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SINTESIS DAN UJI TOKSISITAS SENYAWA
KOMPLEKS MANGAN(IT) DENGAN LIGAN 2-
METIL-4,5-DIFENIL-1H-IMIDAZOL

Nama Mahasiswa : Desterlita Yosina Sualang
NRP : 1412100016
Jurusan : Kimia

Dosen Pembimbing : Dr. Fahimah Martak, M.Si.

ABSTRAK

Ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol telah berhasil
disintesis, dibuktikan dengan hasil analisis 'H dan '*C NMR serta
analisis gugus fungsi dengan FTIR. Ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-
imidazol dikomplekskan dengan ion logam Mn(Il), diperoleh
kompleks yang berbentuk padatan polikristalin berwarna cokelat
kehitaman dengan rendemen sebesar 73,24%. Formula kompleks
yang dihasilkan berdasarkan karakterisasi menggunakan AAS,

CHN analyzer, FTIR dan TGA adalah MnL(H>0);Cl-5H:0. Uji
toksisitas ligan dan kompleks hasil sintesis dengan metode Brine

Shrimp Lethality Test menghasilkan nilai LCso sebesar 208,80 ppm
dan 38,03 ppm.

Kata Kunci : ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol, Mn(ll),
toksisitas, Brine Shrimp Lethality Test (BSLT)



SYNTHESIS AND TOXICITY TEST OF
MANGANESE(11) COMPLEX WITH 2-METHYL-4,5-
DIPHENYL-1H-IMIDAZOLE LIGAND

Student Name : Desterlita Yosina Sualang

NRP : 1412100016

Department : Chemistry

Advisor Lecturer : Dr. Fahimah Martak, M.Si.
ABSTRACT

2-methyl-4,5-diphenyl-1H-imidazole ligand had been
synthesized. Structure of ligand was confirmed on the basis of 'H
NMR, BC NMR and FTIR analysis. 2-methyl-4,5-diphenyl-1H-
imidazole ligand was complexed with Mn(Il) metal ion. Solid
brown-black polycrystalline complex was obtained (73,24%). The
composition of complex was established by means of AAS,
elemental analyzer, FTIR and TGA. The molecular formula of

complex was MHL(H20)3C12%H20. The toxicity test of ligand and
complex with Brine Shrimp Lethality Test method showed LCsg
value equal to 208,80 ppm and 38,03 ppm, respectively.

Keywords : 2-methyl-4,5-diphenyl-1H-imidazole ligand, Mn(II),
toxicity, Brine Shrimp Lethality Test (BSLT)
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Imidazol adalah senyawa aromatik heterosiklik lingkar
lima dengan lima atom penyusun dan enam elektron m (phi).
Struktur imidazol (1) bersifat planar dengan energi resonansi yang
relatif lebih tinggi daripada pirol (2) (Gilchrist, 1997).

[:,> o

@ 2
12,08 kkal/mol 10,96 kkal/mol

Senyawa turunan imidazol adalah salah satu kelompok
senyawa organik yang penting dari sudut pandang sifat fisiologis
dan fisiknya. Senyawa turunannya sangat berpengaruh dalam
bidang obat-obatan karena memiliki banyak sifat biologis,
diantaranya antialergi, analgesik, antibakteri, antijamur, anti-
tuberkulosis dan beberapa sifat lainnya (Ziarani dkk., 2013).
Rivara dkk. (2015) melaporkan bahwa 2,4-difenil-1H-imidazol (3)
dan beberapa turunannya memiliki sifat anti-tuberkulosis.
Diantaranya  5-metil-2,4-bis(3-(triflorometil)fenil)-1H-imidazol
(4) (127,6 uM), 2,4-bis(3-triflorometil)fenil)-1H-imidazol (5) (1,7
uM),  2-(3-floro-5-(triflorometil)fenil)-4-(3-(triflorometil)fenil)-
1H-imidazol (6) (6,0 uM) yang dapat menghambat replikasi dari
Mtb (Mycobacterium tuberculosis) dengan konsentrasi yang
rendah sehingga lebih efektif dari pada UPAR-183 (7) (15,6 uM)
dan UPAR-189 (8) (13,0 uM).

Berkaitan dengan hal tersebut, Yar dkk. (2015), meneliti
kemampuan inhibisi beberapa senyawa turunan imidazol terhadap
enzim o-glukosidase untuk mengobati diabetes mellitus yang
melaporkan 3 senyawa turunan imidazol dengan % inhibisi diatas
96% dalam 0,5 mM yakni 2-(4,5-difenil-1H-imidazol-2-il)fenol
(9) , 4-(4,5-difenil-1H-imidazol-2-il)fenol (10) dan 2-(4,5-difenil-
1H-imidazol-2-il)-6-metoksifenol (11).

1
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Soayed dkk. (2013) melaporkan penelitian tentang
kompleks ligan imidazol dengan ion logam Mn(II). Ligan turunan
imidazol keaktifannya meningkat ketika dikomplekskan.
Kompleks Mn(IT) memiliki sifat anti terhadap bakteri Escherichia
coli (E. coli) dan Staphylococcus aureus (S. aeureus) yang lebih
efektif dengan zona hambat pertumbuhan bakteri sebesar 31 mm
dan 42 mm sedangkan ligan bebas sebesar 22 mm dan 40 mm.
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Saat ini, ketertarikan terhadap kimia koordinasi dalam hal
modifikasi struktur bio-ligan sangat signifikan. Kompleks logam
transisi dengan ligan yang memiliki aktivitas biologis banyak
diteliti. Pengaruh ion logam pada kompleks terhadap aktivitas
antikanker sel leukemia MV-4-11 telah dilaporkan. Aktivitas
antikanker  dari  5-metoksiindol-2-asam  karboksilat  (5-
MeOI2CAH) yang dikomplekskan dengan Mn(Il) dan Zn(II)
menunjukkan hasil yang berbeda. Nilai ICsy dari 5-MeOI2CAH
sebesar 56,9 pg/mL sedangkan, pada kompleks Mn(II) 3,1 pg/mL
dan pada kompleks Zn(Il) 48,2 pg/mL. Kompleks Mn(II)
menunjukkan aktivitas yang paling baik dibandingkan ligan bebas
dan kompleks Zn(Il) (Morzyk-Ociepa dkk., 2014).

Kompleks dengan ion pusat Mn(Il) memiliki aktivitas
biologis yang baik tidak lain karena mangan merupakan salah satu
biometal yang sangat penting. Tubuh manusia mengandung kira-
kira 10 mg mangan yang banyak ditemui di hati, tulang dan ginjal.
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Di dalam tubuh mangan berperan sebagai kofaktor beberapa enzim
penting seperti arginase, fosfoglukomutase, piruvat karboksilase
dan mitokondrial superoksida dismutase (Deghan dkk., 2016).

Berdasarkan uraian tersebut, untuk mendapatkan senyawa
yang memiliki sifat bioaktivitas, dilakukan sintesis ligan turunan
imidazol 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol. Ligan yang dihasilkan
direaksikan dengan ion logam Mn(II) untuk membentuk kompleks.
Kompleks yang terbentuk dikarakterisasi dengan spektrofotometer
UV-Vis, FTIR, Spektroskopi Serapan Atom, CHN analyzer dan
Thermogravimetric analyzer untuk menentukan formula molekul
serta diuji toksisitasnya dengan menggunakan larva udang Artemia
salina L.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan uraian di atas, maka permasalahan yang
diangkat dalam penelitian ini sebagai berikut:
1. Bagaimana mensintesis ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-
imidazol.
2. Bagaimana mensintesis kompleks mangan(ll) yang
disintesis dengan ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol.
3. Berapa nilai LCs dari ligan dan kompleks hasil sintesis
dengan menggunakan metode Brine Shrimp Lethality
Test.

1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan dilakukannya penelitian ini adalah:

1. Untuk mensintesis ligan  2-metil-4,5-difenil-1H-
imidazol.

2. Untuk mensintesis dan mengetahui formula kompleks
mangan(Il) dengan ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-
imidazol.

3. Untuk mengetahui nilai LCso dari ligan dan kompleks
hasil sintesis dengan menggunakan metode Brine Shrimp
Lethality Test.



1.4 Manfaat Penelitian

Diharapkan penelitian ini dapat bermanfaat untuk
perkembangan ilmu pengetahuan khususnya pada bidang sintesis
senyawa kompleks dan farmasi.



“Halaman ini sengaja dikosongkan”
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TINJAUAN PUSTAKA

1.1 Senyawa Koordinasi

Senyawa molekular yang mengandung logam transisi blok
d dan ligan disebut senyawa koordinasi. Senyawa ini umumnya
terdiri atas ion kompleks dan ion ligan. lon kompleks adalah ion
yang mengandung kation logam pusat yang berikatan dengan satu
atau lebih molekul (ligan). Atom dalam suatu ligan yang berikatan
langsung dengan ion logam bertindak sebagai atom donor
sedangkan ion logam bertindak sebagai akseptor pasangan elektron
(Saito, 1996)

Senyawa koordinasi dapat diartikan sebagai senyawa
kompleks dengan sejumlah ion-ion atau molekul yang terikat pada
atom logam pusat dengan ikatan kovalen atau elektrokovalen. Ion-
ion atau molekul berikatan dengan logam melalui ikatan koordinasi
yang menghubungkan kelompok L (ligan) sebagai donor pasangan
elektron bebas dan kelompok M (logam) sebagai akseptor
pasangan elektron bebas (M<«—L). Ligan dapat didefinisikan
sebagai molekul atau ion yang tergolong dalam basa Lewis karena
memiliki sedikitnya satu pasangan elektron bebas yang dapat
disumbangkan untuk berikatan dengan atom pusat (Singh, 2002).

Ciri logam transisi adalah memiliki subkulit d yang tidak
terisi penuh. Ciri ini menyebabkan beberapa sifat khas, meliputi
warna yang unik, pembentukan senyawa paramagnetik, aktivitas
katalitik dan terutama kecenderungan besar untuk membentuk ion
kompleks (Chang, 2005). Atom pusat pada senyawa kompleks
merupakan logam yang memiliki orbital kosong yang nantinya
akan diisi oleh pasangan elektron dari ligan untuk membentuk
ikatan kovalen koordinasi dalam senyawa kompleks (Cotton dan
Wilkinson, 1989).

Ligan adalah suatu ion atau molekul yang memiliki
sekurang-kurangnya sapasang eclektron bebas yang digunakan
untuk berikatan dengan logam atom pusat membentuk senyawa
kompleks. Sifat umum semua ligan ditentukan oleh adanya
pasangan elektron bebas. Ligan dengan satu atom pengikat disebut
ligan monodentat sedangkan ligan dengan lebih dari satu atom

7
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pengikat disebut ligan polidentat yang juga disebut ligan khelat.
Jumlah atom ligan yang berikatan dengan atom pusat disebut
dengan bilangan koordinasi (Rivai, 1995).

1.2 Imidazol

Imidazol (1) adalah senyawa organik dengan rumus
molekul C3H4N». Imidazol memiliki system cincin 5 planar dengan
atom N di posisi 1 dan 3. Nama [UPAC-nya adalah 1,3-diazol,
dimana N(1) adalah pirolitik dan N(3) adalah nitrogen piridinik.
Protonasi dari nitrogen piridinik dapat membentuk ion
imidazolium aromatik. Dalam larutan protik, kecepatan pergantian
proton diantara atom nitrogen terjadi, imidazol adalah basa kuat
dengan pKa 7,1. Karakter basa kuat merupakan akibat dari
delokalisasi muatan pada bentuk terprotonasi. Piridinik N(3) dapat
mendonorkan pasangan elektronnya untuk membentuk ikatan
hidrogen. Nitrogen pirolitik N(1) memiliki kemampuan berperan
sebagai aseptor. Fungsi tertentu ini berguna dalam beberapa
mekanisme enzim melalui cincin imidazol dari asam amino
histidin (12) (Jawaharmal dkk., 2012).

O
N
¢ |
HN NH2

12)

Imidazol adalah cincin heterosiklik yang disusun oleh
atom karbon dan nitrogen yang memiliki sifat biologis dan farmasi
yang penting. Senyawa imidazol bebas dapat disintesis dari
formaldehida, 2-hidroksiasetaldehida (13) dan ammonium klorida
pada pH 0-1, Gambar 2.1 (Gilchrist, 1997).



H N HCHO
NHCI NHCHO
H2CO >

H

a3)
NH,CI| H,CO
H
N H NHCHO
— Y
N H OHNHCHO
(0]

Gambear 2.1 Sintesis imidazol (1) (Gilchrist, 1997).

Senyawa imidazol menjadi sumber penelitian yang sangat
penting diabad ini. Long dkk. (2013) melaporkan bahwa 4-
(fenilkarbamoil)-1H-imidazol-5-asam  karboksilat ~merupakan
inhibitor yang selektif dan kuat terhadap interaksi in vitro dari
HIV-1 IN dan LEDGF/p75.

Selain itu, turunan imidazol telah banyak digunakan
sebagai kemosensor fluoresens dengan sensitifitas tinggi untuk
sensor, representasi ion logam serta material yang memiliki sifat
optoelektronik (Jayabharanthi dkk., 2014). Imidazol dan
turunannya dapat berikatan dengan logam-logam seperti
mangan(Il), kobalt(Il), nikel(I), seng(Il), kadmium(II), krom(II)
dan merkuri(Il). Molekul-molekul polifungsional tersebut
mengandung atom-atom nitrogen sebagai sisi dasar untuk
berikatan kovalen koordinasi. Ikatan terjadi melalui atom nitrogen
dalam bentuk monodentat atau bidentat dan memberikan berbagai
macam model koordinasi ligan-logam, Gambar 2.2. Keefektifan
kelompok imidazol dalam perannya sebagai ligan pada kompleks
logam berhubungan dengan fleksibilitasnya, yaitu kemampuannya
pada pH 7 (Hinge dkk., 2010).
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Gambear 2.2 Ikatan ligan imidazol dengan ion logam terjadi melalui
atom N (Soayed dkk., 2013)

1.3 Kompleks Logam Mangan(lI)

Bryliakov dkk. (2015) melaporkan bahwa kompleks
mangan merupakan katalis yang baik jika dibandingkan dengan
katalis logam besi dalam hal selektifitas oksidasi gugus alifatik.

Qiu-Yun dkk. (2010) mensintesis dua kompleks mangan
baru, Gambar 2.3, yang memiliki aktivitas antikanker yang sangat
baik terhadap sel kanker Eca-109, U251, Hela dan MCF-7 seperti
yang ditampilkan pada Tabel 2.1.

0
OCH,CH3; =
HyCH.COL o (Q
\S/—\T fj
NN\ Mn2s
/e = J N N/ _-OH,
NN T cr -
= s N EuN ~cl
Etdpa ’/
(14) N
(15)

Gambar 2.3 Sintesis kompleks mangan(Il) dengan ligan
Etdpa (Qiu-Yun dkk., 2010).
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Tabel 2.1 Aktivitas antikanker kompleks mangan(Il)
(Qiu-Yun dkk., 2010).

Kompleks Eca-109 U251 Hela MCF-7
[(Etdpa)MnCl,] (14) 32,4 28,6 54,3 39
[(Adpa)Mn(H,0)C1] (15) 9,1 9,5 12,3 6,5

Kompleks imidazol dan logam transisi menjadi penelitian
yang menarik saat ini karena memiliki sistem biologi yang
berkaitan dengan residu histidin. Selain aktifitas biologinya,
kompleks imidazol dengan ion logam mangan dapat membentuk
building blocks yang menarik bagi penelitian mengenai ikatan
hidrogen dalam rancangan dan teknikal kristal. 2-(2-
pyridil)imidazol (pyim) dan pseudohalida dikomplekskan dengan
logam mangan(Il) membentuk cis-[Mn(pyim)>(N3).], cis-
[Mn(pyim)>(NCO),] dan cis-[Mn(pyim)>(NCS),] ketiga kompleks
merupakan kompleks monointi, netral dan berstuktur oktahedral.
Ikatan hidrogen antara imidazol dan atom nitrogen dari
pseudohalida dalam koordinasi logam kompleks membentuk
struktur 2D, Gambar 2.4 (Carranza dkk., 2008). Selain itu, Qi dan
Wang (2014) melaporkan 5 kompleks mangan(Il) dengan ligan
bis(imidazol) dengan sifat magnetik yang baik.

Gambar 2.4 Struktur dua dimensi (2D) kompleks Mn(II)
(Carranza dkk., 2008).
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1.4 Karakterisasi
141 CHN Analyzer

Analisis mikro unsur digunakan untuk penentuan rumus
molekul senyawa. Instrumen ini memerlukan standarisasi dengan
L-Cistina Standard (C¢Hi2N204S;), C = 29,99%, H = 5,03%, N =
11,66%, S = 26,69% dan O = 26,63%. Sampel yang telah
ditempatkan pada aluminium foil, disempurnakan reaksi
oksidasinya dengan ditambahkan Vanadium(V) oksida, kemudian
dimasukkan kedalam plat berlubang untuk pembakaran dengan gas
oksigen. Pada layar akan terbaca komposisi unsur yang terkandung
dalam senyawa (Martak dkk., 2016).

1.4.2 Spektrofotometer UV-Visible

Spektroskopi  UV-Visible merupakan metode analisis
senyawa menggunakan radiasi sinar ultraviolet dan sinar tampak.
Panjang gelombang (A) yang digunakan adalah daerah panjang
gelombang ultraviolet dekat (200-400 nm) dan sinar tampak (400-
800 nm). Spektroskopi ini digunakan untuk mengetahui adanya
gugus pengabsorpsi (kromofor) dalam suatu senyawa. Adanya
kromofor memungkinkan terjadinya transisi elektronik, yaitu
promosi elektron dari keadaan energi dasar ke tingkatan energi
yang lebih tinggi (tereksitasi). Misalnya, eksitasi elektron m—m*
terjadi pada Amas 210-270 nm yang mengindikasikan adanya gugus
kromofor yang berkonjugasi (—C=C—C=C-) dan eksitasi elektron
n— 7w* terjadi pada Amaks 280-400 nm yang mengindikasikan
adanya gugus kromofor heteroatom terkonjugasi seperti gugus
karbonil yang tersubstitusi pada suatu ena (—C=C—C=0)
(Supratman, 2010).

Molekul anorganik yang memiliki orbital d yang terisi
sebagian akan mengalami absorpsi pada panjang gelombang UV-
Vis. Hal tersebut diakibatkan oleh interaksi ligan dengan orbital d
dari logam. Pada ion bebas orbital d berada pada tingkat energi
yang sama. Interaksi logam-ligan menyebabkan terjadinya
pembelahan orbital d (splitting) (Skoog dkk., 2013). Setiap unsur
logam transisi memiliki energi yang berbeda, seperti yang
dilaporkan oleh Kalinowska dkk. (2014) Gambar 2.5. Serapan pada
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panjang gelombang 200, 210 dan 230 menunjukkan transisi t—m*
sedangkan serapan pada panjang gelombang yang lebih besar
menunjukkan transisi n— m*.

Asam ferulik
Ca ferulat
Zn ferulat
Cu ferulat
Cd ferulat
Mn ferulat

[Absorbansi]

[Panjang Gelombang (nm)]

Gambar 2.5 Spektra UV-Vis beberapa kompleks ferulat
(Kalinowska dkk., 2014).

1.4.3 Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Spektroskopi Serapan Atom (SSA) merupakan salah satu
metode dalam spektroskopi atom dengan prinsip penyerapan dan
menggunakan nyala api sebagai metode atomisasinya. Dalam
spektroskopi serapan atom, sumber radiasi akan mengenai uap
analit. Jika sumber radiasi memiliki frekuensi (panjang
gelombang) yang sesuai, akan diserap oleh atom analit dan
mengeksitasi. Atomisasi dengan nyala api akan melalui sebuah
nebulizer angin yang akan mengubah larutan analit yang
bercampur dengan bahan bakar dan oksida menjadi kabut atau
aerosol yang kemudian disalurkan ke pembakaran. Pada
pembakaran partikel analit akan menguap menjadi atom, ion
sederhana atau molekul (Skoog dkk., 2013).

Analit yang telah teratomisasi dalam nyala api kemudian
menyerap sinar yang berasal dari Hollow Catode Lamp (HCL)
yang memiliki panjang gelombang tertentu sesuai dengan logam
yang diuji. Selanjutnya sisa sinar yang tidak diserap ditangkap oleh
monokromator yang berfungsi untuk mendisprsikan sinar dengan
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panjang gelombang tertentu dan meneruskannya ke detektor untuk
diukur intensitas sinar yang tidak diserap. Intensitas penyerapan
berbanding lurus dengan jumlah (konsenrasi) analit (Day dan
Underwood, 1986).

1.4.4 Spektrofotometer Fourier Transform-Infrared

Sprektrofotometer Fourier Transform-Infrared (FTIR)
dalam penerapannya digunakan untuk menentukan jenis ikatan
yang terdapat dalam suatu molekul. Energi dari frekuensi
inframerah dapat menyebabkan ikatan kovalen mengalami
stretching ataupun bending. Vibrasi yang berbeda ini diakibatkan
oleh perbedaan energi dan frekuensinya. Ikatan yang berbeda akan
mengalami vibrasi dengan frekuensi yang berbeda pula, Tabel 2.2.
Saat molekul menyerap radiasi inframerah, energi yang diabsorb
menyebabkan kenaikan amplitude getaran atom-atom yang terikat
sehingga molekul dalam keadaan vibrasi tereksitasi. Energi yang
diserap tersebut akan dilepaskan dalam bentuk panas ketika
molekul kembali kekeadaan dasar (Hart dkk., 2012).

Spektrofotometer FTIR merupakan spektrofotometer
inframerah yang dilengkapi dengan transformasi Fourier untuk
mendeteksi dan menganalisis hasil spektrumnya. Inti dari
spektrofotometer FTIR adalah interferometer Michelson yaitu alat
untuk menganalisis frekuensi dalam sinyal gabungan. Analisis
gugus fungsi suatu sampel dilakukan dengan membandingkan pita
absorbansi yang terbentuk pada spektrum inframerah
menggunakan tabel korelasi dan spektrum senyawa pembanding
yang sudah diketahui (Choirul dkk., 2007). Keunggulan
spektrofotometer FT-IR dibandingkan dengan spektrofotometer
inframerah konventional diantaranya radiasi sumber sinar yang
lebih tinggi, perbandingan sinyal atau noise ditingkatkan,
mengurangi waktu pengukuran dan akurasi pengukuran yang lebih
tinggi (Sibilia, 1996).

Karakterisasi FTIR suatu kompleks lebih banyak
menggunakan FT-IR medium dengan bilangan gelombang 4.000-
300 cm’!, pada daerah finger print (1.400-300) akan terlihat spektra
ikatan antar logam-ligan, seperti pada vibrasi ikatan logam dengan
atom N dari ligan akan muncul pada daerah 300-400 cm!
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(Nakamoto,1978). Seperti yang dilaporkan Soayed dkk. (2013),
vibrasi antara logan mangan dan ligan imidazol (Mn-N)
ditunjukkan dengan pita serapan pada 501 c¢cm’, interaksi Mn-O
pada 468 cm™ dan Mn-Cl pada 398 cm™.

Tabel 2.2 Bilangan gelombang serapan inframerah
(Pavia dkk., 2009)

Gugus Jenis Senyawa Daerah Serapan (cm™?)
C-H Alkana 2850-2960, 1350-1470
C-H Alkena 3020-3080, 675-870
C-H Aromatik 3000-3100, 675-870
C-H Alkuna 3300
C=C Alkena 1640-1680
C=C aromatik (cincin) 1500-1600

alkohol, eter, ester, asam
C-0 karboksilat 1080-1300

aldehida, keton, ester,

=0 asam karboksilat 1690-1760
O-H alkohol, fenol 3610-3640
(monomer)
O-H alkohol, fenol (ikatan H) 2000-3600 (Iebar)
O-H asam karboksilat 3000-3600 (lebar)
N-H Mina 3310-3500
C-N Mina 1180-1360
C=N Imina 1640-1690

1.45 H dan ¥*C Nuclear Magnetic Resonance

Dalam spektroskopi resonansi magnetik nuklir (Nuclear
Magnetic Resonance), gelombang radio berenergi rendah
mengenai nuclei di dalam suatu molekul. Beberapa nuclei akan
memiliki spin yang berbeda yang dipisahkan oleh medan magnet
dalam NMR. Contohnya yang banyak digunakan adalah "H NMR,
karena nuclei hidrogen memiliki keadaan spin keatas atau
kebawah. Cuplikan diradiasi pada frekuensi (v) tetap sementara
medan magnet disapukan melalui kisaran nilai tertentu. Daya rf
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(radio frequency) yang diabsorbsi oleh cuplikan direkam pada
setiap nilai H dan C. Bila nilai H dan C memenuhi persyaratan
resonansi, akan muncul sebuah puncak pada spektrum. Spin
nukleus peka terhadap lingkungan sebab elektron-elektron yang
bergerak didekat nukleus tersebut menyebabkan munculnya medan
magnetik internal yang memodifikasi medan efektif yang
dirasakan oleh proton dan karbon dengan suatu nilai yang berbeda
dari medan yang diberikan secara eksternal. Pergeseran kimia
(chemical shift) yang dihasilkan menyebabkan proton-proton dan
karbon-karbon dalam satuan struktural molekul yang berbeda
dapat menunjukkan puncak NMR pada nilai medan magnetik yang
berbeda (Oxtoby dkk., 2003).

Tidak hanya berbagai jenis proton memiliki pergeseran
kimia yang berbeda, namun masing-masing juga memiliki nilai
karakteristik pergeseran kimia. Setiap jenis proton hanya memiliki
rentang nilai 6 yang spesifik dari resonansi yang dimiliki. Oleh
karena itu, nilai yang diberikan (dalam satuan ppm) dari pergeseran
kimianya untuk proton dapat memberikan petunjuk mengenai jenis
proton, Gambar 2.6. Begitu pula dengan karbon, yang
membedakan yaitu pergeseran kimia '*C NMR muncul pada
rentang 0-200 ppm, Tabel 2.3, yang jauh lebih besar daripada 'H
NMR yang hanya 0-12 ppm. Karena rentang yang cukup besar,
hampir setiap karbon dalam molekul organik muncul pada
pergeseran kimia yang berbeda (Pavia dkk., 2009).

Gambar 2.6 Pergeseran kimia 'H NMR (Pavia dkk., 2009)
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Tabel 2.3 Pergeseran kimia '*C NMR (Rouessac dan Rouessac, 2007)

Campos-Gaxiola dkk. (2015) melakukan analisis '"H NMR
terhadap senyawa  2,4,5-tris(2-piridil)imidazol  (16) yang
memberikan spektum pada Gambar 2.7. Proton N—H imidazol
muncul pada pergeseran kimia 11,48 ppm dengan signal singlet
karena tidak memiliki tetangga yang berproton. Sedangkan 12
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proton aromatic dari 3 cincin piridil muncul pada pergeseran kimia
7-9 ppm

Gambear 2.7 Spektrum NMR 2,4,5-tris(2-piridil)imidazol
(Campos-Gaxiola dkk., 2015).

1.4.6  Thermogravimetric Analyzer (TGA)

Prinsip penggunaan TGA ialah mengukur kecepatan rata-
rata perubahan massa suatu bahan atau cuplikan sebagai fungsi dari
suhu atau waktu pada atmosfir yang terkontrol. Pengukuran
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digunakan khususnya untuk menentukan komposisi dari suatu
bahan atau cuplikan dan untuk memperkirakan stabilitas termal
pada suhu diatas 1.000 °C. Metode ini dapat mengkarakterisasi
suatu bahan atau cuplikan yang dilihat dari kehilangan massa atau
terjadinya dekomposisi, oksidasi atau dehidrasi. Mekanisme
perubahan massa pada TGA ialah bahan akan mengalami
kehilangan maupun kenaikan massa. Proses kehilangan massa
terjadi karena adanya proses dekomposisi yaitu pemutusan ikatan
kimia, evaporasi yaitu kehilangan atsiri pada peningkatan suhu,
reduksi yaitu interaksi bahan dengan pereduksi dan desorpsi.
Sedangkan kenaikan massa disebabkan oleh proses oksidasi yaitu
interaksi bahan dengan suasana pengoksidasi dan absorpsi
(Khopkar, 1990).
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C
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4
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20 - L 20
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100 200 200 400 500 GO0 TOO 800 900 1000
suhu (°C)
Gambar 2.8 Kurva TGA kompleks [Mn(ttfa)(u-pchem)]y
(Bharty dkk., 2016).

Gambar 2.8 menunjukkan hasil analisis TGA kompleks
[Mn(ttfa)(u-pchem)], yang dilakukan oleh Bharty dkk. (2016).
Menunjukkan kompleks terdekomposisi dalam 2 tahap pada suhu
248-650 °C. Pada tahap yang pertama kompleks kehilangan berat
sebanyak 44,00% pada rentang 248-480 °C, kompleks kehilangan
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molekul ligan pchem (perhitungan 43,98%). Tahapan yang kedua
kehilangan berat sebesar 42,97% pada suhu 480-650 °C
menunjukkan kehilangan molekul ligan tffa (perhitungan 42,86%).
Pada akhirnya kompleks terdekomposisi diatas suhu 650 °C untuk
memberikan residu MnO 13,45% (perhitungan 13,16%).

2.5 Brine Shrimp Lethality Test (BSLT)

Brine Shrimp Lethality Test (BSLT) adalah salah satu
metode uji bioaktivitas yang digunakan sebagai skrining awal
untuk senyawa-senyawa yang diduga memiliki aktivitas
farmakologi seperti antikanker, antitumor dan sebagainya yang
diujikan pada larva udang Artemia salina Leach. Sifat bioaktivitas
senyawa dapat diketahui dari nilai Lethal Concentration 50%
(LCso), yaitu nilai yang menunjukkan konsentrasi zat toksik yang
menyebabkan kematian 50% hewan uji. Data mortalitas yang
diperoleh diolah dengan analisis probit yang dirumuskan oleh
Finney untuk menentukan nilai LCso pada derajat kepercayaan
95% (Juniarti dkk., 2009).

Sifat toksis diketahui berdasarkan jumlah kematian larva.
Kematian larva diamati secara visual. Data kematian larva
merupakan acuan untuk menghitung lethal concentration dengan
analisa probit. Jumlah larva yang mati dihitung rata-rata dengan
tiga kali pengulangan. Selanjutnya dihitung persentase kematian
dan log konsentrasi. Hubungan nilai logaritma dari konsentrasi
bahan uji dengan nilai probit dari persentase kematian larva
merupakan fungsi linier dari y = ax + b. Nilai LCso diperoleh dari
hasil antilog nilai uji x. Nilai y pada persamaan merupakan probit
mortalitas sebesar 50% (y = 50) (Hendri dkk., 2010). Suatu zat
bersifat toksik jika nilai LCso < 1000 pg/mL untuk senyawa hasil
ekstrak dan LCsp < 200 pg/mL untuk senyawa murni (McLaughin
dkk., 1991).

Yurttas dkk. (2013) melaporkan nilai LCsy beberapa
turunan dari kerangka imidazol Gambar 2.10, dengan uji BSLT
seperti yang tertera pada Tabel 2.4. Dimana senyawa 7, 13 dan 37
memiliki nilai LCso diantara 100—500 pg/mL yang tergolong cukup
toksik sedangkan senyawa 1 dan 14 tergolong tidak toksik karena
nilai LCso diatas 1000 pg/mL.
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Gambar 2.9 Kerangka senyawa turunan imidazol
(Yurttas dkk., 2013).

Tabel 2.4 Nilai LCso senyawa turunan imidazol yang dilaporkan
oleh Yurttas dkk., (2013).

S;fl;:i’a R, R» R; LCso (ug/mL)
1 H H H > 1.600
7 H F F 465,05
13 CH; OCHj3 H 152,74
14 CH; OCHj3 OCHj; 1.307,13
37 Cl F F 359,21
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“Halaman ini sengaja dikosongkan”



BAB IlI
METODOLOGI

3.1 Alat dan Bahan
3.1.1 Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain
neraca analitik Pioneer, peralatan gelas, mikropipet Socorex, plat
Kromatografi Lapis Tipis Silica Gel 60 Fas4, kertas saring, hot plate
stirrer Cimarex, seperangkat alat refluks, lampu UV (A= 254 dan
365 nm). Dalam penelitian ini digunakan pula alat ukur titik leleh
Fisher John di Jurusan Kimia ITS, FTIR — 8400S Shimadzu di
Jurusan Kimia ITS, spektrofotometer Uv-Vis Shimadzu UV-
1100 di Jurusan Kimia ITS, "H NMR dan *C NMR Aligent 500
MHz di Jurusan Kimia ITB, spektrofotometer serapan atom (SSA)
ZEEnit 700 di Jurusan Kimia ITS, elemental analyzer Thermo
Finningan di Universiti Kebangsaan Malaysia, serta analisis termal
TGA STAR SW 10.00 di Lab Energi LPPM ITS.

3.1.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara
lain benzil (Sigma Aldrich), ammonium asetat (Merck),
asetaldehida (Merck), ammonium hidroksida (Merck), etanol
(Merck), metanol (Merck), asam asetat glasial (Fluka), n-heksana
(Fulltime), etil asetat (Merck), mangan klorida tetrahidrat (Merck),
diklorometana (Merck), asam klorida (GT Baker), natrium
hidroksida (Merck) dan aqua demineralisasi.

3.2 Sintesis Ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol

Senyawa benzil (5 mmol) dan ammonium asetat
(NH4OACc) (10 mmol) dilarutkan dalam asam asetat glasial (30 mL)
di dalam labu leher tiga 100 mL. Asetaldehid ditambahkan ke
dalam larutan tetes demi tetes (5 mmol). Larutan direfluks pada
suhu 118 — 120 °C selama 5 jam. Reaksi dipantau dengan KLT
dalam eluen n-heksana:etil asetat = 7:3 (v/v) setiap 15 menit.
Setelah reaksi selesai, larutan didiamkan pada suhu kamar. 200 mL
aqua demineralisasi ditambahkan ke dalam larutan. Larutan
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dinetralkan dengan ammonium hidroksida. Endapan cokelat yang
terbentuk disaring dan dicuci dengan aqua demineralisasi, lalu
dikeringkan dalam desikator. Produk tak murni yang diperoleh
direkristalisasi  dengan etilasetat. Produk hasil rekristalisasi
disaring dan dicuci dengan etilasetat dan dikeringkan dalam
keadaan vakum (Dutta, 2010).

3.3 Sintesis Kompleks Logam Mangan(I1) dengan Ligan 2-
metil-4,5-difenil-1H-imidazol

Kompleks disintesis menggunakan metode yang dilakukan
oleh Soayed dkk. (2013) dengan sedikit penyesuaian. Disiapkan
0,1428 gram (0,6 mmol) ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol
dengan 0,024 gram (0,6 mmol) NaOH (1:1) yang dilarutkan dalam
etanol. Kemudian larutan ligan ditambahkan ke dalam larutan
sumber ion logam yang dibuat dari 0,0394 gram (0,2 mmol)
MnCl,.4H,O dalam pelarut etanol dalam labu refluks 50 mL.
Larutan direfluks selama 4 jam pada suhu 78 - 80 °C. Larutan hasil
refluks didinginkan pada suhu kamar. Endapan yang terbentuk
disaring dan dikeringkan dalam desikator.

3.4 Karakterisasi Senyawa
3.4.1 Analisis Spektrofotometer Uv-Vis

Analisis  spektrofotometer UV-Vis dilakukan untuk
mengetahui panjang gelombang maksimum kompleks. Logam
MnCl,-4H>0 dan kompleks hasil sintesis dilarutkan dalam etanol.
Pengukuran dilakukan pada panjang gelombang 200-800 nm.

3.4.2 Analisis 'H dan *C NMR

Analisis 'H dan '“C NMR dilakukan dengan
spektrofotometer NMR di Institut Teknologi Bandung. Ditimbang
10 mg sampel kemudian dilarutkan dengan DMSO dan
dimasukkan ke dalam sample tube. Tabung sampel dimasukkan ke
dalam alat. Untuk '"H NMR dilakukan pengukuran pada pergeseran
kimia 0-14 ppm sedangkan untuk '*C NMR dilakukan pengukuran
pada pergeseran kimia 0-200 ppm.
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3.4.3 Analisis Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Pada analisis ini dibagi menjadi dua tahap yaitu persiapan
larutan standar dan persiapan larutan sampel. Analisis dilakukan
untuk mengetahui kadar mangan pada senyawa kompleks yang
telah disintesis. Analisis SSA menggunakan larutan standar
MnCl,-4H>0 dengan 5 konsentrasi, yakni 1 ppm, 2 ppm, 5 ppm, 6
ppm dan 8 ppm. Larutan standar ion logam mangan dibuat dengan
melarutkan 0,035 gram MnCl,-4H,O ditambah 1 mL HCI pekat
dalam aquademin pada labu ukur 100 mL untuk mendapatkan
larutan stok 100 ppm. Kemudian diencerkan menjadi 50 ppm
dengan mengambil 25 mL larutan stok 100 ppm ke dalam labu ukur
50 mL dan ditambahkan aquademin hingga tanda batas.
Selanjutnya dibuat larutan standar mangan dengan konsentrasi 1,
2, 5, 6 dan 8 ppm dengan cara mengambil 10, 8, 6, 4 dan 2 mL
larutan standar 50 ppm dan dimasukkan ke dalam labu ukur 50 mL
kemudian diencerkan dengan aquademin yang telah ditambah
dengan 1 mL HCI pekat sampai tanda batas.

Larutan cuplikan 100 ppm disiapkan dengan menimbang
0,0050 gram cuplikan. Cuplikan selajutnya dilarutkan dengan 1
mL HNO; pekat dan ditambahkan aqua aquademin hingga tanda
batas labu ukur 100 mL. Kemudian diambil 5 mL larutan cuplikan
100 ppm dan diencerkan dengan aquademin hingga 50 mL.

3.4.4  Analisis Elemental Analyzer

Alat yang digunakan untuk analisis mikrounsur C, H, N
distandarisasi menggunakan L-Cistein Standar (CsHi2N204S.,
C=29,99%, H=5,03%,N=11,66%, S=26,69% dan O =26,63%)
sebelum digunakan. Sebanyak 10 mg cuplikan ditempatkan dalam
alumunium foil, kemudian dimasukkan dalam pelat berlubang
untuk dilakukan pembakaran dengan gas oksigen. Kemudian alat
mikrounsur dijalankan dan komposisi C, H, N yang terkandung
dalam senyawa akan terbaca pada layar komputer.

3.45 Analisis Spektrofotometer FTIR

Analisis spektrofotometer inframerah dilakukan untuk
mengetahui gugus fungsi yang terkandung dalam senyawa.
Langkah awal yang dilakukan adalah pembuatan pellet. Sampel
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ditambahkan KBr dengan perbandingan sampel dan KBr yaitu
1:10. Kedua senyawa tersebut kemudian digerus secara bersamaan
pada cawan agat hingga tercampur sempurna. Setelah itu,
dimasukkan serbuk campuran dalam press holder, ditekan
perlahan hingga terbentuk pellet. Selanjutnya pellet tersebut diukur
spektrumnya pada bilangan gelombang 375-4000 cm'.

3.4.6  Analisis Thermogravimetric Analyzer (TGA)

Analisis termogravimetri (TGA) dilakukan dengan
menyiapkan cuplikan sebanyak 5-10 mg yang diletakkan pada
cawan alumina kemudian ditimbang massanya selama pemanasan.
Analisis cuplikan dilakukan pada rentang suhu 20-600 °C dengan
laju pemanasan 10 °C/menit.

3.5 Uji Toksisitas Brine Shrimp Lethality (BSLT)

Pengujian dilakukan untuk menentukan nilai LCs (Lethal

Concentration 50%, konsentrasi yang menyebabkan kematian
50% pada hewan uji) dari ligan dan kompleks hasil sintesis. Hewan
uji yang digunakan adalah larva Artemia salina. Uji ini diawali
dengan menetaskan telur Artemia salina dalam air laut selama 48
jam. Media penetasan telur dibuat dengan merangkai botol plastik
yang telah diisi dengan air laut dan diberi aliran oksigen dengan
aerator serta disinari lampu. Setelah 48 jam diperoleh larva yang
sudah aktif bergerak. Larva yang dihasilkan langsung diujikan
dalam larutan senyawa kompleks.
Larutan uji dari ligan dan kompleks hasil sintesis dibuat dengan
konsentrasi 500 ppm, 250 ppm, 100 ppm, 50 ppm, dan 10 ppm.
Selanjutnya diambil masing-masing sebanyak 50 pL dan
dimasukkan ke dalam tabung berkapasitas 250 pL. Air laut
sebanyak 150 pL. yang sudah berisi dengan 6 ekor larva udang
ditambahkan ke dalam masing-masing tabung yang sudah berisi
larutan uji. Tabung didiamkan selama 24 jam dan diamati jumlah
anak udang yang mati secara visual. Pengujian dilakukan tiga kali
untuk masing-masing konsentrasi.



BAB IV
PEMBAHASAN

4.1 Sintesis Ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol

Sintesis 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol (17) dilakukan
menggunakan metode yang dilakukan oleh Dutta (2010) dengan
mereaksikan benzil (18), ammonium asetat (19) dan asetaldehida
(20) dalam pelarut asam asetat glasial (21) yang direfluks pada
suhu 118-120 °C selama 5 jam. Reaksi dipantau dengan
kromatografi lapis tipis menggunakan benzil sebagai kontrol reaksi
Gambar 4.1.

= S

- - . *
.

.

90" 1200 165 240" 270° 285 315°
Gambar 4.1 Pemantauan reaksi dengan KL T

Pemantauan dengan KLT dilakukan setiap 15 menit
menggunakan eluen n-heksana:etil asetat (7:3). Hasil pemantauan
KLT menunjukkan adanya noda pada Rf yang sama dengan benzil
(18) menandakan masih adanya reagen benzil (18) yang belum
bereaksi dalam produk. Reagen ammonium asetat (19) dan
asetaldehida (20) ditambahkan setiap 15 menit hingga noda pada
Rt benzil (18) hilang yang menandakan benzil (18) telah habis
bereaksi. Harus dilakukan penambahan reagen ammonium asetat
(19) dan asetaldehida (20) karena reaksi berlangsung diatas titik
didih kedua reagen tersebut.

Hasil reaksi dibiarkan selama 12 jam pada suhu ruang lalu
ditambahkan 200 mL air demineralisasi kemudian dinetralkan
dengan ammonium hidroksida. Padatan yang terbentuk disaring
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dan dicuci dengan air demineralisasi kemudian dikeringkan dalam
desikator untuk menghilangkan kandungan air. Padatan tak murni,
dimurnikan dengan metode rekristalisasi menggunakan pelarut etil
asetat. Produk yang diperoleh berwarna coklat pucat. Produk yang
terbentuk diuji kemurniannya dengan KLT.

Keterangan eluen :

A = etil asetat (100%)

B = etil asetat:diklorometana (1:1)
C = etil asetat:n-heksana (3:7)

A B C
Gambar 4.2 Uji kemurnian senyawa dengan KLT 3 eluen

Keterangan eluen :
A = etil asetat : diklorometana (1:1)
B = etil asetat : n-heksana (6:4)

B

Gambear 4.3 Uji kemurnian senyawa dengan KLT 2D

Hasil uji kemurnian dengan KLT tiga eluen pada Gambar
4.2 dan dua dimensi pada Gambar 4.3 menunjukkan produk yang
diperoleh telah murni yaitu ditandai dengan munculnya noda
tunggal. Selanjutnya gugus fungsi yang dimiliki senyawa produk
dianalisis menggunakan instrument FT-IR Gambar 4.4.
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Spektrum FT-IR produk menunjukkan adanya gugus N-H
sekunder dari cincin imidazol pada bilangan gelombang 3448,84
cm’! (Dutta, 2010). Begitupun bilangan gelombang 1602,9 ¢cm™!
dan 1184,33 cm™! mendukung keberadaan atom N pada imidazol
yaitu ikatan C=N dan C-N. Bilangan gelombang 3039,91 cm'
menunjukkan adanya ikatan C-H aromatik yang diperkuat dengan
dua puncak pada bilangan gelombang 765,77 cm' yang
menunjukkan C-H aromatik dari fenil monosubstitusi. Sedangkan
vibrasi C=C aromatik muncul pada bilangan gelombang 1444,73
cm!. Keberadaan substituen metil ditunjukkan dengan adanya
puncak pada bilangan gelombang 2929,97 cm™! yang menunjukkan
adanya ikatan C-H alifatik. Tidak adanya puncak disekitar bilangan
gelombang 1700 ¢cm™! yang merupakan pita serapan gugus C=0
menunjukkan tidak ada lagi reagen benzil (18) dalam produk.

Identifikasi produk dalam DMSO dengan spektrometer
NMR memberikan spektrum '"H NMR seperti pada Gambar 4.5
yang sesuai dengan struktur 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol (17).
Sinyal singlet pada pergeseran kimia 12,24 ppm merupakan sinyal
dari proton N-H (Puratchikody dan Doble, 2009). Sinyal multiplet
pada pergeseran kimia 7,32-7,60 merupakan sinyal proton dari
subtituen 4- dan 5-difenil. Sedangkan sinyal proton dari subtituen
metil muncul pada pergeseran kimia 3,52 ppm dan 2,66 ppm, hal
ini dikarenakan lingkungan proton yang dipengaruhi oleh
keberadaan atom N. Proton yang dipengaruhi C=N akan muncul
pada pergeseran kimia yang lebih besar (downfield) dibandingkan
dengan proton yang dipengaruhi C-NH.

Begitu pula dengan spektrum *C NMR, Gambar 4.6, yang
menampilkan 12 sinyal karbon seperti yang dilaporkan
Puratchikody dan Doble (2009) &: 147,86; 140,94; 134,86; 132,23;
130,88; 129,93; 129,40; 129,23; 129,05; 128,70; 127,86 dan 22,86
ppm.
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Gambar 4.7 Produk ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol (17)

Berdasarkan hasil analisis gugus fungsi dengan FT-IR
serta analisis lingkungan proton dan karbon dengan spektrometer
NMR dapat disimpulkan bahwa produk yang terbentuk adalah
senyawa 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol (17) berupa padatan
berwarna kuning pucat kecoklatan, Gambar 4.7, sebesar 0,6362
gram dengan rendemen 54,37% seperti yang diharapkan.
Perhitungan selengkapnya terlampir pada Lampiran A. Adapun
dugaan mekanisme reaksi yang terjadi disajikan pada Gambar 4.8.

Reaksi terjadi dalam dua tahap yakni tahap reaksi adisi
nukleofilik dan tahap siklisasi intramolekuler. Reaksi adisi
nukleofilik terjadi pada senyawa yang memiliki C ikatan rangkap
dengan atom lain, misalnya karbonil. Pada reaksi ini terjadi
pembentukan diimina sebagai produk reaksi adisi nukleofilik basa
Lewis ammonia dari ammonium asetat terhadap gugus karbonil
pada benzil. Selanjutnya terjadi serangan nukleofilik elektron
bebas dari atom nitrogen diimina turunan benzil terhadap C tersier
pada aldehid. Reaksi ini dilanjutkan dengan siklisasi
intramolekuler oleh adanya serangan elektron bebas dari atom
nitrogen diimina turunan benzil yang kedua terhadap C tersier pada
aldehid yang diikuti pelepasan molekul air sebagai gugus lepas
yang baik. Proses aromatisasi terjadi akibat adanya reaksi
kesetimbangan oleh serangan spesi asetat terhadap proton pada
gugus diimina sehingga membentuk cincin imidazol.
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o
+2 CH;CO®H —<
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2 CH;COOH

Gambar 4.8 Dugaan mekanisme reaksi sintesis ligan 2-metil-4,5-
difenil-1H-imidazol (17)
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4.2 Sintesis Kompleks Mangan(l1)

Sintesis kompleks mangan(Il) dengan ligan 2-metil-4,5-
difenil-1H-imidazol (17) menggunakan metode yang dilakukan
Soayed dkk. (2013) dengan beberapa penyesuaian. Larutan
MnCl,-4H,O sebagai sumber ion logam pusat dilarutkan dalam
etanol dan ditambahkan ke dalam larutan ligan dan NaOH (1:1).
Larutan MnCl,-4H,O berwarna pink muda (cenderung tidak
berwarna), ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol (17) berwarna
kuning kecoklatan. Pelarut etanol digunakan karena dapat
melarutkan semua reagen sehingga dapat menciptakan suasana
homogen, selain itu karena sifat etanol yang mudah menguap
sehingga akan mudah mendapatkan kristal kompleks.

Larutan direfluks selama 5 jam pada suhu 78-80 °C,
padatan coklat yang terbentuk disaring dan dikeringkan dalam
desikator. Filtrat disimpan dalam gelas beker dan ditutup dengan
aluminium foil serta disimpan dalam desikator. Padatan kristal
yang terbentuk dikarakterisasi menggunakan spektrofotometer
UV-Vis, Spektroskopi Serapan Atom (SSA), Elemental Analyzer,
spektrofotometer FTIR, Thermogravimetric Analyzer (TGA) dan
diuji toksisitasnya dengan metode BSLT (Brine Shrimp Lethality
Test).

Gambar 4.9 Produk kompleks Mn(II) dengan ligan 2-metil-4,5-
difenil-1H-imidazol (17)

Dari Gambar 4.9 terlihat bahwa kompleks berbentuk
padatan polikristalin berwarna coklat kehitaman. Rendemen
Kristal yang diperoleh sebesar 73,24%, perhitungan selengkapnya
dapat dilihat pada Lampiran B.
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4.2.1 Analisis Spektrofotometer UV-Vis

Karakterisasi dengan spektrofotometer UV-Vis berfungsi
untuk mengetahui pergeseran panjang gelombang maksimal (Amax)
dari kompleks terhadap sumber ion logam. Senyawa kompleks
dinyatakan terbentuk apabila panjang gelombang maksimal
senyawa kompleks berbeda dari sumber ion logamnya.
Pengukuran panjang gelombang maksimal dilakukan dengan
melarutkan kompleks dan MnCl,-4H>O dengan konsentrasi yang
sama. Larutan kompleks berwarna cokelat terang dan larutan
MnCl,-4H,O berwarna pink muda. Pengukuran dilakukan pada
daerah panjang gelombang 200-800 nm. Grafik hasil pengukuran
panjang gelombang maksimal disajikan pada Gambar 4.10.

0,50 5

0,45

MnCL .4H,0

0,407 Kompleks Mn(IT)

0,35 4
0,30
0,25

0,20

Absorbansi

0,154
0,10
0,05

0,00

-0,05

T T T T T T T T T T T T T
200 300 400 500 600 700 800

Panjang Gelombang (nm)

Gambar 4.10 Hasil pengukuran panjang gelombang maksimal
MnCl,-4H,0 dan kompleks hasil sintesis

Berdasarkan grafik hasil karakterisasi menggunakan
spektrofotometer UV-Vis diperoleh panjang gelombang maksimal
kompleks sebesar 270 nm. Ini menunjukkan adanya pergeseran
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panjang gelombang maksimal dibandingkan dengan sumber ion
logam 295 nm. Hal tersebut membuktikan bahwa kompleks Mn(II)
dengan ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol (17) sudah
terbentuk.

4.2.2  Analisis Spektroskopi Serapan Atom (SSA)

Analisis kompleks dengan Spektroskopi Serapan Atom
(SSA) berfungsi untuk mengetahui kadar ion logam Mn(Il) yang
terkandung dalam kompleks yang disintesis. Kadar ion logam
Mn(II) dalam kompleks disesuaikan dengan hasil analisis unsur C,
H dan N dengan elemental analyzer untuk memperkuat perkiraan
struktur yang terbentuk. Analisis AAS dimulai dengan membuat
larutan standar Mn(II) dengan konsentrasi 1 ppm, 2 ppm, 5 ppm, 6
ppm, 8 ppm serta larutan sampel. Kurva kalibrasi dibuat dari
larutan standar Mn(Il) yang diukur absorbansinya dengan SSA,
persamaan yang terbentuk digunakan untuk mencari kadar ion
logam Mn(I) dalam sampel dengan memasukkan absorbansi
sampel sebagai fungsi x. Kurva kalibrasi dan perhitungan analisis
AAS disajikan pada Lampiran F.

Tabel 4.1 Perbandingan kadar Mn hasil eksperimen dan teori.

Rumus Molekul % Mn
Sampel 13,63
[Mn(L)(H20)3(Cl).]-H.0 12,73
[Mn(L)(H:0)5(Cl)2] 5 H:0 13,00
[Mn(L)(H,0);(Cl),]-2H.O 12,22
[Mn(L)(H20)2(Cl);]-H.0 12,24
[Mn(L)(H,0)s] 14,51

L = 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol (17)

Dari kurva kalibrasi diperoleh persamaan regresi linier y =
0,0493x + 0,0064. Dengan memasukkan absorbansi sampel
sebesar 0,0736 diperoleh konsentrasi logam Mn dalam sampel
sebesar 1,36 ppm atau 13,63%. Perbandingan persentase kadar
logam Mn dalam sampel dengan beberapa kemungkinan rumus
molekul kompleks secara teori disajikan dalam Tabel 4.1. Dapat
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dilihat bahwa kadar logam Mn secara eksperimen mendekati kadar
logam Mn dari struktur [Mn(L)(H20)3(Cl)2] .%HQO (21) yaitu
13,00%.

4.2.3 Analisis Elemental Analyzer

Analisis unsur CHN menggunakan alat elemental analyzer
bertujuan untuk mengetahui kandungan relatif unsur karbon,
hidrogen dan nitrogen dalam kompleks sehingga rumus molekul
kompleks dapat diprediksi. Data hasil uji CHN dibandingkan
dengan data hasil perhitungan teori beberapa kemungkinan rumus
molekul kompleks. Data hasil eksperimen dan perhitungan teoritis
ditampilkan pada Tabel 4.2 dan hasil perhitungan selengkapnya
terlampir pada Lampiran G.

Tabel 4.2 Perbandingan kadar CHN hasil eksperimen dan teori.

Rumus Molekul %C %H %N
Sampel 45,42 5,02 6,74
[Mn(L)(H,0)3(Cl).]-H.O 44,44 5,09 6,48
[Mn(L)(H20)3(Cl):] '%HzO 45,39 4,96 6,62
[Mn(L)(H,0)3(Cl),]-2H.O 42,67 5,33 6,22
[Mn(L)(H,0)2(Cl)3]-H.O 42,71 4,45 6,23
[Mn(L)(H,0)s] 50,66 6,33 7,39

L = 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol (7)

Dari tabel diatas dapat diketahui rumus molekul yang
memiliki kandungan unsur C, H dan N yang paling mendekati

sampel adalah [Mn(L)(H20)3(Cl)2]~%H20 (21). Hal ini sesuai
dengan hasil yang diberikan dari analisis AAS serta hasil analisis

TGA yang menunjukkan adanya molekul air kristal yang terikat
pada kompleks.

4.2.4  Analisis Spektrofotometer FTIR

Hasil analisis gugus fungsi dengan FTIR ditampilkan pada
Gambar 4.11 yang menunjukkan beberapa perbedaan puncak
dibandingkan dengan hasil FTIR ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-
imidazol (17). Diantaranya pita serapan baru dibanding spektrum
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ligan pada bilangan gelombang sekitar 3700 ¢cm™ menunjukkan
keberadaan molekul air bebas. Pita serapan C=N pada ligan
muncul pada bilangan gelombang 1602,9 ¢cm™ sedangkan pada
kompleks bergeser ke bilangan gelombang yang lebih besar
(1635,69 cm™) yang menunjukkan koordinasi ion logam dan ligan
terjadi antara atom nitrogen tersier dengan ion logam Mn. Data
tersebut didukung dengan munculnya pita serapan baru pada
422,42  cm' merupakan pita serapan dari ikatan Mn-O
(Radovanovic dkk., 2016). Juga tampak pita serapan baru pada
bilangan gelombang 557,45 dan 397,35 cm’!' yang berturut-turut
merupakan ikatan dari Mn-N dan Mn-Cl (Soayed dkk., 2013).

Bilangan gelombang (cm™)

Gambar 4.11 Spektrum FTIR kompleks Mn(II) dengan ligan 2-
metil-4,5-difenil-1H-imidazol (17)

4.2.5 Analisis Thermogravimetric Analyzer (TGA)

Analisis termogravimetri dilakukan untuk mengetahui
perubahan massa sampel yang terdekomposisi sebagai fungsi suhu.
Perubahan massa yang diperoleh dibandingkan dengan massa awal
sampel untuk mengetahui perkiraan molekul yang terdekomposisi.
Hasil analisis TGA dapat digunakan untuk memperkuat perkiraan
formula kompleks yang disintesis. Dalam penelitian ini analisis



% Kehilangan Massa

40

TGA dilakukan pada suhu 20-600 °C dengan kenaikan suhu
sebesar 10 °C/menit. Kurva TGA kompleks Mn(II) dengan ligan
2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol (17) disajikan pada Gambar 4.12.

Tahap 1
-14,9905%
Tahap 2
-8,2549%
Tahap 3
-9,0977%
Residu 67,7871%
Suhu (°C)

Gambar 4.12 Kurva TGA kompleks Mn(II) dengan ligan 2-metil-
4,5-difenil-1H-imidazol (17)

Dari kurva TGA diketahui kompleks terdekomposisi
dalam 3 tahapan. Tahap pertama dengan kehilangan massa sebesar
14,9905% pada suhu 20-140 °C, kompleks kehilangan molekul air
bebas. Tahap kedua dengan kehilangan massa sebesar 8,2549%
pada suhu 140-290 °C, kompleks kehilangan 2 molekul air (secara
teori 8,51%). Tahap yang ketiga dengan kehilangan massa sebesar
9,0977% pada suhu 290-420 °C kompleks kehilangan 1,5 molekul
air dan dekomposisi ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol (17). Di
atas suhu 420 °C kompleks menunjukkan stabilitas termal dimana
tidak terjadi perubahan massa.

Berdasarkan hasil karakterisasi menggunakan AAS, CHN
analyzer, FTIR dan TGA rumus molekul kompleks yang diperoleh
adalah [Mn(L)(H20)3(Cl),] -%Hzo (21) dengan L = 2-metil-4,5-
difenil-1H-imidazol (17). Struktur yang diprediksi berdasarkan
rumus molekul yang diperoleh disajikan pada Gambar 4.13.
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Gambar 4.13 Dugaan reaksi senyawa kompleks
[Mn(L)(H>0)5(Cl):]-5H>0 (21)

4.3 Uji Toksisitas BSLT

Uji toksisitas senyawa kompleks yang terbentuk dilakukan
dengan metode Brine Shrimp Lethality Test (BSLT), uji ini
menggunakan larva udang Artemia salina L. sebagai hewan uji.
BSLT biasa digunakan sebagai seleksi pendahuluan untuk
menentukan sifat toksisitas senyawa sebagai antibakteri dan
antikanker (Yurttas dkk., 2013). Metode ini telah berhasil
dibuktikan sebagai metode yang dapat dipercaya, tidak mahal dan
hanya menggunakan sampel dalam jumlah yang sangat sedikit
(Primahana dkk., 2015).

Telur Artemia salina ditetaskan pada wadah plastik berisi
air laut yang dirangkai dengan lampu dan oksigen kontinu selama
48 jam hingga diperoleh larva yang aktif bergerak. Disiapkan
larutan ligan dan kompleks stok 1000 ppm yang kemudian
diencerkan menjadi konsentrasi 500 ppm, 250 ppm, 100 ppm, 50
ppm dan 10 ppm sebagai larutan uji. 150 pL air laut berisi 6 larva
disiapkan dalam microwell plate dan ditambahkan 50 pL larutan
uji, masing-masing konsentrasi direplikasi sebanyak 3 kali (triplo).
Larutan kontrol sebagai blanko menggunakan 100% air laut.
Pengujian dilakukan selama 24 jam. Data hasil uji BSLT disajikan
dalam Tabel 4.3. Perhitungan nilai LCso selengkapnya dilampirkan
pada Lampiran J.
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Tabel 4.3 Data hasil uji BSLT ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-
imidazol (17).

Log

Larva

Larva

%

Konsentrasi Konsentrasi | mati hidup Total Kematian
10 1 1/0{0|5|6|6| 18 5,56
50 1,69 0[{3/0|6|3|6/| 18 16,67
100 2 112/2]|5]|4]4| 18 27,78
250 2,39 313/4|3|3|2| 18 55,56
500 2,69 414(5(2)12|1] 18 77,78

80
70
60 y = 40,061 - 42,931
g 50 R2=0,9064
‘é 40
S 30
X 20
10
0
10 0 0,5 1 1,5 2 2,5 3

log konsentrasi

Gambar 4.14 Grafik hasil uji toksisitas BSLT ligan 2-metil-4,5-
difenil-1H-imidazol (17).

Tabel 4.4 Data hasil uji BSLT kompleks MnL(H20)3C12‘%H20 (21)

. Lo Larva | Larva %
Konsentrasi Konser%trasi mati hidup Total Kematian
10 1 1[1/2]|5]|5|4] 18 22,22
50 1,69 50213|1]|4|3] 18 55,55
100 2 415(4(12/1|2] 18 72,22
250 2,39 5/5(6(1]1]0| 18 88,88
500 2,69 6/5/6/0]1{0| 18 94,44
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Gambar 4.15 Grafik hasil uji toksisitas BSLT kompleks
MI’IL(HQO)3C12'%H20 (21)

Dari Tabel 4.3 dan Tabel 4.4 dapat diketahui bahwa
konsentrasi berbanding lurus dengan % kematian larva udang.
Dilakukan perhitungan nilai LCso seperti yang dilakukan Hendri
dkk (2010). Diplotkan log konsentrasi dengan % kematian larva ke
dalam grafik, Gambar 4.14 dan Gambar 4.15. Diperoleh persamaan
garis y = 40,061x - 42,931 dari uji toksisitas BSLT ligan 2-metil-
4,5-difenil-1H-imidazol (17). Dengan memasukkan nilai y = 50
untuk kematian 50% diperoleh nilai x = 2,32. Konsentrasi LCsg
sama dengan nilai antilog x yaitu 208,80 ppm. Sedangkan dari uji

toksisitas kompleks [MnL(H20)3(Cl)2]%H20 (21) diperoleh
persamaan garis y = 43,979x - 19,496. Dengan memasukkan nilai
y = 50 untuk kematian 50% diperoleh nilai x = 1,58 dan nilai LCs
sebesar 38,03 ppm.

Pada penelitian ini hasil uji BSLT terhadap kompleks
[MnL(H:0)s(Cl)2] 7H:0 (21) memiliki sifat bioaktivitas yang
lebih tinggi dibandingkan dengan ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-
imidazol (17) dan tergolong dalam senyawa yang toksik dengan
nilai LCso < 200 ppm (McLaughin dkk., 1991).
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LAMPIRAN

Lampiran A Sintesis Ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol

Benzil Ammonium Asetat Asetaldehid ()

Dilarutkan dalam 30 mL Asam Asetat Glasial
Dimasukkan ke dalam labu refluks

Direfluks selama waktu tertentu
Dimonitoring dengan KLT

Larutan 1

Didiamkan pada suhu ruang semalaman
Dituang kedalam 200 mL aqua demineralisasi
dingin

Larutan II

Ditambahkan Ammonium Hidroksida hingga
terbentuk endapan

Disaring endapan yang terbentuk menggunakan
corong Buchner

Endapan Filtrat

Direkristalisasi dengan etil asetat
Disaring dan dicuci dengan etil asetat dingin

Endapan Filtrat

Dikeringkan dalam keadaan vakum
Dianalisis lebih lanjut (FTIR, NMR)

Ligan
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Perhitungan rendemen ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol

O I N
2 NH,0Ac—>
* HJ\+ 4one l[ N\>\
|O H

Massa teoritis rendemen = mol produk x Mr produk
= 0,005 mol x 234,12 g/mol
=1,1706 g

Massa hasil percobaan = 0,6362 g

massa eksperimen
% rendemen = — x100%
massa teoritis

_0,6362 100%
T 11706 0"
=54,34%

(¢}
18) (20) 19) a7
CisH1002  C:H4O 2 NH40Ac > CisHiaN2 2 CH3:COOH 3 H20
m 5 mmol 5 mmol 10 mmol - - -
r 5 mmol 5 mmol 10 mmol 5 mmol 10 mmol 15 mmol
S 5 mmol 10 mmol 15 mmol
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Lampiran B Sintesis Kompleks Mangan(ll) dengan Ligan 2-

metil-4,5-difenil-1H-imidazol

Ligan ¢

NaOH (s)

Larutan 1

Dilarutkan dalam etanol

MnCl,.2H>0 )

Larutan 2

Didiamkan pada suhu kamar
Kristal yang terbentuk disaring

Dilarutkan dalam 25 mL etanol
Dimasukkan ke dalam labu refluks 50 mL
Direfluks selama 4 jam pada suhu 78-80C

|
Endapan

Kristal Kompleks

Dikeringkan dalam desikator
Dianalisis lebih lanjut (UV-Vis, AAS, FTIR,
TGA, CHN)

Filtrat
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Perhitungan rendemen kompleks [Mn(2-metil-4,5-difenil-1H-
imidazol)(H20)3CI2-0,5H20

- QP
| Ton
MnCl,.4H,0 + 3 N — HN\I‘N\M/ 0,5 H,0
n 2- 2! + ’ N n =Yy 2
NF / | ™~ al
H Cl
HoH
a7 (21)
-3,39 kkal/mol 34,19 kkal/mol 63,05 kkal/mol
MnCl2-4H20 3L —» MnL(H20); Cl2-0,5H20 2L 0,5 H20
0,2 mmol 0,6 mmol - - -
r 0,2 mmol 0,6 mmol 0,2 mmol 0,4 mmol 0,1 mmol
- - 0,2 mmol 0,4 mmol 0,1 mmol

Massa teoritis rendemen = mol produk x Mr produk
=0,0002 mol x 423 g/mol
=0,0864 g

Massa hasil percobaan  =0,0632 g

massa eksperimen

% rendemen = — x 100%
massa teoritis

_00632
~ 00864 -0
= 73.24%
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Lampiran C Spektrum FTIR Ligan 2-metil-4,5-dimetil-1H-
imidazol

Gambar C1 Spektrum FTIR ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol
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Lampiran D Spektra FTIR Kompleks Mangan(l1) dengan
Ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol

Gambar D1 Spektrum FTIR Kompleks [Mn(L)(H20)3(Cl),] -%HzO
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Lampiran E Spektrum H dan **C NMR Ligan 2-metil-4,5-
difenil-1H-imidazol

Gambar E1 Spektrum '"H NMR ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-
imidazol

Gambar E2 Spektrum '*C NMR ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-
imidazol
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Lampiran F Perhitungan Kadar lon Logam pada Kompleks

Persiapan larutan
a. Pembuatan larutan standar Mn(II)
- konsentrasi 100 ppm
Mr MnCl,-4H,0 = 197,9 g/mol
Ar Mn =55 g/mol
Massa MnCl,-4H,O
_10002x197,9- L x 0,11
; 55-E
=0,0358 g dalam 100 mL pelarut
b. Pengenceran larutan standard konsentrasi 100 ppm
menjadi 50
ViM;=VoM;
V1.100 = 50.50
Vi=25mL
c. Pengenceran larutan standard konsentrasi 50 ppm menjadi
8 ppm, 6 ppm, 5 ppm, 2 ppm dan 1 ppm
- konsentrasi 8 ppm
ViM;= V.M,
V1.50=50.8
Vi=8mL
- konsentrasi 6 ppm
ViM;= V.M,
V1.50=50.6
V] = 6 mL
- konsentrasi 5 ppm
Vi.M|=VoM;
V.50 =50.5
V] =5mL
- konsentrasi 2 ppm
Vi.M|=V2M;
V1.50=50.2
V] =2mL
- konsentrasi 1 ppm
ViMi=VoM;
V1.50=50.1
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Vi= 1 mL
d. Pembuatan larutan cuplikan konsentrasi 100 ppm :
100 mg _ massa senyawa kompleks
L 0,05 L
Massa senyawa kompleks = 5 mg
e. Pengenceran larutan cuplikan konsentrasi 100 ppm
menjadi 10 ppm
Vi.Mi= Vo.M,
V1.100 = 50.10
Vi=5mL

Perhitungan kadar ion logam Mn(Il)

Tabel F1 Data absorbansi larutan standar Mn

Konsentrasi Absorbansi

(ppm)

0 0,0019

1 0,0543

2 0,1085

5 0,2590

6 0,3040

8 0,3942
Sampel 0,0736

Data absorbansi pada Tabel F1 diplotkan pada grafik terhadap
konsentrasi untuk membuat kurva kalibrasi. Kurva kalibrasi
larutan standar Mn ditampilkan pada Gambar F1. Kadar Mn dapat
diketahui dengan memasukkan nilai absorbansi sampel sebagai
nilai y dalam persamaan kurva kalibrasi.
y = 0,0493x + 0,0064
0,0736 = 0,0493x + 0,0064
x =136
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Absorbansi

0,45
0,4
035
0,3
0,25
0,2
0,15
0,1
0,05

y = 0,0493x + 0,0064
R2 = 0,999

2 4 6
Konsentrasi

Gambar F1 Kurva standar Mn(II)

myg
mg sampel = 1'36T x0,05L

mg sampel = 0,068 mg (10 ppm)

mg sampel = 0,68 mg (100 ppm)
0,68 mg

% Mn = —— x 100%

5m

% Mn = 13,63%
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Lampiran G Perhitungan Kadar Unsur

Rumus molekul senyawa kompleks yang diperoleh ialah [Mn(2-
metil-4,5-difenil-1H-imidazol)(H,0);Cl>]-0,5H,O.  Perhitungan
persentase teoritis setiap unsur dilakukan dengan perhitungan
sebagai berikut:
Mr kompleks = 423 g/mol
Ar C =12 g/mol; Ar H=1 g/mol;
Ar N = 14 g/mol; Ar Mn =55 g/mol

jumlah unsur . Ar unsur

% unsur = x100%
Mr senyawa

Untuk atom C, H dan N :

16x12

%C= 123 x 100% = 45,39%
21x1

%H= 123 x100% = 4,96%
2x14

%N = 123 x100% = 6,62%
1x55

% Mn = x 100% = 13,00%

423
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Lampiran H Kurva DTA/TGA Kompleks
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Lampiran | Perhitungan Nilai Lcso Metode Brine Shrimp
Lethality Test (BSLT)

Tabel I1 Data hasil uji BSLT ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol

. Lo Larva | Larva %
Konsentrasi Konser%trasi mati hidup Total Kematian
10 1 1{0/0]5|6[6] 18 5,56
50 1,69 0/3/0]6|3|6] 18 16,67
100 2 11212]5|4(4]| 18 27,78
250 2,39 313/413|3[2] 18 55,56
500 2,69 414(5(2(2]1| 18 77,78

80
70
60 y=40,061x - 42,931
g 50 R>=0,9064
= 40
=
S 30
X 20
10
0
10 0 0,5 1 1,5 2 2,5 3

log konsentrasi

Gambar 1 Grafik uji toksisitas ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-
imidazol

% Dari Gambar I1 diperoleh persamaan:
y = 40,061x — 42,931
Untuk memperoleh nilai LCsy atau 50% kematian,
dimasukkan nilai y = 50 ke dalam persamaan,
y = 40,061x — 42,931
50 = 40,061x — 42,931
x =231
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antilogx = 208,8 ppm
Sehingga diperoleh nilai LCso ligan 2-metil-4,5-difenil-
1H-imidazol sebesar 208,8 ppm.

Tabel 12 Data hasil uji BSLT kompleks [Mn(L)(HzO)3(C1)2]%H20

. Log Larva | Larva %
Konsentrasi Konsentrasi | mati hidup Total Kematian
10 1 1|1]2]5|5]4| 18 22,22
50 1,69 5(213|1]4|3] 18 55,55
100 2 4151412112 18 72,22
250 2,39 5/[5/6/1]1|0] 18 88,88
500 2,69 6/5/6/0[1|0] 18 94,44
120
100 y =43,979x - 19,496
R2=0,9851
S 80
g
g 60
£
X 40
20
0
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3

log konsentrasi

Gambar 12 Grafik uji toksisitas kompleks [Mn(L)(H20);(Cl),] %HzO

¢+ Dari Gambar 12 diperoleh persamaan:
y =43,979x — 19,496
Untuk memperoleh nilai LCso atau 50% kematian,
dimasukkan nilai y = 50 ke dalam persamaan,
y =43,979x — 19,496
50 = 43,979x — 19,496
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x =1,58
antilogx = 38,03 ppm
Sehingga diperoleh nilai LCso kompleks
[Mn(L)(H20)3(Cl),] -%HQO sebesar 38,03 ppm.



68

“Halaman ini sengaja dikosongkan”



BAB V
KESIMPULAN

5.1 Kesimpulan

Ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol (7) telah berhasil
disintesis. Struktur ligan hasil sintesis dibuktikan dengan 'H dan
BC NMR serta FTIR. Rendemen yang diperoleh sebesar 54,37%.
Ligan yang didapatkan direaksikan dengan ion logam Mn(II) untuk
membentuk kompleks. Kompleks yang dihasilkan berbentuk
padatan polikristalin berwarna cokelat kehitaman. Formula
kompleks yang dihasilkan berdasarkan karakterisasi menggunakan

AAS, CHN analyzer, FTIR dan TGA adalah MnL(H20)3c12§H20

(13). Nilai LCsy dari ligan dan kompleks hasil sintesis dengan
metode Brine Shrimp Lethality Test sebesar 208,80 ppm dan 38,03
ppm. Nilai LCsy kompleks lebih besar daripada ligan bebas
menunjukkan ligan 2-metil-4,5-difenil-1H-imidazol (7) lebih aktif
setelah dikomplekskan.

5.2 Saran

Untuk  penelitian  selanjutnya, perlu diupayakan
mendapatkan metode pembentukan kristal tunggal dari kompleks
tersebut agar dapat dikarakterisasi dengan XRD Kristal tunggal.
XRD kristal tunggal akan memberikan prediksi formula kompleks
yang lebih tepat dan presisi.
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