan
ada Allah Yang Maha Pencipta yang memiliki kuasa untuk menciptakan. Allah SWT
memberikan karunia berupa akal kepada manusia, dengan akal tersebut dapat dipergunakan
untuk menciptakan ciptaan Allah SWT, menemukan hal dalam bidang teknologi maupun ilmu
pengetahuan. Akal memiliki kebebasan dalam memikirkan fenomena alam, namun terbatas
dalam memikirkan Dzat Allah SWT (Shihab, 2017).

Hasil penelitian yang telah dilakukan uji antioksidan dengan metode DPPH
menunjukkan bahwa senyawa kompleks basa Schiff dengan nilai ECso sebesar 53,61 ppm
yang artinya memiliki potensi sebagai antioksidan yang sangat kuat. Semakin kecil nilai ECsp
suatu senyawa uji, maka menunjukkan semakin tinggi aktivitas antioksidannya (Rahman &
Riyanto, 2005). Hal ini sesuai dengan firman Allah SWT dalam al-Qur'an surat Shad ayat 52
yang menjelaskan segala sesuatu ciptaan Allah SWT pasti ada manfaatnya (hikmah) tidak ada

yang sia-sia.
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"Dan Kami tidak menciptakan langit dan bumi dan apa yang ada antara keduanya tanpa
hikmah. Yang demikian itu adalah anggapan orang-orang kafir, maka celakalah orang-orang
kafir itu karena mereka akan masuk neraka". (QS. Shaad: 27)

Dalam Tafsir Ibnu Katsir menjelaskan ayat ini bahwa Allah SWT memberitakan bahwa
Dia menciptakan segala sesuatu yang ada di muka bumi tidak dengan sia-sia. Akan tetapi Dia
menciptakan makhluk untuk beribadah kepada-Nya dan mengesakan-Nya. Kemudian Dia
menghimpun mereka pada hari kiamat, dimana orang yang taat akan diberikan pahala dan
orang yang kafir akan disiksa. Untuk ini Allah berfirman: wanna khalagnas samaa-a wal ardla
wanna balina Humaa baathilan dzaalika dhanmulladzia kafaru (“Dan Kamu tidak menciptakan
langit dan bumi dan apa yang diantara keduanya tanpa hikmah yang demikian itu adalah
anggapan orang-orang kafir".) yaitu orang-orang yang tidak memandang adanya hari
kebangkitan dan hari kembali, tetapi hanya meyakini adanya ini (dunia) saja. Fwailul lilladziina
kafaru minan naar (“Maka celakalah orang-orang kafir itu karena mereka akan masuk
neraka”.) yaitu celakalah bagi mereka pada hari kembali dan berbangkit mereka sebab api
neraka yang dipersiapkan untuk mereka. Kemudian Allah SWT menjelaskan bahwa dengan
keadilan-Nya dan kebijaksanaan-Nya tidak akan menyamakan antara orang yang beriman

dengan orang-orang yang kafir.
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Hasil penelitian yang menunjukkan bahwa senyawa kompleks basa Schiff memiliki
potensi sebagai antioksidan pasti bisa digunakan dalam memenuhi kebutuhan manusia dalam
bidang kesehatan jika terus dikembangkan. Allah SWT berfirman dalam al-Qur'an surat Al-
Jatsiyah (45) ayat 13:

QD GRS o ad SR A5 Wi A U Sl GRS g

"Dan Dia telah menundukkan untukmu apa yang di langit dan apa yang di bumi semua,
(sebagai rahmat) daripada-Nya. Sesungguhnya pada yang demikian itu benar-benar terdapat
tanda-tanda (kekuasaan Allah) bagi kaum yang berfikir." (QS. Al-Jatsiyah: 13)

Menurut tafsir Ibnu Katsir berkata menundukkan memiliki makna bahwa Allah SWT
telah menciptakan apa yang di langit dan di bumi sehingga dapat digunakan dalam memenuhi
kebutuhan manusia. Selanjutnya terdapat kalimat terakhir yang berartikan manusia
diharapkan melakukan sebuah penelitian baru karena seluruh ciptaan Allah SWT memiliki
manfaat tersendiri. Hal tersebut mendorong manusia untuk mengembangkan berbagai ilmu
pengetahuan isalnya penelitian mengenai macam-macam senyawa baru di bidang kimia.

Dalam pandangan islam, penelitian terhadap senyawa kompleks seperti kompleks
basa Schiff tidak hanya dimaknai sebagai pencapaian ilmiah, tetapi juga sebagai wujud
tanggung jawab manusia sebagai khalifah di muka bumi. Proses sintesis menggunakan
metode penggerusan (green chemistry) menunjukkan komitmen terhadap pelestarian
lingkungan melalui upaya mengurangi limbah kimia berbahaya. Prinsip ini selaras dengan
amanat dalam Al-Qur’an surah Al-Ahzab ayat 72 yang menggambarkan bahwa manusia diberi
tanggung jawab besar untuk menjaga amanah kehidupan dan bumi, tugas yang ditolak oleh
langit, bumi, dan gunung karena beratnya tanggung jawab tersebut.

Penelitian ini juga merefleksikan nilai-nilai tauhid dan tafakkur ilmiah yang mendorong
manusia untuk memahami ciptaan Allah SWT melalui akal dan ilmu pengetahuan. Dalam
surah Al-Jatsiyah ayat 13, Allah menyebutkan bahwa segala sesuatu di langit dan bumi
ditundukkan bagi manusia sebagai rahmat dan ini menjadi dasar ilmiah dan teologis bagi
pengembangan senyawa kimia sebagai solusi kesehatan. Antioksidan yang terbukti mampu
mereduksi radikal bebas dengan nilai ECso yang kompetitif merupakan contoh nyata
bagaimana ilmu pengetahuan dapat memetik manfaat dari ciptaan Allah SWT.

Terakhir, pendekatan ilmiah yang selaras dengan nilai-nilai islam harus mendorong
lahirnya inovasi yang tidak hanya bermanfaat secara fungsional, tetapi juga etis dan ekologis.
Penemuan senyawa kompleks yang berpotensi sebagai antioksidan kuat sejalan dengan
sabda Nabi Muhammad SAW bahwa setiap penyakit pasti memiliki obat, dan tugas peneliti
sedang mencari dan menyelidiki. Pengetahuan ini seharusnya dimaknai sebagai rahmat
sekaligus tanggung jawab untuk terus meneliti, bukan hanya demi kemajuan ilmu
pengetahuan, tetapi demi kemaslahatan umat manusia dan pelestarian lingkungan hidup yang

telah diamanahkan kepada kita semua.



5.1

5.2

BAB V
PENUTUP

Kesimpulan

Kesimpulan yang diperoleh berdasarkan hasil penelitian adalah:
Senyawa kompleks basa Schiff hasil sintesis dari garam logam CuCl..2H.O dan ligan 2-
metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol pada ulangan 1, 2, dan 3 masing-masing memiliki
karakter fisik berwujud serbuk (padatan) berwarna coklat kehitaman dengan titik leleh
sebesar 158-160 °C; 150-154 °C; dan 158-160 °C. Karakterisasi senyawa kompleks pada
ulangan 1, 2, dan 3 menggunakan UV-Vis masing-masing menunjukkan adanya
pergeseran hipsokromik dan munculnya transisi d-d pada panjang gelombang 630 nm;
629 nm; dan 629 nm. Karakterisasi senyawa kompleks Cu(ll)-basa Schiff menunjukkan
adanya pergeseran serapan gugus imina (C=N) dari bilangan gelombang 1620 cm
menjadi 1643 cm™ dengan serapan tajam dan kuat. Serapan lain muncul pada bilangan
gelombang 439 cm™ dan 534 cm™ yaitu serapan dari gugus fungsi Cu-N dan Cu-O. Uji
kuantitatif menggunakan metode Job’s menghasilkan perbandingan mol logam dan ligan
pada senyawa kompleks yaitu 1:2.
Senyawa kompleks Cu(ll)-basa Schiff memiliki aktivitas antioksidan yang kuat terhadap
radikal DPPH dengan nilai ECsp sebesar 53,61 ppm.

Saran
Sintesis ligan basa Schiff dan kompleksnya dengan ligan Cu(ll) menggunakan mortar

agate. Karakterisasi senyawa kompleks menggunakan XRD kristal tunggal untuk mengetahui

struktur kompleks yang terbentuk, TGA-DTA untuk mengetahui dekomposisi massa sampel.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Rancangan Penelitian

Sintesis ligan basa Schiff dari reaktan

o-vanilin dan p-toluidina

Uji fisik ligan basa Schiff berupa
pengamatan bentuk, warna, dan titik

leleh

Uji kelarutan ligan basa Schiff
mengqunakan NaOH 2M dan Akuades

Karakterisasi  ligan basa  Schiff
menggunakan FTIR dan GC-MS

Sintesis ligan basa Schiff dengan

garam logam CuCl,.2H20

Uji fisik senyawa kompleks basa Schiff

meliputi bentuk, warna, dan titik leleh

Karakterisasi senyawa kompleks basa
Schiff menggunakan UV-Vis, FTIR, dan

metode Job

Uji aktivitas antioksidan senyawa
kompleks basa Schiff menggunakan
metode DPPH
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Lampiran 2. Diagram Alir
L.2.1 Sintesis ligan basa Schiff dari o-vanilin dan p-toluidina

o-vanilin

- ditimbang o-vanilin sebanyak 3,0737 g

- dimasukkan ke dalam mortar

- dimasukkan 2.1868 g p-toluidina

- digerus pada suhu ruang selama 30 menit

- dikeringkan dalam desikator sampai massanya konstan
- dihitung persen rendemen produk

- diamati sifat fisik berupa bentuk dan warna

Hasil

L.2.2 Uiji titik leleh produk basa Schiff menggunakan Melting Point Apparatus (MPA)

Produk Sintesis

- dimasukkan sedikit produk basa ke dalam pipa kapiler.

- dipasangkan pipa kapiler dan termometer dalam alat MPA.

- dinyalakan alat dan diatur suhu kenaikan hingga 20 °C per menit.

- diturunkan suhu menjadi 10 °C per menit.

- diatur kenaikan suhu hingga 1 °C per menit, jika suhu kurang dari 15 °C dari
suhu leleh sampel.

- diamati proses pelelehan produk sintesis hingga berubah menjadi cair.

Hasil

L.2.3 Uiji sifat kimia produk basa Schiff dengan larutan akuades dan NaOH 2M

Produk Sintesis

- dimasukkan ke dalam 2 tabung reaksi yang berbeda.

- ditambahkan 2 mL akuades pada satu tabung reaksi.

- ditambahkan 2 mL NaOH 2M pada satu tabung reaksi yang berbeda.
- dikocok.

- diamati perubahan yang terjadi.

Hasil
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L.2.4 Karakterisasi senyawa basa Schiff menggunakan FTIR

Produk Sintesis

digerus menggunakan mortar agate.

dicampur dengan gerusan pellet KBr dengan perbandingan 2:98.

diletakkan campuran pada cell holder.

diletakkan berkas sinar inframerah pada rentang bilangan gelombang 4000-
400 cm™.

diamati hasil spektra dan di analisa.

Hasil

L.2.5 Karakterisasi senyawa basa Schiff menggunakan GC-MS

Produk Sintesis

- dilarutkan dengan kloroform
- diinjeksikan menggunakan syringe ke dalam tempat GC-MS.
Jenis kolom :Rtx 5
Panjang kolom : 30 meter
Detektor : Gain Mode
Oven : Terprogram 70 °C (5 menit)-300 °C (19 menit)
Temperatur injektor : 300 °C
Tekanan gas : 30 kPa
Kecepatan aliran gas : 0,5 mL/menit (konstan)
Gas pembawa : Helium
Pengionan : Electron Impact (El) 70 eV
Hasil

L.2.6 Sintesis Senyawa Kompleks Cu (ll) dengan Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-[(p-

tolilimino)metiljfenol.

Ligan 2-[(4-metoksifenilimino)metil)-6-metoksifenol dan garam CuCl..2H-0

ditimbang ligan basa Schiff sebanyak 0,48256 g dan garam CuCl..2H;0
sebanyak 0,1722 g

dimasukkan dalam mortar

digerus pada suhu ruang selama 30 menit

dihitung rendemen produk sintesis

diamati sifat fisik berupa bentuk, warna, dan titik leleh menggunakan MPA

Hasil
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L.2.7 Karakterisasi Senyawa Kompleks

L.2.7.1 Karakterisasi Senyawa Menggunakan UV-Vis

Produk hasil sintesis senyawa kompleks basa Schiff-Cu (I)

dilarutkan produk hasil sintesis serta ligan basa Schiff dalam etanol
dimasukkan ke dalam kuvet

dianalisis pada rentang panjang gelombang 200-800 nm

Hasil

L.2.7.2Karakterisasi Senyawa Menggunakan FTIR

Produk hasil sintesis senyawa kompleks basa Schiff-Cu (ll)

dicampur produk hasil sintesis dengan KBr pada perbandingan 2:98
digerus menggunakan mortar agate

ditekan campuran dan dibentuk pelet

diletakkan pelet dalam cell holder pada instrumen FTIR

dianalisis pada rentang bilangan gelombang 4000-400 cm!

Hasil

L.2.7.3Penentuan Jumlah Mol Ligan dan Logam Menggunakan Metode Job’s

CuCl2.2H20 dan ligan basa Schiff

ditimbang 0,01722 g CuCl2.2H;0 dan 0,24128 g ligan basa Schiff

dilarutkan masing-masing kedlam etanol hingga mencapai tanda batas pada
labu ukur 100 mL

dimasukkan larutan induk dalam tabung reaksi sesuai variasi volume pada
Tabel 3.1 dan Tabel 3.2

divortex tabung 2-6 selama 2 menit

diuji larutan dalam tabung reaksi menggunakan UV-Vis pada Amaxs S€ENyawa

kompleks

Hasil




55

L.2. Uiji Aktivitas Antioksidan Produk Sintesis Kompleks menggunakan Metode DPPH

L.2.8.1 Penentuan Panjang Gelombang Maksimum

Etanol

dimasukkan 3 mL ke dalam tabung reaksi

ditambahkan larutan DPPH 0,2 mM sebanyak 1 mL

dicari nilai Amaks larutan DPPH dengan spektrofotometer UV-Vis

dicatat hasil pengukuran Amaks larutan DPPH untuk digunakan pada tahap

selanjutnya

Hasil

L.2.8.2 Pembuatan Larutan Kontrol

Etanol

dimasukkan 3 mL ke dalam tabung reaksi
ditambahkan larutan DPPH 0,2 mM sebanyak 1 mL
ditutup tabung reaksi dengan alumunium foil
diinkubasi dalam ruang gelap selama 30 menit

diukur absorbansi DPPH menggunakan spektrofotometer UV-Vis

Hasil

L.2.8.3 Pengujian Aktivitas Antioksidan Senyawa Kompleks Basa Schiff

Larutan stok kompleks basa Schiff 50 ppm

dibuat variasi konsentrasi yaitu 12,5; 25; 50; 100; 200; dan 500 ppm

disiapkan 6 tabung reaksi

dimasukkan pada masing-masing tabung reaksi 3 mL dengan konsentrasi yang
berbeda

ditambahkan larutan DPPH 0,2 mM sebanyak 1 mL

ditutup tabung reaksi dengan alumunium foil

diinkubasi dalam ruangan gelap selama 30 menit

diukur absorbansi DPPH menggunakan spektrofotometer UV-Vis

dihitung nilai persen (%) aktivitas antioksidan dengan persamaan 3.3

dianalisis data untuk mencari nilai ECso

Hasil
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Lampiran 3. Perhitungan

L.3.1 Penentuan Massa o-Vanilin (99%) 0,02 mol yang Digunakan

Rumus molekul senyawa = CgHg03

BM senyawa = 152,15 g/mol

Mol senyawa = 0,02 mol

Massa yang digunakan = mol x BM
= 0,02 mol x 152,15 g/mol
=3,043 g

Massa yang ditimbang

99g _ massayangdibutuhkan

100g ~ massayang ditimbang
9g 3,043g
100g ~ massayang ditimbang

_100gx3,043g
- 99 g

=3,0737 g

Massa yang ditimbang

L.3.2 Penentuan Massa p-Toluidina (98%) 0,02 Mol yang Digunakan

Rumus molekul senyawa = C7HgN

BM senyawa = 107,1564 g/mol

Mol senyawa = 0,02 mol

Massa yang digunakan = mol x BM
= 0,02 mol x 107,1564 g/mol
=2,1431¢g

Massa yang ditimbang

98 g __ massayangdibutuhkan

100g ~ massa yang ditimbang
98g _ 2,1431g
100g ~ massayang ditimbang

Ty 100 g x2,1431
Massa yang ditimbang = %

=2,1868 g
L.3.3 Perhitungan Stoikiometeri Massa 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metil]fenol

Reaksi:
CsHgOs (1) + C7HoN (2) > CisH1sNO2 (3) + H20

Reaksi Senyawa (1) + Senyawa (2) = Senyawa (3)
Mula-mula 0,02 mol 0,02 mol -
Bereaksi 0,02 mol 0,02 mol 0,02 mol
Sisa - - - 0,02 mol
Rumus molekul senyawa = CisH1sNO2

BM senyawa = 241,28 g/mol



Mol senyawa = 0,02 mol

Massa senyawa = mol x BM
= 0,02 mol x 241,28 g/mol
=4,8256 g

L.3.4 Penentuan % Rendemen 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metil]fenol

L.3.5

L.3.6

Massa produk eksperimen =.4749¢g

Massa produk teoritis 4,8256 g

Il

massa produk eksperimen

(")
7 Rendemen massa produk teoritis

_ 4749g
T a8256¢

X 100%

= 98%

Pembuatan Larutan NaOH 2M
Berat molekul =40 g/mol
Molaritas =2M

Volume =20mL

massa 1000
M = X

Mr volume
massa 1000
Mr 20 mL

2M=

2M= Massa x 50

40 g/mol

2 M x40 g/mol
50

Massa=1,6g¢

Massa =

Penentuan Massa CuCl..2H.0 yang Digunakan

Rumus molekul senyawa = CuCl22H.0

BM senyawa =170,49 g/mol

Mol senyawa = 0,001 mol

Massa yang digunakan = mol x BM
= 0,001 mol x 170,49 g/mol
=0,17049 g

Massa yang ditimbang

99g _ massayangdibutuhkan

100g massa yang ditimbang
G9g - 0,17049 g

100 g massa yang ditimbang
_ 100gx0,17049 g
- 99 g

=0,1722 g

Massa yang ditimbang

x 100 %
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L.3.7 Penentuan Massa Ligan 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metillfenol yang Digunakan

Rumus molekul senyawa = C15HisNO2
BM senyawa = 241,28 g/mol
Mol senyawa = 0,002 mol
Massa yang digunakan = mol x BM

= 0,002 mol x 241,28 g/mol
=0,48256 g

L.3.8 Perhitungan Stoikiometri Massa Senyawa Kompleks

Reaksi:
CuCl;.2H:0 (1) + 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metillfenol (2) = [Cu(L)].4H20 (3) + 2HCI +
H20
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
Setimbang - - 0,001 mol

L.3.9 Metode Job’s
L.3.9.1 Pembuatan Larutan Induk

e Konsentrasi 0,001 M

M:% — n=MxV

=0,001 M x 100 mL

= 0,1 mmol
= 0,0001 mol
¢ Penentuan massa CuCl..2H20 yang digunakan
Rumus molekul senyawa = CuCl2.2H20
BM senyawa = 170,49 g/mol
Mol senyawa = 0,0001 mol
Massa yang digunakan = mol x BM
= 0,0001 mol x 170,49 g/mol
=0,017049 g

Massa yang ditimbang

99 g _ massayangdibutuhkan

100g ~ massayang ditimbang
9g 0,017049 g
100g ~ massayang ditimbang
vy 100 g x0,017049
Massa yang ditimbang - %

=0,01722 g



* Penentuan massa ligan 2-metoksi-6-[(p-tolilimino)metil]fenol yang digunakan

Rumus molekul senyawa = CysH1sNO:

BM senyawa = 241,28 g/mol

Mol senyawa = 0,0001 mol

Massa yang digunakan = mol x BM
= 0,0001 mol x 241,28 g/mol
=0,024128 g

L.3.9.2 Perhitungan Fraksi Mol Ligan (X.)

Vligan xM ligan

XL

= ( Vligan x M ligan)+(V logam x M logam)
Tabung reaksi 1

X, = 0 mL x0,001
L= {0mL x 0,001 M)+( 10 mL x0,001 M)

=0

Tabung reaksi 2

1 mL x0,001

Xu

= (1mL x 0,001 M)+( 9 mL x0,001 M)
=0,1
Tabung reaksi 3

3 mL x0,001

Xu

(3 mL x 0,001 M)+( 7 mL x0,001 M)

=03
Tabung reaksi 4

5 mL x0,001

Xu

T (5mL x 0,001 M)+( 5 mL x0,001 M)
=06

L.3.9.3 Perhitungan Aw..

Awm:L = Absorbansi logam + Absorbansi ligan

Tabung 1
AmiL= 2,3926 +-0,0159
=2,3767
Tabung 2
AmsL= 2,1466 + 1,2367
= 3,3833

Tabung reaksi 5

_ 7 mL x0,001
~ (7mL x 0,001 M)+( 3 mL x0,001 M)

X

=0,7
Tabung reaksi 6

_ 9 mL x0,001
~ (9mL x 0,001 M)+( 1 mL x0,001 M)

XL

=0,9
Tabung reaksi 7

X = 10 mL x0,001
L = (10 mL x 0,001 M)+( 9 mL x0,001 M)

=1
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Tabung 3
AmsL=1,5902 + 3,5108
=5,101
Tabung 4
Aps=1,1256 + 3,7082
=4,8338

Tabung 5
A= 0,6293 + 3,9294
= 4,6587
Tabung 6
AwmsL = 0,1539 + 3,831
= 3,9849

L.3.9.4 Perhitungan Aioreksi
Axoreksi = Aterukur — (1-XL).AmsL
Tabung reaksi 1
Axoreksi = 2,6248 — (1-0). 2,3767
=0,2481
Tabung reaksi 2
Axoreksi = 3,4136 — (1-0,1). 3,833
= 0,36863
Tabung reaksi 3
Axoreksi= 4,2399 — (1-0,3). 5,101
= 0,6692
Tabung reaksi 4
Axoreksi= 8,142 — (1-0,5). 4,8338
=5,7251
Tabung reaksi 5
Axoreksi= 10,0000 — (1-0,7). 4,5587
= 8,63239
Tabung reaksi 6
Axoreksi= 6,3166 — (1-0,9). 3,9849
= 5,9181
Tabung reaksi 7
Axoreksi= 7,9625 — (1-1). 3,797
=7,9625

Tabung 7
Am:L=-0,0178 + 3,8148
= 3,797
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L.3.9.5 Data Hasil
Tabung CuCl..2H,0 C15sH1sNO2 Absorbansi X ligan

reaksi (mL) 0,001M  (mL) 0,001M (nm) (XL)
1 10 0 2,6248 0
2 9 1 3,833 0,1
3 7 3 5,101 0,3
4 5 5 4,8338 0,5
5 3 7 4,5587 0,7
6 1 9 3,9849 0,9
7 0 10 3,797 1

AkoreksFAterukur o (1 'xL)-AM+L

X ligan A logam A ligan AmsL Aterukur Acoreksi
(M) (L)
0,1 2,1466 1,2367 3,833 3,4136 0,36863
0,3 1,5902 3,5108 5,101 4,2399 0,6692
0,5 1,1256 4,2399 4,8338 8,142 5,7251
0,7 0,06293 8,142 4,5587 10,000 8,63239
0,9 0,1539 3,831 3,9849 3,9849 5,91811

L.3.9.6 Perhitungan Perbandingan Mol Logam dan Ligan Berdasarkan Titik Potong pada
Senyawa Kompleks

1. Persamaan perhitungan fraksi mol ligan : 13:

(a = perpotongan garis singgung) (Gladys, 2013)
2. Pada Gambar 4.12 grafik metode Job’s, didapatkan perpotongan garis singgung 0,66

sehingga dari persamaan diatas dimasukkan 0,66 menjadi;

ﬁ = 13‘325 = 2, sehingga ligan yang terikat pada ion logam adalah 2 mol.

L.3.10 Uji Antioksidan
L.3.10.1 Pembuatan Larutan DPPH 0,2 mM

Rumus molekul senyawa = C1gH12NsOe
BM senyawa = 349,32 g/mol
Volume larutan =25mL
Mol senyawa = konsentrasi x volume
=0,2mMx 25 mL
= 0,005 mmol
Massa senyawa = mol x BM

= 0,005 mmol x 349,32 mg/mmol
=1,972 mg
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L.3.10.2 Pembuatan Larutan Stok Kompleks Basa Schiff
500 ppm sebanyak 25 mL

ppm =mg/L
mg =ppm x L
=500 ppm x 0,025 L
=12,5mg

¢ Pembuatan Larutan Sampel 12,5 ppm
M; x Vi =Mz x V>
500 ppm x V1 =12,5ppm x 10 mL
V1 = IZ,SSleJUmp:;O mL
V4 =0,25 mL

¢ Pembuatan Larutan Sampel 25 ppm
M x V4 =Mz x Vs
500 ppm x V1 =25 ppm x 10 mL
v -
V4 =0,5mL

¢ Pembuatan Larutan Sampel 50 ppm
M; x Vi =Mz x V>
500 ppm x V1= 50 ppm x 10 mL
v - oo,
V4 =1mL

¢ Pembuatan Larutan Sampel 100 ppm
M; x V4 =M:xV;
500 ppm x V4 =100 ppm x 10 mL
V4 =2mL

e« Pembuatan Larutan Sampel 200 ppm
M; x V4 =M:xV;
500 ppm x V1= 200 ppm x V>
v =
V4 =4mL

L.3.10.3 Pembuatan Larutan Stok Ligan Basa Schiff (Nadhiroh, 2020)
50 ppm sebanyak 50 mL
ppm =mg/L
mg =ppmxL



=50 ppm x 0,05 L

=2,5mg
Pembuatan Larutan Sampel 5 ppm
M x V4 =Mz x V2
5 ppm x 10 mL =50 ppm x V2
v - oo
V> =1mL
Pembuatan Larutan Sampel 10 ppm
M1 x V4 =Mz x V2
10 ppm x 10 mL =50 ppm x V>
v - topmston.
V> =2mL
Pembuatan Larutan Sampel 15 ppm
M; x V4 =Mz x Vs
15ppmx10mL =50 ppm x V>
v - o
Vs =3 mL
Pembuatan Larutan Sampel 20 ppm
M; x V4 =Mz x Vs
20 ppmx10mL =50 ppm x V>
v - o
V> =4 mL
Pembuatan Larutan Sampel 25 ppm
M x Vi =Mz x Vs

25ppmx10mL =50 ppm x V>

_ 25ppmx10mL
Va2 i =5mlL

Pembuatan Larutan Sampel 30 ppm

M; x V4 =MzxV:

30ppmx10mL =50 ppm x V>

V 30 ppm x10 mL 6 mL
2 — T — —

50 ppm

L.3.10.4 Pembuatan Larutan Stok Asam Askorbat

30 ppm sebanyak 20 mL
Ppm =mg/L
Mg =ppm x L
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=30 ppm x 0,020 L
= 0,6 mg

Pembuatan Larutan Sampel 1,25 ppm

M; x V4 =My xVz

30 ppm x V1 =1,25 ppm x 10 mL

V2 =R

Va =0,42 mL

Pembuatan Larutan Sampel 2,5 ppm

M; x V4 =M2xVz

30 ppm x V1 =25 ppmx 10 mL

Vz = B

V2 =0,83 mL

Pembuatan Larutan Sampel 5 ppm

M; x V4 =My xVz

30 ppm x V1 =5ppmx 10 mL

V2 = W

V> =1,7mL

Pembuatan Larutan Sampel 10 ppm

M x V4 =Mz xV;

30 ppm x V1 =10 ppm x 10 mL

V2 =

Vs =3,3mL

Pembuatan Larutan Sampel 20 ppm

M x V4 =Mz xV;

30 ppm x V1 =20 ppm x V>

V2 =R
=10 mL

L.3.10.5 Perhitungan % Aktivitas Antioksidan

Aktivitas Antioksidan (%) =

(Absorbansi Kontrol-Absorbansi DPPH Sisa)

Absorbansi Kontrol

Aktivitas Antioksidan Senyawa Kompleks basa Schiff

Konsentrasi 12,5 pppm

Aktivitas Antioksidan =

(0,3016—0,282)
0,3016

=6,50%

X 100%

x 100 %



Konsentrasi 25 ppm

(0,3029-0,1625)
0,3029

=46,35%

Aktivitas Antioksidan = %X 100%

Konsentrasi 50 ppm

(0,3023-0,1259)
0,3023

= 58,35%

Aktivitas Antioksidan = x 100%

Konsentrasi 100 ppm

Aktivitas Antioksidan = % x 100%

=59,57%

Konsentrasi 200 ppm

(0,3011-0,0855)
0,3011

=71,60%

Aktivitas Antioksidan = x 100%

Konsentrasi 500 ppm

(0,3014-0,0742)
0,3014

Aktivitas Antioksidan = x 100%

= 75.38%

o Aktivitas Antioksidan Ligan basa Schiff (Nadhiroh, 2020)

Konsentrasi 5 ppm

(0,4449-0,43165)

Aktivitas Antioksidan = 4D x 100%
=2,98%
Konsentrasi 10 ppm
- . . _ (0,4454—0,4263)
Aktivitas Antioksidan = S x 100%
=4,29%
Konsentrasi 15 ppm
i : 7 _ (0,4446-0,4156)
Aktivitas Antioksidan = == x 100%
=6,51%
Konsentrasi 20 ppm
Aktivitas Antioksidan = 2222924117+ 1009,
0,4444
=7,37%
Konsentrasi 25 ppm
Aktivitas Antioksidan = (2225703981 o 14004

0,445

65
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=10,40%
Konsentrasi 30 ppm

(0,4438—0,3830)

Aktivitas Antioksidan =
0,4438

x 100%
=13,69%

e Aktivitas Antioksidan Asam Askorbat

Konsentrasi 1,25 ppm

(1,2598-1,1351)
1,2598

Aktivitas Antioksidan = x 100%

=9,9%
Konsentrasi 2,5 ppm

(1,2626—1,1158)
1,2626

Aktivitas Antioksidan = x 100%

=11,63%
Konsentrasi 5 ppm

(1,2629-0,7169)
1,2629

=43,23%

Aktivitas Antioksidan = x 100%

Konsentrasi 10 ppm

(1,2614—0,1931)
1,2614

= 84,69%

Aktivitas Antioksidan = x 100%

Konsentrasi 20 ppm

(1,2636—0,0603)
1,2636

=95,22%

Aktivitas Antioksidan = x 100%

Konsentrasi 30 ppm

(1,263-0,0535)
1,263

= 95.76%

Aktivitas Antioksidan = x 100%
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L.3.10.6 Data Hasil
L.3.10.6.1 Hasil Analisa Potensi Antioksidan Senyawa Kompleks basa Schiff

Konsentrasi (ppm) A1l A2 A3 Rata-Rata
Kontrol 0,3019 0,3012 0,3018 0,3016
12,5 0,2716 0,2806 0,2939 0,2820
Kontrol 0,3032 0,303 0,3025 0,3029
25 0,1589 0,1822 0,1463 0,1625
Kontrol 0,3029 0,3024 0,3017 0,3023
50 0,1232 0,1282 0,1263 0,1259
Kontrol 0,3015 0,3008 0,3021 0,3015
100 0,1221 0,1216 0,1219 0,1219
Kontrol 0,3011 0,3012 0,3011 0,3011
200 0,0879 0,0852 0,0835 0,0855
Kontrol 0,3012 0,3017 0,3012 0,3014
500 0,0759 0,0765 0,0703 0,0742
Konsentrasi (ppm) A Sampel A Kontrol Aktivitas Antioksidan (%)
12,5 0,282 0,3016 6,4987
25 0,1625 0,3029 46,3519
50 0,1259 0,3023 58,3526
100 0,1219 0,3015 59,5688
200 0,0855 0,3011 71,6041
500 0,0742 0,3014 75,3816

e Nilai ECsp dihitung menggunakan aplikasi “GraphPad Prism 8 software” dengan
persamaam regresi non linier “Regresion for Analyzing dose-respon data’.

Perhitungan ECs, Senyawa Kompleks basa Schiff

Konsentrasi (ppm) Log Konsentrasi Aktivitas Antioksidan
(%)
12,5 1,0969 6,50
25 1,3979 46,35
50 1,6990 58,35
100 2,0000 59,57
200 2,3010 71,60

500 2,6990 75,38




68

Sehingga diperoleh nilai ECso:

Comparison of Fits

Null hypothesis
Alternative hypothesis

P value

Conclusion (alpha = 0.05)
Preferred model

F (DFn, DFd)

Different curve for each data set
Best-fit values

Bottom

Top

LogECS50

EC50

Span

95% CI (profile likelihood)
LogEC50

EC50

Goodness of Fit

Degrees of Freedom

R squared

Sum of Squares

Sy.x

Constraints

Bottom

Top

One curve for all data sets
Best-fit values

Bottom

Top

LogECS0

EC50

Span

95% CI (profile likelihood)
LogEC50

EC50

Goodness of Fit
Degrees of Freedom
R squared

Sum of Squares
Sy.x

Constraints

Bottom

Top

LogEC50

Number of points
# of X values
#Y values analyzed

= 0,000
=100,0
1,729
53,61
=100,0

1,416 to 2,047
26,04 to 11,5

5
0,7524
773,9
12,44

Bottom =0
Top =100

= 0,000
=100,0

1,729
53,61
=100,0

1,416 to 2,047
26,04 to 11,5

0,7524
773,9

Bottom = 0
Top =100
LogEC50 is shared

Global (shared)
Can't calculate
Different curve for each data set
One curve for all data sets

Models have the same DF
Different curve for each data set

1,729
53,61

1,416 to 2,047
26,0410 11,5

5
0,7524
773,9
12,44



L.3.10.6.2 Hasil Analisa Potensi Antioksidan Ligan basa Schiff@
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Konsentrasi (ppm) A1 A2 A3 Rata-Rata
Kontrol 0,4342 0,4556 0,4449 0,4449
5 0,4157 0,4476 0,4316 0,43165
Kontrol 0,4342 0,4566 0,4454 0,4454
10 0,4156 0,4370 0,4263 0,4263
Kontrol 0,4342 0,4550 0,4446 0,4446
15 0,3969 0,4344 0,4156 0,41565
Kontrol 0,4335 0,4554 0,4444 0,44445
20 0,3928 0,4306 0,4117 0,4117
Kontrol 0,4335 0,4565 0,4450 0,445
25 0,3743 0,4219 0,3981 0,3981
Kontrol 0,4335 0,4542 0,4438 0,44385
30 0,3501 0,4160 0,3830 0,38305
Keterangan: (a) = (Nadhiroh, 2020)
Konsentrasi (ppm) A Sampel A Kontrol Aktivitas Antioksidan (%)
5 0,43165 0,4449 2,9782
10 0,4263 0,4454 4,2883
15 0,41565 0,4446 6,5115
20 0,4117 0,4445 7,3686
25 0,3981 0,4450 10,5393
30 0,38305 0,0,44385 13,69483

e Nilai ECso dihitung menggunakan aplikasi “GraphPad Prism 8 software” dengan

persamaan regresi non linier “Regresion for Analyzing dose-respon data”.

Perhitungan ECs, Ligan basa Schiff

Konsentrasi (ppm)

Log Konsentrasi

Aktivitas Antioksidan

(%)
5 0,6990 2,98
10 1,0000 4,29
15 1,1761 6,51
20 1,301 7,37
25 1,3979 10,54
30 1,4771 14,70
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Sehingga diperoleh nilai ECso

Comparison of Fits

Null hypothesis
Alternative hypothesis

P value

Conclusion (alpha = 0.05)
Preferred model

F (DFn, DFd)

Different curve for each data set
Best-fit values

LogEC50

HillSlope

EC50

95% CI (profile likelihood)
LogEC50

HillSlope

EC50

Goodness of Fit

Degrees of Freedom

R squared

Sum of Squares

Sy.x

One curve for all data sets
Best-fit values

LogECS50

HillSlope

EC50

95% CI (profile likelihood)
LogEC50

HillSlope

EC50

Goodness of Fit

Degrees of Freedom

R squared

Sum of Squares

Sy.x

Constraints

LogEC50

HillSlope

Number of points
# of X values
#Y values analyzed

2,223
1,112
167,2

1,95510 2,714
0,7196 to 1,627
90,08 to 518,2

4
0,9586

3,286
0,9064

2,223
1,112
167,2

1,95510 2,714
0,7196 to 1,627
90,08 to 518,2

0,9586
3,286

LogECS50 is shared
HillSlope is shared

Global (shared)
Can't calculate
Different curve for each data set
One curve for all data sets

Models have the same DF
Different curve for each data set

2,223
1,112
167,2

1,955 10 2,714
0,7196 to 1,627
90,08 to 518,2

4
0,9586

3,286
0,9064



L.3.10.6.3 Analisa Potensi Antioksidan Asam Askorbat
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Konsentrasi (ppm) Absorbansi Absorbansi Aktivitas Antioksidan
Sampel Kontrol (%)
1,25 1.1351 1,2598 9,8984
25 1,1158 1,2626 11,6268
5 0,7169 1,2629 43,2338
10 0,1931 1,2614 84,6916
20 0,0603 1,2636 95,2279
30 0,0535 1,263 95,7641

e Nilai ECsp dihitung menggunakan aplikasi “GraphPad Prism 8 software” dengan

persamaan regresi non linier “Regresion for Analyzing dose-respon data”.

Perhitungan ECs, Ligan basa Schiff

Konsentrasi (ppm)

Log Konsentrasi

Aktivitas Antioksidan

(%)
1,25 0,0969 2,90
25 0,3979 11,63
5 0,6990 43,23

10 1,0000 84,69

20 1,3010 95,22

30 1,4771 95,76
Sehingga diperoleh nilai ECsq

Global (shared)

Comparison of Fits Can't calculate
Null hypothesis 2 parameters different for each data set
Alternative hypothesis 2 parameters same for all data sets
P value
Conclusion (alpha = 0.05) Models have the same DF
Preferred model 2 parameters different for each data set
F (DFn, DFd)
2 parameters different for each data set
Best-fit values
Bottom = 0,000
Top =100,0
LogECS50 0,7353
HillSlope 2,476
EC50 5,436
Span =100,0
95% CI (profile likelihood)
LogECS0 0,6674 to 0,8021
HillSlope 1,757 to 3,858
EC50 4,650 to 6,340

Goodness of Fit
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Degrees of Freedom
R squared

Sum of Squares
Sy.x

Constraints

Bottom

Top

2 parameters same for all data sets
Best-fit values
Bottom

Top

LogECS0

HillSlope

EC50

Span

95% CI (profile likelihood)
LogEC50

HillSlope

EC50

Goodness of Fit
Degrees of Freedom
R squared

Sum of Squares
Sy.x

Constraints

Bottom

Top

LogECS0

HillSlope

Number of points
# of X values
#Y values analyzed

0,9909
74,29
4,310

Bottom =0
Top =100

= 0,000
=100,0
0,7353
2,476
5,436
=100,0

0,6674 to 0,8021
1,757 to 3,858
4,650 to 6,340

0,9909
74,29

Bottom =0
Top =100
LogECS50 is shared
HillSlope is shared

0,7353
2,476
5,436

0,6674 to 0,8021
1,757 to 3,858
4,650 to 6,340

4
0,9909
74,29
4,310



Lampiran 4. Dokumentasi Hasil Penelitian
L.4.1 Sintesis Ligan 2-metoksi-6-((p-tolilimino)metil)fenol
Penggerusan

Hasil sintesis ligan basa Schiff

L.4.2 Uji Titik Leleh Produk Menggunakan MPA

Hasil Uji Titik Leleh

L.4.3 Uji Sifat Kimia Produk Sintesis dengan NaOH 2M

Hasil Uji Sifat Kimia

menggunakan
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Metode
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L.4.4 Karakterisasi Senyawa menggunakan UV-Vis

200

400

600

Wavelength (nm)

L.4.5 Karakterisasi Senyawa menggunakan FTIR

L.4.5.1 Produk Sintesis Basa Schiff
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L.4.5.2 Produk Sintesis Basa Schiff (Nadhiroh, 2020)
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L.4.5.4 Reaktan p-Toluidina
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L.4.6 Karakterisasi Menggunakan GC-MS

¢ Hasil analisa GC
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L.4.7 Sintesis Senyawa Kompleks Cu(lll) dengan Ligan Basa Schiff 2-metoksi-6-((p-
tolilimino)metil)fenol

Sintesis kompleks basa Schiff-Cu(ll) Hasil produk sintesis senyawa kompleks
basa Schiff-Cu(ll) Ulangan 1

Hasil produk sintesis senyawa kompleks  Hasil produk sintesis senyawa kompleks
basa Schiff-Cu(ll) Ulangan 2 basa Schiff-Cu(ll) Ulangan 3

L.4.8 Uji Titik Leleh Senyawa Kompleks Basa Schiff

Hasil Uji Titik Leleh
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L.4.9 Karakterisasi Senyawa Kompleks
L.4.9.1 Karakterisasi Senyawa menggunakan UV-Vis
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L.4.9.2 Karakterisasi Senyawa menggunakan FTIR
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L.4.10 Uji Antioksidan
L.4.10.1 Uji Antioksidan Senyawa Kompleks

L.4.10.2 Uji Antioksidan Asam Askorbat

W MT -

el

L.4.10.3 Grafik hasil uji antioksidan
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%~Aktivitas Antioksidan

Log Konsentrasi
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Nama / NIM

Purwita Putri Mihdadiya / 210603110038

Nama Dosen
Pembimbing Skripsi

Ahmad Hanapi, M.Sc

data penelitian skripsi

Judul Skripsi SINTESIS, KARAKTERISASI, DAN UJI ANTIOKSIDAN
SENYAWA KOMPLEKS Cu(ll) DENGAN LIGAN BASA
SCHIFF DARI REAKTAN o-VANILIN DAN p-TOLUIDINA
No Kegiatan Tanggal Kegiatan
Pelaksanaan seminar proposal skripsi 21 Oktober 2024
Disetujui oleh pembimbing skripsi untuk perijinan | 28 Oktober 2024
masuk di laboratorium
Disetujui oleh ketua laboratorium dan ketua prodi 28 Oktober 2024
untuk perijinan masuk laboratorium
Mulai masuk laboratorium untuk mengumpulkan 30 Oktober 2024

Mulai proses penulisan pembahasan hasil data
penelitian skripsi

24 Februari 2025

Disetujui perijinan bebas tanggungan di
laboratorium

08 Mei 2025

Mengikuti ujian komprehensif tulis bidang kimia
dan status lulus/tidak lulus

1. 26 Oktober 2024
(LULUS)

2.
3.

Mengikuti ujian komprehensif tulis bidang agama
dan status lulus/tidak lulus

1. 21 November 2024
LULUS)

.“,Mﬁ—h-.

Mendaftar seminar hasil

19 Maret 2025

Pelaksanaan seminar hasil 16 April 2025
Mendaftar ujian skripsi 10 Juni 2025
Pelaksanaan ujian skripsi 18 Juni 2025
Selesai revisi naskah setelah ujian skripsi 19 Juni 2025

Malang, 18 Juni 2025
Mengetahui,
Dosen Pembimbing Skripsi,

Ahmad Hanapi,M.Sc

NIP.198512252023211021
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Lampiran 6. Anggaran Belanja Penelitian

ANGGARAN BELANJA PENELITIAN SKRIPSI

Nama/ NIM Purwita Putri Mihdadiya / 210603110038
Nama Dosen Ahmad Hanapi, M.Sc
Pembimbing Skripsi
Judul Skripsi SINTESIS, KARAKTERISASI, DAN UJI ANTIOKSIDAN
SENYAWA KOMPLEKS Cu(ll) DENGAN LIGAN BASA
SCHIFF DARI REAKTAN o-VANILIN dan p-TOLUIDINA
No Uraian Merk Volume | Satuan | Harga | Jumlah | Sumber | Tempat
Satuan | (Rp) Dana | Pembelian/
(Rp) Analisa
1 o-Vanilin Merck 1 29 - Subsidi -
2 | p-Toluidina Merck 1 29 - - Subsidi -
3 Logam 4 39 27.000 | 108.000 | Mandiri | Sari Kimia
CuCl2.2H.0
4 NaOH Merck 1 5g 7.500 7.500 | Mandiri | Duta Jaya
5 Etanol 8 100 mL | 40.000 | 320.000 | Mandiri | Duta Jaya
6 DPPH 1 50mg | 7.000 | 350.000 | Mandiri | Sari Kimia
7 Aquades Smart- 1 5L 30.000 | 30.000 | Mandiri | Duta Jaya
Lab
8 | Vitamin C Merck 1 59 60.000 | 60.000 | Mandiri Nura
(Asam Gemilang
askorbat)
9 Analisa Carry50 12 Sampel | 2.000 | 24.000 | Mandiri | Lab. Kimia
UV-Vis UIN Malang
10 Analisa Shimadzu 2 Sampel | 83.000 | 166.000 | Mandiri | Lab. Kimia
FTIR UGM
11 Analisa Shimadzu 1 Sampel | 305.000 | 305.000 | Mandiri | Lab. Kimia
GC-MS UGM
12 Analisa Carry50 48 Sampel | 2.000 | 96,000 | Mandiri | Lab. Kimia
Metode Job UIN Malang
13 Analisa Carry50 25 Sampel | 2.000 | 50.000 | Mandiri | Lab. Kimia
Antioksidan UIN Malang
Total Pengeluaran Rp. 1.516.000

Malang, 18 Juni 2025
Mengetahui,
Dosen Pembimbing,

Ahmad Hanapi, M.Sc.
NIP.198512252023211021
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Nama / NIM Purwita Putri Mihdadiya / 210603110038

Nama Dosen Pembimbing | : Ahmad Hanapi, M.Sc

Bidang Kimia

Nama Dosen Pembimbing | : Dr. M. Mukhlis Fahruddin,M.S.|

Bidang Integrasi

Judul Skripsi SINTESIS, KARAKTERISASI, DAN UJI
ANTIOKSIDAN SENYAWA KOMPLEKS Cu(ll)
DENGAN LIGAN BASA SCHIFF DARI REAKTAN
o-VANILIN DAN p-TOLUIDINA

BIDANG KIMIA

No Tanggal Materi Konsultasi Paraf Pembimbing

1. | 15 Agustus 2024 Konsultasi Bab |

2. | 01 Oktober 2024 Acc Bab |, II, dan llI

3. | 04 Maret 2025 Bimbingan Bab IV

4. | 17 Maret 2025 Bimbingan Bab V dan Lampiran

5. | 18 Maret 2025 Acc Seminar Hasil

6. | 24 April 2025 Revisi Seminar Hasil

7. | 04 Juni 2025 Acc Sidang Akhir

BIDANG INTEGRASI SAINS ISLAM

No Tanggal Materi Konsultasi Paraf Pembimbing
1. | 12 November 2024 | Bimbingan Bab | dan I

2. | 14 Maret 2025 Bimbingan Bab IV

3. | 04 Juni 2025 Acc Sidang Akhir




