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ABSTRAK

DESY KARTINA. Sintesis Dan Karakterisasi Kompleks Zn(ll) Dan Te(IV)
Ditiokarbamat Dan Potensinya Sebagai Anti Tuberkulosis (dibimbing
oleh Indah Raya dan Hasnah Natsir).

Penelitian ini bertujuan mensintesis dan mengkarakterisasi senyawa
kompleks dari ion logam Zn(ll) dan Te(lV) dengan ligan EtiPrDtc, MeHepDtc,
MelsoButDtc dan menguji potensi anti Tuberkulosis senyawa kompleks yang
berhasil disintesis.

Metode yang digunakan adalah metode in-situ, yakni mereaksikan
amina sekunder dengan karbondisulfida dan garam logam dalam suasana
basa. Senyawa kompleks yang dihasilkan dikarakterisasi dengan
menggunakan spektroskopi UV-Vis, FT-IR, NMR, konduktometer dan titik
leleh.

Hasil penelitian diperoleh enam senyawa kompleks yang berhasil
disintesis vyaitu : Zn(I)EtiPrDtc, Zn(l)MeHepDtc, Zn(ll)MelsoButDtc,
Te(IV)EtiPrDtc, Te(IV)MeHepDtcPhen, dan Te(IV)MelsoButDtcPhen. Khusus
untuk senyawa Zn(ll)MelsoButDtc dan Te(IV)MelsoButDtcPhen
dikarakterisasi menggunakan spektroskopi NMR. Keseluruhan Senyawa
kompleks yang telah berhasil disintesis menunjukkan potensial bioaktivitas
terhadap Mycobacterium tuberculosis.

Kata Kunci: Senyawa Kompleks Ditiokarbamat, Anti Tuberkulosis



ABSTRACT

DESY KARTINA. Synthesis and Characterization Of Complexes Zn(ll) and
Te(IV) Dithiocarbamates and Their Potential as Anti Tuberculosis (Supervised
by Indah Raya and Hasnah Natsir).

The research aimed to synthesize and characterize the complex
compounds derived from the Zn(ll) and Te(lV) metal ions with the ligands of
EtiPrDtc, MeHepDtc, MelsoButDtc and to test the potentials of the anti
tuberculosis of the complex compounds which were successfully synthesized.

The method used was an ‘in situ” method, i.e. to react the secondary
amine and disulphide carbon and metal salt in the base condition. The
complex compounds produced were characterized by using spectroscopies of
UV-Vis, FT-IR, NMR, conductometer and melting point.

The research result indicates that six complexes which are
successfully synthesized are: Zn(I)EtiPrDtc, Zn(ll)MeHepDtc,
Zn(I)MelsoButDtc, Zn(ll)MelsoButDtc, Te(IV)EtiPrDtc, Te(IV)MeHepDtcPhen,
and Te(IV)MelsoButDtcPhen. Specially, the compounds of Zn(ll)MelsoButDtc
and Te(lV)MelsoButDtcPhen are characterized wusing the NMR
spectroscopies. All the complexes which have been successfully synthesized
indicate the bioactivity potentials on the Mycobacterium tuberculosis.

Key words: Dithiocarbamate complex compound, Anti tuberculosis
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BAB |

PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Penyakit Tuberkulosis (TBC atau TB) adalah suatu penyakit infeksi
yang disebabkan oleh bakteri Mycobacterium tuberculosis. Bakteri ini
merupakan bakteri basil yang sangat kuat sehingga memerlukan waktu lama
untuk mengobatinya. Bakteri ini lebih sering menginfeksi organ paru-paru
dibandingkan bagian lain tubuh manusia. Insidensi TBC dilaporkan
meningkat secara drastis pada dekade terakhir ini di seluruh dunia, demikian
pula di Indonesia. Tuberkulosis atau TBC merupakan masalah kesehatan,
baik dari sisi angka kematian (mortalitas ), angka kejadian penyakit
(morbiditas), maupun diagnosis dan terapinya. Dengan penduduk lebih dari
200 juta orang, Indonesia menempati urutan ke empat setelah India,
China dan Afrika Selatan dalam hal jumlah penderita di antara 22 negara
dengan masalah TBC terbesar di dunia (Syahrini, 2008).

Jumlah penderita TBC paru dari tahun ke tahun di Indonesia terus
meningkat, terlebih dengan adanya resistensi multi obat (MDR) terhadap
Mycobacterium tuberculosis menyebabkan situasi menjadi semakin
menghawatirkan. Dimana obat-obatan umumnya mempunyai daya toksisitas

terhadap Mycobacterium tuberculosis memiliki masa pengobatan yang agak



panjang sehingga terkadang menimbulkan masalah, jika penderita tidak
dapat konsisten dan kontinyu dalam pengobatannya (Hanafi dan
Prasenohadi, 2010). Di sisi lain , secara kimiawi tidak dapat dipungkiri bahwa
penggunaan obat-obatan dalam jangka panjang akan mempunyai efek
samping tertentu. Oleh karenanya diperlukan obat baru yang mempunyai
daya hambat dan daya toksisitas tinggi terhadap Mycobacterium tuberculosis
yang efektif mengatasi masalah tersebut.

Usaha penemuan anti mikroba (anti bakteri dan anti jamur) telah
banyak ditemukan oleh para ahli, diantaranya yang berasal dari tumbuh-
tumbuhan, hewan, dan mikroorganisme. Selain itu juga ada sumber anti
mikroba yang bukan berasal dari mahluk hidup, seperti menggunakan
senyawa kompleks dengan cara mensintesisnya. Beberapa senyawa
kompleks yang telah disintesis sebelumnya menunjukkan bahwa aktivitas
biologi dari senyawa kompleks tersebut dapat digunakan sebagai anti
mikroba, seperti senyawa kompleks ditiokarbamat. Ditiokarbamat merupakan
salah satu senyawa kimia yang telah membuka sejarah awal dalam ilmu
kimia organosulfur (Thorn dan Ludwig, 1962; Campbell dkk., 1981).

Perkembangan penggunaan senyawa kompleks telah banyak diteliti
melalui suatu tahapan-tahapan reaksi (mekanisme reaksi) dengan
menggunakan ion-ion logam serta ligan yang berbeda-beda. Senyawa
kompleks yang diperoleh memiliki peranan penting dalam berbagai bidang

kehidupan, antara lain dalam bidang kimia, industri farmasi, kesehatan, dan



analisis kimia (Mitarilyanti, 2008). Dalam bidang pertanian, senyawa
kompleks ditiokarbamat paling banyak digunakan sebagai pestisida,
insektisida dan fungisida (Kesari dan Gupta, 1998). Dibidang kedokteran
sebagai anti mikroba dan kemoterapi pada tumor (Aruna dkk., 2006), bahan
antiseptik (Osmond dan Fatih, 2005), sebagai obat anti alkohol dan anti
tuberkulosis (Breviglieri, dkk 2000), vanadosen sebagai kontraseptik dan anti
HIV (Maikhuri dkk., 2003).

Sintesis senyawa kompleks ditiokarbamat umumnya melibatkan ligan
ditiokarbamat dalam bentuk garam amonium, natrium, litium, dan barium
(Haas dan Schwarz 1963). Ligan ini dapat diperoleh secara komersial
maupun disintesis. Saat ini metode in-situ yang diperkenalkan oleh
Thirumaran dkk., (1998) lebih banyak digunakan dalam sintesis senyawa
kompleks ditiokarbamat. Dimana metode ini melibatkan reaksi antara asam
ditiokarbamat dengan logam dalam bentuk garamnya, dimana asam
ditiokarbamat disediakan dengan cara mereaksikan amina dengan karbon
disulfida dalam pelarut etanol. Senyawa ditiokarbamat sebagian besar dapat
membentuk senyawa kompleks dengan ion logam dari unsur transisi
(Rogachev, dkk., 1999).

Ditiokarbamat adalah salah satu ligan yang dapat menstabilkan
senyawa kompleks logam dalam bilangan oksidasi yang tinggi (Hogart,
2006). Pada penelitian ini digunakan beberapa jenis logam dengan variasi

bilangan oksidasi yaitu Zn(ll) dan Te(IV) untuk melihat perbedaan kekuatan



ikatannya. Kekuatan pengkelatan atom sulfur terhadap logam bergantung
pada gugus R*(Etil, Metil) dan R*(Isopropil, Heptil, Isobutil) yang terikat pada
ligan (manoussakis dan Tsipis, 1973). Oleh karena itu pada penelitian ini
digunakan pula beberapa jenis ligan dengan variasi gugus R* dan R? yakni
etilisopropilditiokarbamat, metilheptilditiokarbamat dan
metilisobutilditiokarbamat.

Dalam penelitian bioaktivitas senyawa kompleks ditiokarbamat, dapat
digunakan sebagai anti tuberkulosis (Carolina, 2011), ion logam tellurium (Te)
diketahui berperan sebagai anti korosi, sedangkan ion logam Seng (Zn)
membantu sistem imunitas tubuh, dibutuhkan dalam penyembuhan luka,
serta dapat membantu syaraf perasa dan penciuman (Widowati, dkk., 2008).

Berdasarkan informasi tersebut, maka pada penelitian ini akan
dilakukan sintesis dan karakterisasi senyawa kompleks ditiokarbamat dengan
menggunakan logam Zn(ll) dan Te(lV), yang dikomplekskan dengan ligan
EtiPrDtc, MeHeDtc, dan MelsoButDtc dan hasilnya akan diujikan pada

Micobacterium tuberculosis.



B. Rumusan Masalah

Berdasarkan uraian pada latar belakang, maka rumusan masalah

dalam penelitian ini adalah sebagai berikut :

1.

Apakah senyawa kompleks ion logam Zn(ll) dan Te(lV) dengan ligan
Etilisopropilditiokarbamat, Metilheptilditiokarbamat, dan
Metilisobutilditiokarbamat dapat disintesis secara in situ?

Apakah senyawa kompleks hasil sintesis memiliki potensi sebagai anti

tuberkulosis?

C. Tujuan Penelitian

Berdasarkan rumusan dan identifikasi masalah maka tujuan dari

penelitian ini adalah sebagai berikut :

1.

Mensintesis dan mengkarakterisasi senyawa kompleks dari ion logam
Zzn(ll) dan Te(lV) dengan ligan  Etilisopropilditiokarbamat,
MetilHeptilditiokarbamat, dan MetillsoButilditiokarbamat.

Mengetahui potensi anti tuberkulosis senyawa kompleks hasil sintesis.

D. Manfaat Penelitian

Hasil penelitian diharapkan dapat memberi informasi mengenai

potensi senyawa kompleks yang dihasilkan dari sintesis logam Zn(ll) dan



Te(IV) dengan ligan EtiPrDct, MeHepDtc, dan MelsoButDtc sebagai anti

tuberkulosis, juga sebagai bahan referensi bagi penelitian selanjutnya.



BAB Il

TINJAUAN PUSTAKA

A. Tinjauan Umum Senyawa Kompleks

lon atau molekul senyawa kompleks terdiri dari satu atom (ion) pusat
dan sejumlah ligan yang terikat erat pada atom pusat. Atom pusat ditandai
dengan bilangan koordinasi, yaitu angka bulat yang menunjukkan jumlah
ligan (monodentat) yang dapat membentuk senyawa kompleks stabil dengan
atom pusat. Bilangan koordinasi menyatakan jumlah ruangan yang tersedia
sekitar atom atau ion pusat yang biasa disebut bulatan kordinasi yang
masing-masing dapat dihuni satu ligan (monodentat) (Svehla, 1990).

Menurut Rivai (1995), Werner mengemukakan bahwa beberapa ion
logam cenderung berikatan kordinasi dengan zat-zat tertentu membentuk
senyawa kompleks yang mantap dan disebut ligan. Dalam menjelaskan
proses pembentukan dan susunan kordinasi senyawa-senyawa kompleks,
Werner telah merumuskan tiga dalil, yaitu:

1. Beberapa ion logam mempunyai dua jenis valensi, yaitu valensi utama dan
valensi tambahan atau valensi koordinasi. Valensi utama berkaitan dengan
bilangan oksidasi ion logam, sedangkan valensi tambahan berkaitan

dengan bilangan koordinasi ion logam.



2. lon-ion logam itu cenderung menjenuhkan baik valensi utamanya maupun
valensi tambahannya.

3. Valensi koordinasi mengarah dalam ruangan mengelilingi ion logam pusat.

Meskipun Werner belum dapat memberikan penafsiran yang masuk
akal tentang valensi koordinasi, namun lewis kemudian dapat menjelaskan
bahwa valensi koordinasi itu sebagai tingkat kecenderungan ion-ion logam
mencapai susunan elektron gas mulia. Akibatnya, ion-ion logam itu
cenderung menerima elektron (pasangan elektron). Pemberi pasangan
elektron itu adalah ligan. Karena itu, ligan adalah zat yang memiliki satu atau

lebih pasangan elektron bebas (Rivai, 1995).

B. Ligan

Ligan adalah spesies yang memiliki atom yang dapat
menyumbangkan sepasang elektron pada ion logam pusat pada tempat
tertentu dalam lingkup koordinasi, sehingga ligan merupakan basa lewis.
Beberapa ligan dapat menyumbangkan lebih dari sepasang elektron dari
atom yang berbeda tempat dalam struktur geometrik ion kompleks (Petrucci
dan Suminar, 1987).

Sebagian besar ligan adalah zat netral dan anionik. Ligan netral,
seperti ammonia (NHs3), atau karbonmonoksida (CO) dalam keadaan bebas
pun merupakan molekul yang stabil, sementara ligan anionik seperti C1~ atau

CsH; ™, distabilkan hanya jika dikoordinasikan keatom logam pusat. Ligan



dengan satu atom pengikat disebut ligan monodentat, dan yang memiliki
lebih dari satu atom pengikat disebut ligan polidentat, yang juga disebut ligan
khelat. Jumlah atom yang diikat pada atom pusat disebut dengan bilangan
koordinasi (Saito, 1996).

Menurut Saito (1996), senyawa molekular yang mengandung logam
transisi ligan disebut senyawa koordinasi. Bilangan koordinasi ditentukan
oleh ukuran atom ligan pusat, jumlah elektron pada orbital dan efek sterik

ligan. Pada (Gambar 1) menunjukkan senyawa kompleks dengan berbagai

E Disn
Dian

bilangan koordinasi dideskripsikan dibawabh :

Ta I Dap,
Cay Oy
Gambar 1. Struktur Bilangan Koordinasi 4-6 (Saito, 1996)

Kemampuan ion logam untuk terikat pada ligan sangat bergantung
pada sifat dari atom logam maupun ligan yang akan berinteraksi. Pearson

(1986), mengklasifikasikan ion logam maupun ligan dalam kelas asam-basa



keras-lunak (Hard and Soft acid Base, HSAB). Asam basa keras adalah
spesies yang mempunyai ukuran yang relatif kecil, muatan tinggi, serta
polarisabilitas yang rendah. Sebaliknya asam basa lunak adalah spesies
yang mempunyai ukuran relatif besar, muatan yang kecil, serta polarisabilitas
yang tinggi. Umumnya asam keras cenderung berpasangan dengan basa
keras sedangkan asam lunak menyukai basa lunak.

Tabel 1. Klasifikasi Asam dan Basa Menurut Prinsip HSAB

Asam

Keras Lunak

H*, Li*, Na", K*, Be*, Mg?¥, Ca?, Sr**, | Cu®, Ag', Au®, Hg', CHsHg",
BFs, B(OH)s, AlHs, AICI, CO, Si**, AP | Ti*, Pd**, Pt**, Cd**, Hg**, BH,
, Sc¢¥, Ga*, In*, La*, cr*, Fe*, |GaMe;, CaCl;, Gals, InCls,
Co*, Ti**, Hf", AlMe;, RCO* CH3Br,, 1,, Br*, I', atom-atom
logam

Menengah

Fe?', Ru?", 0s?*, Co?", Rh®", Ir¥*, Ni?*, Cu?*, Zn?', GaHs, RsC,
CesHs', Sn?*, Pb?*, NO*, Sb*, Bi®**, SO,

Basa

Keras Lunak

COs**, CH,CO, NHs;, RNH,, N,H, | CO, CN’, RNC, C,H,, C¢Hg R3P,
H,O, OH, ROH, RO, R;0O, F, CI, | (RO);P, RsAs, R,S, RSH, H', R,
NOs*, PO,*, SO,?, ClO, I, SCN’, S,05

Menengah

N2 N3 NO3', CsHsN CgH3NH3, Br




Sumber : Saito, 1996

Besarnya perbedaan energi antara orbital asam-basa keras
menyebabkan transfer muatan dari basa ke asam sangat eksotermik, dalam
hal ini interaksi yang paling dominan adalah interaksi ionik. Sebaliknya asam
dan basa lunak mempunyai energi orbital molekul yang kira-kira setara,
sehingga interaksi kovalen menjadi sangat dominan. Overlap orbital yang
paling efektif adalah orbital yang mempunyai level energi yang setara. Secara
umum dapat dikatakan bahwa interaksi yang kuat antara asam keras dan
basa keras akan memberikan kontribusi interaksi elektrostatik yang besar
bagi energi ikatan ionik, sedangkan interaksi asam lunak dan basa lunak

lebih memberikan kontribusi bagi ikatan kovalen (Bower, 2003).

C. Ditiokarbamat

Sejak beberapa dekade yang lalu, penelitian terhadap ligan pendonor
sulfur dan senyawa yang mengandung ikatan logam sulfur telah banyak
dilakukan. Penelitian tersebut mencakup aspek sintesis dan strukturnya, sifat
spektroskopi maupun aspek biokimia (Schcreiner dan Hauser, 1972; Block
dkk., 1989; Jain, 1994; Gandhi, 1996). Senyawa ini diketahui mempunyai
kegunaan yang luas pada berbagai bidang seperti pertanian, perindustrian,
obat-obatan, biologi dan analisis kimia (Korablev dkk., Plyusnin, 1995).

Sharma (1986) telah mengklasifikasikan ligan pendonor sulfur yang

terdiri dari senyawa ditiokarbamat, xantat, dan ditiolat. Khususnya terhadap



ditiokarbamat, penelitian mengenai ligan pendonor sulfur (Coucovanis, 1979)
perlu ditingkatkan dan diperbanyak lagi, seiring dengan perkembangan
penggunaannya yang begitu meluas dalam berbagai bidang baru disektor
kimia, industri, biologi dan obat-obatan (Lieder, 2004).

Ditiokarbamat merupakan senyawa kimia yang telah membuka
sejarah awal dalam penelitian kimia organosulfur (Thorn dan Ludwig, 1962;
Campbell dkk., 1981). Ditiokarbamat dan analognya mengandung dua atom
pendonor sulfur yang terikat pada satu atom karbon. Senyawa ini diketahui
sebagai ligan sistem 1,1-ditiolat (Eisenberg,1970).

Sintesis senyawa kompleks ditiokarbamat telah dilaporkan pertama
kali oleh Debus pada tahun 1850. Sejak itu senyawa kompleks ditiokarbamat
berkembang pesat terutama pada masa dan setelah perang dunia ke-2.
Ziram dan Tiram telah diperkenalkan pada tahun 1930 dan 1931 sebagai
pestisida. Pada tahun (1934), Tisdale dan William telah mempatenkan
senyawa kompleks ditiokarbamat sebagai fungisida dan insektisida yang
meliputi senyawa kompleks logam ditiokarbamat dan tiram disulfida yang
dihasilkan dari  dialkilamina. Setelah itu, fungisida ditiokarbamat telah
digunakan secara meluas dalam bidang pertanian (Malik, 1999).

Kegunaan senyawa ditiokarbamat pada manusia diawali pada tahun
(1938) oleh Hall dari sarikat Bauer dan Back yang telah mengkaji aktifitas
biologi ditiokarbamat pada mikroba yang bersifat pathogen terhadap

manusia. la menemukan senyawa ditiokarbamat tetrametiltiuram disulfida



dan dimetilditiokarbamat dapat digunakan sebagai anti bakteri (Thorn dan
Ludwig, 1962). Sejak tahun 1942 senyawa ditiokarbamat seperti
tetrametiltiuram telah banyak digunakan sebagai anti jamur (dermatofit)
(Kligman dan Rosensweig, 1948), serta dalam pembuatannya sabun dan
salep kulit untuk manusia dan hewan dan untuk perawatan penyakit kulit
yang disebabkan oleh parasit ataupun jamur (Schultheiss, 1957).

Lebih dari dua ratus jenis senyawa ditiokarbamat baru telah berhasil
disintesis dan hampir lima puluh kristal dari senyawa kompleks berhasil
diketahui strukturnya dengan menggunakan metode kristallografi sinar-X.
disamping itu uji bioaktivitas seperti anti mikroba, antikanker dan antioksidan
juga dilakukan terhadap sebagian besar senyawa kompleks ditiokarbamat
yang dihasilkan (Raya, 2007). Seperti berbagai organostannum ditiokarbamat
yang telah disintesis dan diujikan oleh Normah Awang (2005).

Ditiokarbamat didefinisikan sebagai senyawa anorganik separuh
amida dari asam ditiokarbamat yang mengandung gugus ditio, -S,". Selain itu,
ditiokarbamat merupakan ligan anionik yang mempunyai tiga donor elektron
yang berupaya menstabilkan atom logam pusat dalam berbagai bilangan
oksidasi (Coucovanis, 1979). Ditiokarbamat adalah senyawa yang dihasilkan
melalui reaksi antara amina primer atau sekunder dengan kehadiran karbon
disulfida dalam medium basa (Breviglieri dkk., 2000).

Sifat paling menarik dari ditiokarbamat adalah kemampuannya untuk

berikatan dengan logam membentuk senyawa kompleks, dimana terjadi



reaksi perpindahan elektron. Oleh karena itu berbagai pengujian terhadap
bahan, elektrokimia, sifat fisik dan spektroskopi baik pada ligan maupun

senyawa kompleksnya telah dilakukan terhadap senyawa ini (Lieder, 2003).

C.1 Struktur Senyawa Ditiokarbamat

Struktur kimia senyawa ditiokarbamat umumnya seperti yang
ditunjukkan dalam gambar 2 (Thorn dan Ludwig, 1962). Senyawa
ditiokarbamat tersebut dapat berperan sebagai ligan monodentat ataupun
bidentat (Sharma, 1986), namun kebanyakkan berperan sebagai ligan
bidentat uninegatif, yaitu pengkoordinatan melalui kedua atom sulfur
(Kaludjerovic dkk., 2002).

Pengikatan ligan ditiokarbamat secara bidentat dapat dilakukan
melalui dua cara, secara simetri ataupun asimetri (Okamoto dkk., 1993).
Pengikatan ligan ditiokarbamat secara bidentat yang simetri menunjukkan
ikatan M-S yang sama panjang, sebaliknya pada pengikatan bidentat asimetri
menunjukkan panjang ikatan M-S yang tidak sama panjang. Ligan
ditiokarbamat bidentat dapat juga membentuk jembatan diantara dua logam

peralihan (Heinrich dkk., 1990).
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Gambar 2. Struktur Senyawa Ditiokarbamat R’ Dan R” lalah Gugus Alkil, Aril,
Hidrogen Atau Rantai Karbon Dengan Gugus Fungsi. M lalah
Kation Logam, Ammonium Atau Gugus AlKil.

Senyawa ditiokarbamat yang dihasilkan melalui reaksi antara karbon
disulfida dengan amina sekunder merupakan salah satu ligan pengkelat
sulfur yang paling penting dalam kimia logam peralihan (Sejekan dkk., 1978).
Ditiokarbamat dapat membentuk ikatan dengan logam dan dapat
membentuk kelat dengan hampir semua unsur peralihan (Delepine, 1907;
Allen dan Kennard, 1987). Anion ditiokarbamat R'R?NCS?~ merupakan basa
yang lemah dan dapat berperan sebagai ligan dwisulfur (Coucouvanis, 1979).

Dalam senyawa kompleks, ditiokarbamat biasanya berperan sebagai
ligan pengkelat bidentat walaupun terdapat perbedaan ikatan yang tidak
setara pada kedua atom sulfur dari gugus yang sama (Radha., dkk 1986).
Anion bidentat ini juga telah diketahui dapat berperan sebagai jembatan yang
menghubungkan dua pusat atom logam peralihan (Heinrich dkk., 1990;
Bardaji dkk., 1994). Kekuatan pengkelatan atom sulfur terhadap logam
bergantung pada gugus R!dan R? (Manoussakis dan Tsipis, 1973). Sebagai
contoh dietilditiokarbamat merupakan salah satu ligan pengkelat yang paling
baik karena gugus etil merupakan gugus pendonor elektron yang baik.
Stereokimia, bilangan oksidasi dan jenis ion logam turut memainkan peranan
yang penting dalam menentukan sifat ligan ditiokarbamat . Ditiokarbamat

adalah salah satu ligan yang dapat menstabilkan senyawa kompleks logam



dalam bilangan oksidasi yang tinggi. Hal ini karena ligan ditiokarbamat
mempunyai; (i) muatan yang rendah dan (ii) jari-jari yang kecil (2.8-2.9 A).
selain itu, senyawa kompleks logam ditiokarbamat khususnya logam
peralihan juga dapat berada dalam berbagai bilangan oksidasi termasuk
bilangan oksidasi yang tinggi. Sifat istimewa ligan ini yang mempunyai sistem
elektron & terdelokalisasi menyebabkan kerapatan elektron pada atom logam
bertambah. Beberapa senyawa kompleks logam ditiokarbamat yang
ditemukan dengan bilangan oksidasi yang tinggi adalah Fe(1V), Cu(lll), Ni(IV)
dan Ag(ll) (Pasek dan Straub, 1972).

Beberapa cara yang digunakan untuk menentukan jenis pengikatan
ligan ditiokarbamat dalam senyawa kompleks vyaitu melalui spektrum
inframerah, spektrum elektronik (1 — 1) peralihan intraligan dan korelasi
RMN!H v(C — N) (Nikolov, 1971). Ligan ditiokarbamat dalam bentuk anion ini
dapat ditemukan dalam beberapa bentuk resonansi (Gambar 3) (Bookhari
dkk., 1947; Giovagnini dkk.,2005). Struktur awal adalah dua ikatan C-S dan
satu ikatan C-N mempunyai ikatan rangkap dua. Sementara itu struktur (I)
dan (II) mempunyai satu ikatan tunggal (C-S) dan satu ikatan rangkap (C=S)
dengan C-N adalah ikatan tunggal, struktur (Ill) mempunyai dua ikatan

tunggal (C-S) dengan C=N adalah ikatan rangkap dua dan N bermuatan



positif. () (1) (1
Gambar 3. Struktur Resonansi Ligan Ditiokarbamat
Gugus R yang terikat pada atom nitrogen akan mempengaruhi
struktur resonasi dan selanjutnya menentukan pemilihan struktur utama

(Lieder dkk., 2004).

C. 2 Klasifikasi Senyawa Ditiokarbamat

Terdapat lebih dari 15 jenis senyawa ditiokarbamat yang diketahui,
namun secara umum asam ditiokarbamat dapat digolongkan dalam tiga
golongan utama, yaitu primer, sekunder dan tersier (Gambar 4) (Yong, 2005

dalam Raya, 2007).
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Gambar 4. Penggolongan Asam Ditiokarbamat
Ketiga golongan senyawa tersebut dapat dihasilkan dari reaksi antara

karbon disulfida dalam alkohol dengan amina primer, sekunder ataupun

tersier, jenis amina bergantung pada jenis asam ditiokarbamat yang akan



dihasilkan. Reaksi yang terlibat dalam sintetis ditiokarbamat ialah serangan
nukleofilik terhadap CS, oleh amina.

Asam ditiokarbamat tidak stabil dan mudah terurai menjadi asam
tiosianat dan hidrogen sulfida. Senyawa ini hanya boleh disimpan dalam
jangka waktu yang pendek pada suhu di bawah 50°C (Sharma, 1986). Oleh
karena asam ditiokarbamat tidak stabil, maka pembentukan senyawa
kompleks dengan garam ammonium, logam alkali, logam alkali tanah
ataupun alkil ester akan memperlambat proses penguraian senyawa

tersebut. Ligan ini biasanya berbentuk kristal jarum yang tidak berwarna.

C. 3 Sifat-Sifat Ditiokarbamat
1. Kestabilan

Umumnya ditiokarbamat tidak stabil dalam kondisi asam, dan mudah
terurai menjadi karbon disulfida dan amina (Thorn dan Ludwig 1962; Marino
dkk., 1999). Dalam keadaan tersebut ditiokarbamat membentuk molekul
terproton, yaitu asam ditiokarbamat yang stabil dalam padatan maupun
dalam larutan dan akan mengalami penguraian termal menghasilkan karbon
disulfida, hidrogen disulfida dan ammonium tiosianida seperti dalam (Gambar
5). Dalam bentuk senyawa kompleks senyawa ditiokarbamat umumnya stabil

pada suhu ruang maupun suhu yang agak tinggi. Sebagai contoh senyawa



kompleks Ge(IV)Alkylsikloheksilditiokarbamat mulai mengalami penguraian
pada suhu 127-400 °C(Gandhi dkk., 1996).

S

H,NC — > CS, + HN-C—S NH; —— H5 + NH,SCN

AN

SH

Gambar 5. Reaksi Penguraian Termal Asam Ditiokarbamat

2. Kelarutan

Kekuatan ikatan logam dalam senyawa kompleks ditiokarbamat
dapat mempengaruhi kelarutan senyawa kompleks tersebut. Senyawa
kompleks ditiokarbamat dengan logam berat mempunyai kelarutan yang
sangat rendah dalam air (Thorn dan Ludwig,1962). Kelarutan senyawa
kompleks juga sangat dipengaruhi oleh jenis gugus alkil yang berikatan
dengan ligan ditiokarbamat. Apabila R alkil yang berantai panjang,
kemampuan senyawa kompleks untuk melarut dalam air berkurang.
Sebaliknya, jika R adalah gugus alkil berantai pendek ataupun bercabang,
kemampuan senyawa kompleks untuk melarut dalam air akan meningkat dan
konduksi molar akan berkurang (Cavell dkk., 1979).

Sejekan, dkk., (1978) juga melaporkan kehadiran gugus hidroksi
(OH) juga dapat menurunkan kelarutan senyawa kompleks ditiokarbamat

dalam pelarut nonpolar seperti CCls, namun sebaliknya kelarutan dalam air



semakin meningkat karena kehadiran ikatan hidrogen inter-molekul (Bookhari
dkk.,1974). Contohnya, dietanolditiokarbamat mempunyai kelarutan yang
lebih baik dalam air banyak digunakan sebagai senyawa obat (Jain dkk.,
1999).

Meskipun demikian, senyawa ditiokarbamat dengan gugus pengganti
yang bersifat hidrofobik biasanya mempunyai kelarutan yang rendah dalam
air (Rogachev, 1999). Senyawa ini mempunyai kelarutan yang tinggi dalam
pelarut organik seperti benzena, kloroform, aseton dan etanol (Sharma dkk.,
1981). Selain itu, terdapat senyawa kompleks ditiokarbamat yang mempunyai
dua gugus pendonor CS,, seperti senyawa kompleks alkilena
bisditiokarbamat (Gambar 6), membentuk kelat polimerik yang tidak larut
dalam kedua jenis pelarut baik pelarut polar maupun non polar.
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Gambar 6. Senyawa Kompleks Alkilena Bisditiokarbamat
3. Titik Leleh
Titik leleh senyawa kompleks ditiokarbamat ditentukan oleh struktur
dan bahan penyusunnya (ion logam pusat dan jenis ligannya). lon logam
pusat berperan dari segi ukuran dan muatannya, pengikatan yang kuat akan

menunjukkan titik leleh yang tinggi. Ukuran ion logam pusat dalam senyawa



kompleks mempengaruhi titik leleh senyawa, dimana ukuran ion yang
semakin besar akan memberikan interaksi yang lemah antara ligan
ditiokarbamat dengan ion logam dengan demikian titik leleh menjadi semakin
rendah pula (Saito, 1996).

Selain itu ligan ditiokarbamat dengan gugus R rantai lurus
menunjukkan titik leleh yang lebih rendah di banding gugus R yang tidak
lurus (Cavell dkk., 1979). Sebagai contoh, Souza, dkk., (2000) dalam
senyawa kompleks indium(lll) dipropil mempunyai titik leleh yang lebih
rendah yaitu 198°C dibandingkan analognya diisobutilditiokarbamat, yaitu
288°C. Demikian juga nomura dkk., (1989) memperoleh senyawa kompleks
ditiokarbamat dengan gugus R yang mengandung gugus hidroksi
menunjukan titik leleh yang lebih rendah dari yang tidak mengandung gugus

hidroksi.

C. 4 Pembuatan Senyawa Kompleks Ditiokarbamat
1. Pembuatan Ligan Ditiokarbamat

Pembuatan senyawa kompleks ditiokarbamat umumnya memerlukan
ketersediaan ligan ditiokarbamat terlebih dahulu dalam bentuk garam
ammonium atau natrium. Contohnya pada penelitian yang dilakukan oleh
Haas dan Schwarz (1963) yang menyediakan ligan ammonium

dietanolditikarbamat dengan cara mereaksikan larutan dietanol dengan



ammonia dan larutan CS, dalam suhu dingin. Hasil yang diperoleh berupa
kristal jarum yang mempunyai kelarutan yang baik dalam air.

Selain garam ammonium atau natrium ditiokarbamat terdapat juga
bahan lain yang dapat berperan sebagai sumber ligan, yaitu garam
dialkilammoniumdialkditiokarbamat (Cavell dkk., 1979). Rumus umum
senyawa ini adalah (RR'NH;) + (S, CNRR’) yang dibuat melalui reaksi antara
karbon disulfida dengan amina sekunder, persamaan umumnya adalah

seperti berikut:

Aseton
2R2NH + CSZ —— RzNstz(:NRZ ................ (1)

2. Sintesis Senyawa Kompleks Ditiokarbamat

Sintesis senyawa kompleks ditiokarbamat dapat dilakukan dengan
cara penggunaan serbuk logam untuk menggantikan garam logam (Tetsumi
dkk., 1986). Saat ini metode in-situ yang diperkenalkan oleh Thirumaran dkk.,
(1998) lebih banyak digunakan. Metode ini melibatkan reaksi antara asam
ditiokarbamat dengan logam dalam bentuk garamnya, dimana asam
ditiokarbamat disediakan dengan cara mereaksikan amina dengan karbon
disulfida dalam pelarut etanol.

Metode suhu rendah digunakan dalam pembuatan senyawa

kompleks ditiokarbamat untuk memperoleh hasil yang baik dan kemurnian



yang tinggi (Farina dkk., 2001 dalam Sanuddin, 2005). Reaksi antara amina
sekunder dan karbon disulfida sangat eksotermik, oleh sebab itu karbon
disulfida perlu ditambahkan dalam amina dingin secara perlahan-lahan

sambil diaduk hingga terbentuk endapan.

D. Tinjauan Umum Logam
1. Tinjauan Umum Logam Telurium

Telurium adalah suatu unsur kimia dalam tabel periodik yang memiliki
lambang Te dan nomor _atom 52. Telurium memiliki warna putih keperak-
perakan, dan dalam keadaan murninya menunjukkan kilau logam. Cukup
rapuh dan bisa dihaluskan dengan mudah. Telurium amorf ditemukan dengan
pengendapan telurium dari larutan asam tellurat. Telurium adalah
semikonduktor tipe-p, dan menunjukkan daya hantar yang lebih tinggi pada
arah tertentu, tergantung pada sifat kerataan atom. Daya hantarnya
bertambah sedikit ketika unsur ini terpapar dengan sinar matahari. Telurium
bisa diberi dopan perak, tembaga, emas, timah atau unsur lainnya. Di udara,
telurium terbakar dengan nyala biru kehijau-hijauan, membentuk senyawa
dioksida. Telurium cair mengkorosi besi, tembaga dan baja tahan
karat.knesium adalah logam abu-abu keperak-perakan yang dapat menjadi
kusam perlahan-lahan dalam udara lembab. Unsur ini merupakan

penghambat korosi yang luar biasa untuk baja (Dewanjee, 1990).


http://id.wikipedia.org/wiki/Unsur_kimia
http://id.wikipedia.org/wiki/Tabel_periodik
http://id.wikipedia.org/wiki/Nomor_atom

Telurium memiliki ciri-ciri sebagai berikut : Simbol: Te, radius Atom:
1.42 A, Volume Atom: 20.5 cm®mol, Massa Atom: 127.6, Titik Didih: 1261 K,
Radius Kovalensi: 1.36 A, Struktur Kristal: Heksagonal, Massa Jenis: 6.24
g/cm3, Konduktivitas Listrik: 2 x 10° ohm™cm™ Elektronegativitas: 2.1,
Konfigurasi Elektron: [Kr]4d10 fs2p4Formasi Entalpi: 17.49 kJ/mol,
Konduktivitas Panas: 2.35 Wm™K'1, Potensial lonisasi: 9.009 V, Titik Lebur:
722.72 K, Bilangan Oksidasi: -2,4,6, Kapasitas Panas: 0.202 Jg™K'1, Entalpi
Penguapan: 50.63 kJ/mol.

Telurium memperbaiki kemampuan tembaga dan baja tahan karat
untuk digunakan dalam permesinan. Penambahan telurium pada timbal dapat
mengurangi reaksi korosi oleh asam sulfat pada timbal, dan juga
memperbaiki kekuatan dan kekerasannya. Telurium digunakan sebagai
komponen utama dalam sumbat peleburan, dan ditambahkan pada besi
pelapis pada menara pendingin. Telurium juga digunakan dalam keramik.

Bismut telurrida telah digunakan dalam peralatan termoelektrik.

2. Tinjauan Umum Logam Zn

Seng merupakan logam putih kebiru-biruan dengan nomor atom 30,
berat atom 65,38 dengan titik cair 419,5 °C dan titik didih 907 °C termasuk
unsur logam IIB pada tabel periodik. Logam ini cukup mudah ditempa dan

dilihat pada suhu 110-150 °C (Cotton dan Wilkinson, 1989).



Logam ini keras dan rapuh pada kebanyakkan suhu, logam ini
kembali menjadi rapuh dan dapat dihancurkan menjadi bubuk dengan
memukul-mukulnya. Seng juga mampu menghantarkan listrik. Seng yang
dibakar akan menghasilkan lidah api berwarna hijau kebiruan dan
mengeluarkan asap seng oksida. Seng bereaksi dengan asam, basa, dan
non logam lainnya. Seng yang sangat murni akan bereaksi secara lambat
dengan asam pada suhu kamar. Asam kuat seperti asam klorida maupun
asam sulfat dapat menghilangkan lapisan pelindung seng karbonat dan
reaksi dan reaksi seng dengan air yang ada akan melepaskan gas hidrogen
(Hinds, 2010).

Sifat kimiawi seng mirip dengan logam-logam transisi periode
pertama seperti nikel dan tembaga. Logam ini bersifat diagmanetik dan
hampir tak berwarna. Jari-jari ion seng dan magnesium juga hampir identik.
Oleh karenanya, garam yang terbentuk dari kedua unsur ini akan memiliki
struktur kristal yang sama. Pada kasus dimana jari-jari ion merupakan faktor
penentu, sifat-sifat kimia keduanya akan sangat mirip. Seng akan membentuk
senyawa kompleks dengan pendonor N- dan S- (Brady, dkk. 1983).

Seng (Zn) merupakan unsur yang terlibat dalam sejumlah besar
enzim yang mengkatalisis reaksi metabolik yang vital. Selain itu, seng (Zn)
berperan pula dalam proses pembentukkan genetik, yaitu pada DNA dan
RNA serta partisipasinya dalam metabolisme protein, Zn juga essensial untuk

pertumbuhan anak (darmono, 1995).



Seng (Zn) berperan dalam menyusun struktur protein dan membran
sel. Seng (Zn) berperan menstabilisasi struktur protein, membantu sistem
imunitas tubuh, dibutuhkan dalam penyembuhan luka, serta dapat membantu
syaraf perasa dan penciuman. Seng (Zn) sebagai katalisator enzim
superoksida  (CuzZnSOD) berperan mengeliminasi radikal  bebas
anionsuperoksida (Widowati, dkk., 2008).

Dalam bidang biologis, kompleks Zn dengan ligan NCS, dijadikan
model secara struktur dan spektroskopi dalam sisi pengikatan logam dalam
sejumlah protein metallotreonina dan metalloregulatori.

Gao, Jason (2003) menambahkan Zn-diamilditiokarbamat dan Sb-

diamilditiokarbamat dalam pelumas mesin diesel memiliki sifat antioksidan.

@ Atom karbon
(O Atom Hidrogen
(O Atom Sulfur
@ Atom Zn

@ Atom Nitrogen

Gambar 7. Senyawa Kompleks Zn-Dialkilditiokarbamat



Kompleks seng yang yang digunakan sebagai aditif pelumas dapat
dilihat pada senyawa kompleks Zn-dialkilditiokarbamat (gambar 7) yang

digunakan sebagai antifriksi dan antiwear (Zhang et al, 2003).

E. Tinjauan Umum Anti Mikroba

Anti mikroba dapat berupa senyawa kimia sintetik atau produk alami.
Anti mikroba sintetik dapat dihasilkan dengan membuat suatu senyawa yang
sifatnya mirip dengan aslinya yang dibuat secara besar-besaran, sedangkan
yang alami didapatkan langsung dari organisme yang menghasilkan senyawa
tersebut dengan melakukan proses pengekstrakan (Setyanangsih, 2004).

Anti mikroba adalah obat untuk membunuh mikroba, khususnya
mikroba yang bersifat merugikan manusia. Obat yang digunakan untuk
membasmi mikroba penyebab infeksi pada manusia ditentukan harus
memiliki sifat toksisitas selektif setinggi mungkin. Artinya obat tersebut harus
bersifat sangat toksik untuk mikroba, tetapi relatif tidak toksik untuk hospes
(Gan, 1989).

Aktivitas anti mikroba ditentukan oleh spektrum kerja, daya kerja,
konsentrasi minimum untuk inhibisi (KMI) dan potensi pada KMI. Suatu anti
mikroba dikatakan mempunyai aktivitas yang tinggi bila KMI terjadi pada
kadar anti mikroba yang rendah tetapi mempunyai daya bunuh atau daya
hambat yang besar. Pada percobaan secara in vitro dengan metode difusi

agar, hal ini dapat diliat pada besar diameter zone inhibisi pertumbuhan



mikroba di sekeliling anti mikroba. Bila pada kadar yang rendah dapat

memberikan diameter zona inhibisi yang luas dan bening di sekeliling anti

mikroba, maka hal ini menunjukkan bahwa anti mikroba tersebut berpotensi

tinggi terhadap mikroba uji yang digunakan (Gan, 1989; Wattimena, 1991).

Aktivitas suatu anti mikroba secara in vitro tidak selalu mempunyai
aktivitas yang setara secara in vivo. Secara in vivo, anti mikroba harus
mampu mencapai tempat infeksi dalam konsentrasi yang memadai untuk
mereproduksi aktivitas in vivo dan ditunjang oleh sistem pertahanan tubuh
agar dapat membasmi mikroba penginfeksi (Wattimena, 1991).

Volk dan Wheeler (1993) mengemukakan bahwa, agen anti mikroba
yang berguna untuk mengobati infeksi akibat mikroba (bakteri dan jamur)
disebut anti biotik. Agar obat anti biotik dapat berguna terhadap penyakit
yang menginfeksi, beberapa kriteria harus dipenuhi antara lain :

1. Obat itu harus rendah dalam toksisitas bagi sel inang sementara
memusnakan atau menghambat agen penyakit. Dengan kata lain, obat
itu harus menunjukkan toksisitas selektif bagi agen penyakit.

2. Inang harus tidak menjadi alergi (sangat peka) terhadapnya.

3. Organisme tidak boleh dengan mudah menjadi resisten terhadap obat
tersebut.

4. Obat tersebut harus mencapai tempat infeksi.

Berdasarkan sifat toksisitas selektif, ada anti mikroba yang bersifat

menghambat pertumbuhan mikroba yang dikenal sebagai aktivitas



bakteriostatik dan ada yang bersifat membunuh mikroba disebut sebagai

aktivitas bakterisida. Anti mikroba dapat bersifat:

a.

Bakteriostatik, yaitu menghambat atau menghentikan pertumbuhan
mikroorganisme (bakteri). Dalam keadaan seperti ini jumlah
mikroorganisme menjadi stasioner, tidak dapat lagi multiplikasi dan
berkembang biak, contohnya sulfinamida, tetrasiklin, kloramfenikol
eritromisin, nevobiosin (konsentrasi yang rendah) dan PAS (Para Amino
Salicylic Acid).

Bakterisida bersifat membunuh mikroorganisme (bakteri). Dalam hal ini
jumlah mikroorganisme (bakteri) akan berkurang atau bahkan habis, tidak
dapat lagi bermultiplikasi untuk berkembang biak. Yang termasuk
kelompok ini adalah Penisilin, Sefalosporion, Neomisin, Kanamisin,

Basitrasin dan lain-lain.

Menurut Gan (1989) dan Wattimena (1991) mekanisme kerja anti
mikroba dapat dibagi dalam lima kelompok sebagai berikut :
Anti mikroba yang mengganggu metabolisme sel mikroba.

Mikroba membutuhkan asam folat untuk kelangsungan hidupnya
yang harus disintesis dari PABA (Asam Para Amino Benzoat). Bila
senyawa anti mikroba tersebut menang bersaing dengan PABA untuk

diinkoporensikan dalam pembentukan asam folat non fungsional,



sehingga sel mikroba terganggu. Contoh: Sulfonamide, Trimetoprin,
Asam Para Amino Salisilat.
Anti mikroba yang menghambat sintesis dinding sel mikroba.

Mikroba memiliki suatu lapisan luar yang kaku yaitu dinding sel.
Dinding sel ini mempertahankan bentuk jasad renik dan menahan sel
mikroba, yang memiliki tekanan osmotik yang tinggi. Tekanan pada
mikroba gram positif 3 sampai 5 kali lebih besar dari pada gram negatif.
Dinding sel mengandung suatu zat yang secara kimiawi merupakan suatu
polimer senyawa kompleks “mukopeptida” (murein peptidoglikan) terdiri
dari polisakarida dan suatu polipeptida dengan banyak hubungan silang.
Polisakarida umumnya mengandung gula-gula amino yang terikat pada
rantai-rantai pentapeptida. Kekuatan dinding sel dengan hubungan silang
dari rantai-rantai peptida (yaitu melalui ikatan pentaglisin) sebagai akibat
reaksi transpeptidase yang dikerjakan oleh beberapa enzim. Lapisan
peptidoglikan lebih tebal pada dinding sel mikroba, dapat rusak dengan
cara menghambat reaksi transpeptidase sehingga sintesis peptidoglikan
tertahan. Dengan demikian dapat diketahui bahwa struktur dinding sel
mikroba dapat dirusak dengan cara menghambat pembentukan atau
mengubahnya setelah dinding sel tersebut selesai terbentuk.

Anti mikroba yang menggangu keutuhan membran sel mikroba
Semua sel hidup dibatasi oleh membran (selaput) sitoplasma,

yang berkerja sebagai penghalang dengan permebilitas yang selatif,



melakukan pengangkutan aktif dan dengan demikian mengandalkan
susunan dari dalam sel. Bila intergilitas fungsi membran sitoplasma
terganggu, nukleotida purin dan pirimidin serta protein akan lolos dari sel,
dan timbullah kerusakan sel atau kematian sel, akibatnya mikroba akan
mati.
Anti mikroba yang menghambat sintesis protein sel mikroba

Untuk kelangsungan hidupnya, sel mikroba perlu untuk
mensintesis berbagai protein. Sintesis protein berlangsung di ribosom,
dengan bantuan mRNA dan tRNA menjadi ribosom 30S, menyebabkan
kode pada mRNA salah baca oleh tRNA pada waktu sintesis protein.
Akibatnya terbentuk protein yang abnormal dan fungsional bagi sel
mikroba.
Anti mikroba yang menghambat sintesis asam nukleat sel mikroba

DNA dan RNA memegang peran amat penting proses kehidupan
normal sel. Mekanisme kerja anti mikroba terhadap hambatan pada asam
nukleat ini melalui beberapa cara diantaranya anti mikroba membentuk
ikatan yang senyawa kompleks dengan DNA melalui ikatan pada residu
deoksiguanosin. Dengan pembentukan kompleks ini akan menghambat
polimerase RNA dan menahan pembentukan mRNA yang sangat
tergantung pada DNA. Atau dapat dengan cara anti mikroba berikatan
dengan enzim RNA-polimirase sehingga menghambat sintesis RNA dan

DNA oleh enzim tersebut, akibatnya terjadi kerusakan pada sel mikroba.



Beberapa aplikasi terakhir pada senyawa kompleks anorganik
adalah pada bidang obat-obatan terutama di gunakan sebagai anti septik
dan anti mikroba. Organoarsenik adalah senyawa kompleks anorganik
pertama yang sukses digunakan pada perawatan penyakit siphilis yang
menggantikan fungsi penicillin dan juga telah digunakan untuk penyakit-
penyakit yang disebabkan oleh infeksi bakteri dan parasit. Senyawa-
senyawa kompleks organologam lainnya secara rutin diteliti dalam
potensinya sebagai obat anti mikroba (Tabel 2), menunjukkan beberapa
senyawa kompleks organologam yang telah berhasil disintesis dan
digunakan sebagai obat anti mikroba dan spesifikasi enzim yang

dihambatnya.

Tabel 2. Beberapa senyawa kompleks organologam sebagai anti Mikroba
dan jenis enzim yang dihambatnya

Senyawa kompleks Logam Enzim yang dihambat
1-amino- Cu NADH oxidase, lactate
3(2pyridyl)soquinnoline dehydrogenase

Sulfadiazine Ag Phosphomannose isomerase



Trivalent arsenicals As Trypanothione dan glutathione

reductase
[XxMxOoHh]n- Mo, V Acid phosphatases
Sugar complexes Ni Chitinase

(Sumber: Louie dan Meade, 1999)

F. Tinjauan Umum Penyakit Tuberkulosis (TBC)

Tuberkulosis (TBC) adalah suatu penyakit infeksi yang disebabkan
oleh bakteri Micobacterium tuberculosis, pertama kali dideskripsikan pada
tanggal 24 Maret 1882 oleh Robert Koch (Ryan dan Ray, 2004).
Micobacterium tuberculosis berbentuk batang, berukuran panjang 5u dan
lebar 3y, tidak membentuk spora, dan termasuk bakteri aerob. Dapat diberi
pewarnaan seperti bakteri lainnya misalnya dengan pewarnaan Gram.
Namun, sekali diberi warna oleh pewarnaan gram, maka warna tersebut tidak
dapat dihilangkan dengan asam. Oleh karena itu disebut sebagai Basil Tahan
Asam (BTA). Pada dinding selnya, lemak berhubungan dengan
arabinogalaktan dan peptidoglikan di bawahnya. Struktur ini menurunkan
permeabilitas dinding sel, sehingga mengurangi efektivitas dari anti biotik.
Lipoarabinoman, suatu molekul lain dalam dinding sel Micobacterium
tuberculosis membuatnya dapat bertahan hidup di dalam makrofaga

(Dormandy 1999).



Insidensi TBC dilaporkan meningkat secara drastis pada dekade
terakhir ini di seluruh dunia. Demikian juga di Indonesia, TBC merupakan
masalah kesehatan, baik dari sisi angka kematian (mortalitas), kejadian
penyakit (morbiditas), maupun diagnosis dan terapinya. Dengan penduduk
lebih dari 200 juta orang, Indonesia menempati urutan ketiga setelah India
dan China dalam hal jumlah penderita di antara 22 negara dengan masalah
TBC terbesar di dunia (Hanafi dan Prasenohadi, 2010).

1. Mycobacterium Tuberculosis

Klasifikasi ilmiah

Kerajaan : Bacteria

Filum : Actinobacteria
Ordo : Actinomycetales

Subordo : Corynebacterinase

Family : Mycobacteriaceae
Genus : Mycobacterium
Spesies :M. tuberculosis

Gambar 8. Mycobacterium tuberculosis (Sumber : Dormandy, 1999).



2. Cara Penularan Penyakit Tuberkulosis

Penyakit TBC biasanya menular melalui udara yang tercemar dengan
bakteri Micobacterium tuberculosis yang dilepaskan pada saat penderita TBC
batuk, pada anak-anak sumber infeksi umumnya berasal dari penderita TBC
dewasa. Bakteri ini bila terkumpul di dalam paru-paru akan berkembang biak
(terutama pada orang dengan daya tahan tubuh yang rendah) dan dapat
menyebar melalui pembuluh darah atau kelenjar geta bening. Oleh sebab itu,
TBC dapat mengifeksi hampir seluruh organ tubuh seperti: paru-paru, otak,
ginjal, saluran pencernaan, tulang, kelenjar geta bening, dan lain-lain,
meskipun demikian organ tubuh yang paling sering terkena yaitu paru-paru.

Ketika M. tuberculosis berhasil menginfeksi paru-paru, maka dengan
segera akan tumbuh kolonil bakteri yang berbentuk globular (bulat). Biasanya
melalui pembentukan dinding di sekeliling bakteri itu oleh sel paru-paru.
Mekanisme pembentukan dinding itu membuat jaringan di sekitarnya menjadi
jaringan parut dan bakteri TBC akan menjadi dormant (istirahat). Bentuk-
bentuk dormant inilah yang sebenarnya terlihat sebagai tuberkel pada
pemeriksaan foto rontgen. Pada sebagian orang dengan sistem imum yang
baik, bentuk ini akan tetap dormant sepanjang hidupnya. Sedangkan pada
orang-orang dengan sistem kekebalan tubuh yang kurang, bakteri ini akan
mengalami perkembangbiakan sehingga tuberkel bertambah banyak.

Tuberkel yang banyak ini membentuk sebuah ruang di dalam paru-paru.



Ruang inilah yang nantinya menjadi sumber produksi sputum (dahak).
Seseorang yang telah memproduksi sputum dapat diperkirakan sedang
mengalami pertumbuhan tuberkel berlebih dan positif terinfeksi TBC.

3. Obat TBC

Penyakit TBC dapat menyerang berbagai organ tubuh tetapi yang
paling sering diserang adalah organ paru-paru. Tujuan pengobatan TBC ialah
memusnahkan basil turbekulosis dengan cepat dan mencegahnya kambuh
kembali. ldealnya pengobatan dengan obat TBC dapat menghasilkan
pemeriksaan sputum negatif baik pada uji dahak maupun biakan kuman dan
hasil ini tetap negatif selamanya.

o Obat-Obat primer : INH (isoniazid), Etambutol, Streptomisin,
Pirasinamid. Obat tersebut memperlihatkan efektifitas yang tinggi
dengan toksisitas yang masih dapat ditolerir, sebagian besar penderita
dapat disembuhkan dengan obat-obat ini.

. obat sekunder : Exionamid, Paraaminosalisilat, Sikloserin, Amikwsin,
Kapreomisin dan Kanamisin. Meskipun demikian, pengobatan TBC
paru-paru hampir selalu menggunakan tiga obat yaitu INH, rifampisin
dan pirazinamid pada bulan pertama selama tidak ada resistensi
terhadap satu atau lebih obat TBC primer ini (Anonim, 2010).

4. Medium Lowenstein-Jensen (LJ)



Medium Lowenstein-Jensen pertama kali dikembangkan oleh
Lowenstein menggunakan congo merah (Conge red) atau malachite hijau
(malachite green dye) untuk menghambat pertumbuhan bakteri yang tidak di
inginkan. Selanjutnya Jensen memodifikasi kandungan sitrat, fosfat dan
pewarna medium. Formula dasar medium Lowenstein-Jensen dalam gliserat-
telur. Kandungan senyawa pada medium ini berfungsi untuk menyediakan
asam lemak dan protein utama untuk metabolisme M. tuberculosis. Gliserol
adalah sumber karbon dan energi yang cocok untuk pertumbuhan tuberkel
basilus pada manusia. Asparagin dan asam ribonukleat (RNA) merupakan
sumber nitrogen dan perangsang pertumbuhan bakteri. Koagulasi albumin
telur selama proses inspisasi menghasilkan medium padat untuk proses

inokulasi. Berikut komposisi medium LJ yang terlihat pada Tabel 3.

Tabel 3. Komposisi Medium LJ

Komposisi medium Jumlah yang dibutuhkan
Asperangin 3,60 gram
Monopotassium fosfat 2,50 gram
Magnesium sitrat 0,60 gram
Maknesium sulfat 0,24 gram
Tepung kentang 30,0 gram
Malachite hijau 0,40 gram
Gliserol 12 mL

Telur 1000 mL

5. Isoniazid



Isoniazid (isonikotinilhidrazin/INH) adalah salah satu obat primer yang
digunakan dalam perawatan penderita penyakit tuberkulosis. Pertama Kkali
ditemukan pada tahun 1912 dan digunakan sebagai anti tuberkulosis pada

tahun 1951. Struktur isoniazid dapat dilihat pada Gambar 9.
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Gambar 9. Struktur isonikotinilhidrazine (INH)

Isoniazid dapat berkerja setelah diaktivasi oleh enzim katalase-
peroksidase (KatG) pada bakteri Mycobacterium tuberculosis. KatG
meningkat isonikotinik asil dan NADH membentuk kompleks isonikotinik asil-
NADH. Senyawa kompleks ini mengikat kuat protein enoil-asil reduktase
(InhA) dan menghalangi substrat enoil-AcpM dan kerja asam lemak sintase.
Proses ini menghambat sintesis asam mikolik yang dibutuhkan untuk
pembentukkan dinding sel mikobakteri.

Metabolisme isoniasid berlangsung di hati melalui reaksi asetilasi.
Hasil dari metabolisme ini salah satunya adalah ammonium (NH,) yang
merupakan pemicu timbulnya penyakit hepatitis. Oleh karena itu pasien

penderita penyakit tuberkulosis yang juga merupakan pecandu alkohol dan



usia tua, tidak disarankan mengkomsumsi obat ini. Isoniazid dikeluarkan dari
dalam tubuh melalui mekanisme hemodialisis dan peritoneal dialisis melalui
urine, saliva, sputum dan faeces sebanyak 75-95% dalam 1X24 jam

(Sandjaja, 1992).

G. Spektroskopi Infra Merah
1. Spektroskopi Inframerah

Spektrokopi inframerah merupakan salah satu analisis yang
digunakan untuk menentukan jenis ikatan yang menjadi ciri khas senyawa
kompleks ditiokarbamat (Keliner dkk. 1984). Nakamoto dkk., (1963) telah
meneliti lima belas senyawa kompleks ditiokarbamat menggunakan
spektrokopi inframerah untuk mengetahui area serapan khusus dan
menentukan resonasi yang mungkin bagi senyawa ini. Selanjutnya Bonati
dan Ugo, (1967) menggunakan spektroskopi infra merah untuk
mengkarakterisasi senyawa kompleks ditiokarbamat yang disintesisnya.
Selanjutnya Brown dkk., (1976) merumuskan area serapan khas yang utama
dari senyawa kompleks ditiokarbamat menggunakan metode spektroskopi
infra merah, menurutnya terdapat tiga daerah penyerapan yang menjadi ciri
utama senyawa kompleks ditiokarbamat yaitu:

I. Penyerapan pada panjang gelombang 1450-1550 cm™ vyang
dikenal sebagai jalur tioreida , yaitu hasil getaran  (C-N) untuk

gugus S,C=NR; pada ligan.



il. Penyerapan pada panjang gelombang 950-1050 v (C-S) adalah
hasil getaran v (C-S).

iii. Penyerapan pada panjang gelombang 350-440 cm™ adalah hasil
getarany (M-S).

Bila ikatan yang terjadi antara logam dengan ligan ditentukan
menggunakan bilangan gelombang regangan v (C-S) maka kehadiran satu
puncak serapan disekitar 995 cm™ menunjukkan ligan terkelat secara
bidentat, namun kehadiran dua puncak serapan menunjukkan ligan
mengkelat secara monodentat (Smith dan Brown, 1970).

Cassela (2000) mengemukakan bahwa spektrum FT-IR CS, dalam
fase cair berada pada bilangan gelombang 2300, 2160 dan 1510 cm™,
dengan intensitas rendah, medium maupun tinggi. Penguraian asam dari
Ziram (bis(dimetilditiokarbamat Zn) memperlihatkan ikatan rangkap dua pada
bilangan gelombang antara 1600 dan 1450, yang menunjukkan vibrasi

asimetrik ,dapat dilihat pada gambar 10.
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Gambar 10. Spektrum FT-IR CS, Dalam Fase Cair Yang Diperoleh
Dari Hasil Penguraian Asam Senyawa Kompleks Ziram
(Bis(Dimetilditiokarbamat)Zn)

2. Spektroskopi Resonansi Magnet Inti (NMR)

Spektroskopi magnet inti merupakan analisis yang digunakan untuk
penentuan struktur senyawa organologam dan senyawa koordinasi. Melalui
spektroskopi NMR ini terdapat tiga proses yang dapat mengubah bentuk
puncak atau garis dalam spektrum NMR tersebut :

i). atom logam pusat (Palazatto dkk., 1973 dan Raya 2007).
ii). Ikatan S,C=N (Pallazato dkk., 1973 dan Raya 2007).

iii) ikatan C-N dalam S,CNR; (Golding dkk., 1972 dan Raya 2007).

H. Kerangka Fikir Dan Hipotesis



1. Kerangka Pikir

Tuberkulosis adalah penyakit yang disebabkan oleh infeksi bakteri
M. tuberculosis. Sekitar 10% kasus TBC didunia ditemukan di Indonesia
sehingga menempatkan Indonesia diposisi keempat setelah india, cina dan
Afrika Selatan terlebih dengan adanya resistensi multi drug (MDR) dan efek
samping obat sehingga diperlukan penemuan senyawa obat baru untuk
menanggulangi masalah ini.

Salah satu usaha untuk menemukan senyawa obat baru adalah
dengan melalui sintesis senyawa kompleks ditiokarbamat, dari beberapa
hasil penelitian diketahui memiliki aplikasi yang sangat luas diberbagai
bidang, salah satunya adalah sebagai anti tuberkulosis.

Sintesis senyawa kompleks ditiokarbamat dilakukan dengan metode
in situ yang diperkenalkan oleh Thirumaran dkk., (1998). Metode ini
melibatkan reaksi antara asam ditiokarbamat dengan logam dalam bentuk
garamnya.Asam ditiokarbamat diperoleh dengan cara mereaksikan amina
dengan karbon disulfida dalam pelarut etanol. Senyawa ditiokarbamat dapat
berperan sebagai agen pengkelat yang baik, kekuatan pengkelatan atom
sulfur terhadap logam bergantung pada gugus R* dan R% Oleh karena itu
pada penelitian ini digunakan beberapa jenis ligan dengan variasi gugus R

yakni EtiPrDtc , MeHeDtc, dan MelsoButDtc



Umumnya belum banyak yang mengetahui bahwa ion logam dapat

disintesis dan dikarakterisasi jika dikomplekskan dengan ligan ditiokarbamat

selain itu juga dapat berpotensi sebagai anti bakteri. Oleh karena itu

dilakukan penelitian senyawa ditiokarbamat yang berasal dari ion logam

Zn(Il) dan Te(lV) yang relatif tidak toksik sehingga dapat dimodifikasi dengan

mengkomplekskannya dengan ligan yang tepat yang kemudian senyawa

kompleks yang berhasil disintesis kemudian di uji potensi bioaktivitasnya

terhadap M. tuberculosis.
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2. Hipotesis

1. Senyawa kompleks dapat disintesis dari ion logam Zn(ll) dan Te(lV)
dengan ligan EtiPrDtc, MeHepDtc, dan MelsoButDtc.

2. Senyawa kompleks dapat disintesis dari ion logam Te(lV), dengan
ligan EtiPrDtc, MeHepDtc, MelsoButDtc dengan bantuan ko-ligan
2,9 dimetil 1,10 Phenantrolin.

3. Senyawa kompleks yang disintesis dari ion logam Zn(ll) dan Te(lV)
dengan ligan EtiPrDtc, MeHepDtc, MelsoButDtc memiliki aktivitas

sebagai anti tuberkulosis.



BAB Il

METODE PENELITIAN

A. Alat Penelitian

Alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah: Alat-alat gelas yang
umum dipakai di labolatorium, neraca analitik, desikator, pinset, cawan petri,
oven, pemanas listrik, magnetic stirrer, peralatan pengukur titik leleh model
ELEKTROTERMAL 9100, konduktometer, spectrometer UV-Vis Jenwey, dan

spectrometer infra Red SHIMADZU, Spektrometer NMR JEOL.

B. Bahan Penelitian

Bahan vyang digunakan dalam penelitian ini adalah: N-
Etilisopropilamin, N-Metilheptilamin, N-Metillsobutilamin, Karbon Disulfida
(CS>), ZnCl,, TeCly, 2,9 dimetil-1,10 Penantrolin, Bakteri uji (Mycobacterium
tuberculosis), Medium LJ (Lowenstein Jensen), etanol p.a, methanol p.a,
aseton p.a, metilen klorida p.a, kloroform p.a, n.heksan p.a, asetonitril p.a, es
batu, kertas saring Whatman 42, almunium foil, parafilm, kertas label, dan

tissu roll.



C. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan dari bulan Februari - Mei 2013 di
Laboratorium Kimia Anorganik Jurusan Kimia FMIPA Universitas
Hasanuddin, dan Laboratorium Mikrobiologi Kedokteran Universitas
Hasanuddin, Makassar.

D. Prosedur Penelitian

1. Sintesis Senyawa Kompleks Zn(Il)Et/PrDtc, Zn(ll)MeHepDtc dan
Zn(Il)MelsoButDtc

Sebanyak 0,408 gram ZnCl, (0,003 mol) dimasukkan dalam gelas
kimia 50 mL, dilarutkan dengan etanol sebanyak 10 mL (larutan 1). Dalam
gelas kimia 100 mL, dimasukkan N-Etilisopropilamin sebanyak 0,592 mL
(0,005 mol), kemudian dilarutkan dengan etanol sebanyak 10 mL. Larutan
amin ditambahkan dengan larutan CS; (0,302 mL, 0,005 mol) yang telah
dilarutkan dengan 10 mL etanol secara perlahan-lahan pada suhu dingin,
kemudian diaduk selama 15 menit (larutan 2). Dalam larutan (2) ditambahkan
larutan (1) secara perlahan-lahan sambil diaduk dengan pengaduk magnetik
selama 30 menit. Endapan yang terbentuk kemudian disaring dan
dimasukkan dalam desikator hingga kering kemudian di kristalisasi dengan
pelarut yang sesuai hingga diperoleh kristal murni selanjutnya dianalisis dan

dikarakterisasi.



Dengan cara yang sama dilakukan sintesis kompleks Zn(ll)MeHepDtc
dan Zn(ll)MelsoButDtc dengan menggunakan N-Metilheptilamin dan N-
Metillsobutilamin berturut-turut 0,841 mL dan 0,71 mL.
2. Sintesis Senyawa Kompleks Te(IV)Et/PrDtc, Te(IV)MeHepDtc, Te(lV)

MelsoButDtc

Ditimbang TeCl, sebanyak 0,26 gram (0,001 mol) dimasukkan dalam
gelas kimia 50 mL, dilarutkan dengan etanol sebanyak 10 mL selanjutnya
diaduk hingga larut. Larutan logam ditambahkan larutan 2,9 dimetil 1,10
Phenantrolin 0,20 gram (0,001 mol) yang terlebih dahulu dilarutkan dalam 10
mL etanol (larutan 1). Dalam gelas kimia 100 mL, dimasukkan N-
Etilisopropilamin sebanyak 0,7 mL (0,003 mol) kemudian dilarutkan etanol
sebanyak 10 mL. larutan amin ditambahkan dengan larutan CS, sebanyak
0,36 mL (0,003 mol) yang telah dilarutkan dengan 10 mL etanol secara
perlahan-lahan pada suhu dingin, kemudian diaduk selama 15 menit (larutan
2). Dalam larutan (2) dimasukkan larutan (1) secara perlahan-lahan sambil
diaduk dengan magnetik stirer selama 1 jam. Endapan yang terbentuk
kemudian disaring dan dimasukkan dalam desikator hingga kering kemudian
dikristalisasi dengan pelarut yang sesuai hingga diperoleh kristal murni,
selanjutnya dianalisis dan dikarakterisasi.

Dengan cara yang sama dilakukan sintesis kompleks Te(IV)MeHepDtc
dan Te(IV)MelsoButDtc dengan menggunakan N-Metilheptilamin dan N-

Metillsobutilamin berturut-turut 1 mL dan 0,71 mL.



E. Analisis Data

Penentuan secara kualitatif dan kuantitatif serta penentuan struktur

untuk senyawa-senyawa ditiokarbamat yang telah disintesis dapat dilakukan

dengan menggunakan analisis karakterisasi seperti:

a)

b)

d)

Alat pengukur titik leleh yang berfungsi sebagai alat untuk menentukan
titik leleh.

Konduktometer sebagai alat untuk mengetahui sifat elektrolit suatu
senyawa kompleks.

Spektrometer infra merah sebagai alat untuk menentukan gugus
fungsi yang terkandung dalam senyawa kompleks hasil sintesis dan
interaksi logam ligan.

Spektrometer UV-Vis sebagai alat untuk mengetahui adanya ikatan
yang terbentuk antara ligan dan logam dalam senyawa kompleks.
Spektroskopi H-NMR dan C-NMR untuk mengetahui posisi atom

hidrogen dan atom karbon dalam senyawa kompleks.

F. Pengujian Daya Hambat Anti Bakteri

Pembuatan Medium Pertumbuhan LJ (Lowenstein Jensen)
Diambil 36,5 gram bubuk LJ yang sudah ditimbang, dilarutkan
dalam etanol sebanyak 600 mL, setelah itu di tambahkan 1000 mL

kuning telur bebek dan 12 mL gliserol selanjutnya dihomogenkan.



Setelah homogen larutan LJ disaring. Larutan LJ yang siap
dimasukkan dalam botol skrup lalu di sterilkan pada temperatur 85 °C
selama 45 menit dengan menggunakan oven, setelah itu suhu dari
oven diturunkan menjadi 37 °C didiamkan selama 24 jam. Pada hari
berikutnya (setelah 24 jam) suhu kembali dinaikkan menjadi 85 °C
setelah 45 menit suhu kembali diturunkan menjadi 37 °C, medium siap
digunakan.
. Penyiapan Bakteri Uji

Bakteri Mycobacterium tuberculosis yang berasal dari pasien
RS. Wahidin Sudirohusodo dengan kode XXX, terlebih dahulu
diremajakan dengan cara diinokulasikan dalam medium LJ
(Lowenstein Jensen) sebanyak 5 tetes dan diinkubasi pada suhu 37 °C
selama 3-6 minggu.
. Uji Anti Bakteri

Uji daya hambat senyawa kompleks yang berhasil disintesis
terhadap perkembangan dan pertumbuhan mikroba dilakukan dengan
metode difusi yang menggunakan botol skrup. Disiapkan 8 botol skrup
yang berisi medium LJ yang sudah steril, masing-masing botol di isi
larutan senyawa kompleks hasil sintesis, kontrol positif (Obat TBC)
dan kontrol negatif (pelarut), selanjutnya diinkubasi selama 6 minggu

pada suhu 37 °C lalu diamati perkembangbiakan bakteri.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

A. Sintesis dan Persamaan Reaksi Senyawa Kompleks

Sintesis senyawa kompleks ditiokarbamat telah dilakukan dengan
menggunakan metode in-situ, yakni mereaksikan amina sekunder dengan
karbon disulfida serta garam logam yang dilarutkan dalam pelarut etanol
dalam medium basa. lon logam yang digunakan adalah zZn?* dan Te** yang
dikomplekskan dengan ligan EtiPrDtc, MeHepDtc, dan MelsoButDtc.
Senyawa kompleks yang dihasilkan dimurnikan dan dikristalkan selanjutnya
dikarakterisasi dengan menggunakan spektroskopi UV-VIS, FT-IR, NMR,
konduktometri dan mengukur titik leleh, kemudian diuji bioaktivitasnya
sebagai anti tuberkulosis.

Berdasarkan hasil penelitian diperoleh rendamen senyawa kompleks
yang terlihat pada Tabel 4, dimana senyawa kompleks yang memiliki
rendamen terkecil adalah Te(IV)MelsoButDtcPhen yaitu 21,01% dan yang
terbesar adalah Zn(ll)MelsoButDtc dengan rendamen sebesar 74,47%.
Perbedaan nilai rendamen ini disebabkan reaksi yang terbentuk antara ligan
dan logam belum bereaksi secara sempurna sehingga rendamen senyawa
kompleks yang terbentuk tidak maksimum.

Tabel 4. Rendamen senyawa kompleks



No Senyawa kompleks Rendamen

1. Zn(I1)EtiPrDtc 22,87%
2. Zn(I)MeHepDtc 42,18%
3. Zn(Il)MelsoButDtc 74,47%
4. Te(IV)EtiPrDtc 28,44%
5. Te(IV)MeHepDtcPhen 52,70%
6. Te(IV)MelsoButDtcPhen 21,01%

Persamaan reaksi umum sintesis senyawa kompleks ditiokarbamat

ditunjukkan oleh Gambar 11.
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Gambar 11. Persamaan Reaksi Umum Sintesis Senyawa Kompleks
Ditiokarbamat (a) M = Zn** (b) M = Te*



B. Analisis dan Karakterisasi Senyawa Kompleks

1. Pengukuran Titik Leleh

Pengukuran titik leleh merupakan metode analisis awal yang dapat
digunakan untuk memperkirakan kemurnian suatu senyawa, bila
perbedaan range titik leleh setelah minimal tiga kali pengukuran < 3,0
maka diperkirakan senyawa yang diperoleh kemurniannya tinggi
(Sanuddin, 2005).

Besarnya nilai titik leleh ditentukan oleh jenis ion logam dan ligannya.
Semakin besar ukuran dan muatan ion logam, semakin lemah ikatan yang
terjadi dengan ligan dan titik lelehnya semakin rendah. Sebaliknya
pengikatan yang kuat antara ion pusat dengan ligannya akan menunjukkan
titik leleh yang tinggi. Hasil pengukuran titik leleh senyawa kompleks yang

dihasilkan dapat dilihat pada tabel 5.

Tabel 5. Nilai Titik Leleh Senyawa Kompleks

No Senyawa Kompleks Titik Leleh (°C) Keterangan
1. Zn(I1)EtiPrDtc 165-167 Meleleh
2. Zn(ll)MeHepDtc 59-60 Meleleh
3. Zn(ll)MelsoButDtc 110-113 Meleleh
4. Te(IV)EtiPrDtc 130-132 Meleleh
5. Te(IV)MeHepDtcPhen 158-160 Meleleh
6. Te(IV)MelsoButDtcPhen 150-160 Meleleh




2. Pengukuran Konduktivitas

Pengukuran konduktivitas dilakukan untuk mengetahui daya hantar
listrik dari senyawa kompleks yang telah disintesis. Hasil yang didapatkan
untuk analisis ini ditunjukkan pada tabel 6.

Tabel 6. Hasil Uji Konduktivitas Pelarut Dan Senyawa Kompleks Hasil

Sintesis
No Senyawa Kompleks Nilai Konduktivitas Nilai Konduktivitas
senyawa kompleks  (Senyawa Kompleks-
(mv) Pelarut)
1. Aseton 182 182
2. Zn(Il)EtiPrDtc 212 30
3. Zn(I)MeHepDtc 201 19
4. Zn(Il)MelsoButDtc 190 8
5. Te(IV)EtiPrDtc 194 12
6. Te(IV)MeHepDtcPhen 187
7. Te(IV)MelsoButDtcPhen 185

Berdasarkan hasil yang didapatkan dengan menghitung selisih nilai
konduktivitas pelarut dengan senyawa kompleks maka dapat disimpulkan
bahwa seluruh senyawa kompleks hasil sintesis merupakan senyawa non
elektrolit dengan nilai konduktansi < 65 mv yang mengindikasikan bahwa
senyawa kompleks tersebut bersifat non-elektrolit, seperti yang dikemukakan
oleh Su dkk, 1996.

Perbedaan nilai konduktivitas ini dipengaruhi oleh keberadaan

elektron yang tidak berpasangan. Semakin banyak elektron yang tidak



berpasangan mengakibatkan elektron mudah bergerak bebas. Gerakan

elektron bebas ini akan meningkatkan nilai konduktivitasnya.

3. Analisis Dengan Menggunakan Spektrometer UV-VIS

Ditimbang 0,0002 gram senyawa kompleks Zn(Il)EtiPrDtc; 0,0002
gram senyawa kompleks Zn(ll)MeHepDtc; 0,0002 gram senyawa kompleks
Zn(ll)MelsoButDtc; 0,0002 gram senyawa kompleks Te(IV)EtiPrDtc; 0,0002
gram senyawa kompleks Te(IV)MeHepDtc; 0,0002 gram senyawa kompleks
Te(IV)MelsoButDtc yang telah dilarutkan dengan 10 mL pelarut aseton,
dianalisis dengan menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang 200-800 nm. Hasil spektrum UV-Vis ditunjukkan pada tabel 7-8

dan gambar 12-14 dibawah.

Tabel 7. Data Spektrum UV-Vis Senyawa Kompleks Dengan Ligan EtiPrDtc

Senyawa Kompleks A maks (nm) Transisi Elektronik Log ()
Ligan EtiprDtc 255 m— 1 5,765
Zn(I)EtiPrDtc 213 m— 1" 0,794

323 n— " 0,065
Te(IV)EtiPrDtc 207 m— 1" 1,257

325 n—o 0,710
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Gambar 13. Spektrum UV-VIS senyawa kompleks Zn(ll) EtiPrDtc



Ak,

13 T T T T T T T T

QEx

0124 . L . L . 1 : 1
200.00 0

Q.00 S00.00
Gambar 14. Spektrum UV-VIS senyawa kompleks Te(lV) EtiPrDtc

Tabel 8. Data Spektrum UV-Vis Senyawa Kompleks Dengan Ligan MeHepDtc

Senyawa Kompleks A maks (nm) Transisi Elektronik Log (¢)
Ligan MeHepDtc 250 m— 1" 6,054
Zn(I)MeHepDtc 217 m— 1 0,086

323 n—T* 0,029
Te(IV)MeHepDtc 214 m— T 0,867

325 n—T* 0,045
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Gambar 16. Spektrum UV-VIS senyawa kompleks Zn(ll)MeHepDtc
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Gambar 17. Spektrum UV-VIS senyavT/a kompleks Te(IV)MeHeDtcPhen

Tabel 9. Data Spektrum UV-Vis Senyawa Kompleks Dengan Ligan
MelsoButDtc

Senyawa Kompleks A maks (nm) Transisi Elektronik ~ Log (€)
Ligan MelsoButDtc 271 m— T 5,593
Zn(ll) MelsoButDtc 212 m— 1" 1,025

307 n— T 0,041
Te(IV) MelsoButDtc 211 T 1 1,536

327 n— T 0,072
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Gambar 18. Spektrum UV-VIS Ligan MelsoButDtc
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Gambar 19.Spektrum UV-VIS senyawa kompleks Zn(ll)MelsBuDtc
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Gambar 20.Spektrum UV-VIS senyawa kompleks Te(IV) MelsoBuDtcPhen

Pita yang terekam pada daerah UV umumnya sama pada semua
senyawa kompleks ditiokarbamat yaitu terdapat dua pita utama. Pita 1
merupakan transisi m — 1%, pita Il terjadi akibat transfer muatan logam —
ligan (Manav, dkk., 2004). Secara umum terdapat 4 transisi elektronik dalam

senyawa kompleks ditiokarbamat (Raya, 2007).

Gambar 21. Transisi Elektronik Pada Senyawa Kompleks Ditiokarbamat



Secara umum, bila pergeseran panjang gelombang menuju ke
panjang gelombang yang lebih tinggi (pergeseran Batokromik/pergeseran
merah), maka menunjukkan ligan ditiokarbamat mengkelat secara bidentat.
Sebaliknya, bila tidak terjadi perubahan/pergeseran apapun pada panjang
gelombang atau bila pergeseran terjadi kearah panjang gelombang yang
lebih pendek (pergeseran Hipsokromik/pergeseran biru) yang merupakan
panjang gelombang ligan bebas, maka ligan ditiokarbamat mengkelat secara
monodentat (Ray, dkk., 2006). Sistem pengkelatan ligan secara monodentat
maupun bidentat lebih jauh akan dibahas dalam spektroskopi IR.

Dari data spektrum UV-Vis secara keseluruhan jelas terlihat bahwa
terjadi perubahan baik pada panjang gelombangnya maupun pada
intensitasnya. Hal ini terjadi akibat adanya gugus ausokrom, merupakan
suatu gugus jenuh dengan elektron tidak terikat (elektron bebas), dimana bila
menempel pada suatu gugus kromofor, merubah bilangan gelombang
maupun intensitasnya (Silverstein, 1986). Pasangan elektron bebas ini
kemungkinan berasal dari gugus nitrogen dan sulfur.

Senyawa yang mengandung gugus C=S memperlihatkan pita kuat
didalam daerah 250-320 yang berasal dari transisi m — m™ dan n — T*
(Silverstein). Dari hasil penelitian Bookhari, dkk., 1967, terhadap kompleks
ditiokarbamat, pita pada derah 310-400 menunjukkan transisi elektronik

intraligan n — T* dari gugus N == C == S,



Pergeseran pada pita 1 untuk semua senyawa kompleks hasil
sintesis terdeteksi pada panjang gelombang 210-300 nm yang merupakan
transisi intraligan m — ™ dari gugus CS.

Pergeseran pada pita Il yang merupakan transisi intraligan n — 1~

oleh kompleks zn(INEtiPrDtc, Zn(l)MeHepDtc, Te(IV)EtiPrDtc, Te(lV)
MeHepDtcPhen, Te(lV)MelsoButDtcPhen.

Dari hasil penelitian ini diketahui bahwa ligan EtiPrDtc, MeHepDtc,
dan ligan MelsoButDtc merupakan ligan medan lemah karena tidak

mengakibatkan pergeseran elektron pada orbital d, sehingga yang terdeteksi

4. Analisis Dengan Menggunakan FT-IR

Analisis dengan FT-IR bertujuan untuk mengidentifikasi gugus fungsi
yang terikat dalam senyawa kompleks hasil sintesis. Analisis ini dilakukan
pada bilangan ggelombang 4000-300 cm™. Selain digunakan untuk
mengidentifikasi keberadaan gugus fungsi dalam senyawa kompleks,
spektrometer IR juga digunakan untuk menunjukkan vibrasi ikatan dari gugus

fungsi yang terdapat pada senyawa kompleks.



Untuk mengetahui vibrasi ion pusat logam dengan ligan, maka
digunakan analisis FT-IR jauh yang mempunyai rentang 500-300 cm™.
Analisis FT-IR untuk senyawa kompleks hasil sintesis ditunjukkan pada tabel
10-11, dan spektrum IR senyawa kompleks ditunjukkan pada gambar 22-27.

Tabel 10. Analisis spektrum IR senyawa kompleks Zn(ll)EtiPrDtc,
Zn(I)MeHepDtc, dan Zn(ll)MelsoButDtc

No Senyawa kompleks v(C == N) V(C == S) V(M-S)
1. Zn(l)EtiPrDtc 1483s 989m 352s
2. Zn(l)MeHepDtc 1508s 968m 352s
3. Zn(ll)MelsoButDtc 1510s 983m 374s

Ket : s = strong

m = medium



4.1. Analisis Spektrum FT-IR Senyawa Kompleks zZn(ll)Etiprdtc

4
[y
j¥
v(M-S)
] !
] e
30 — g 3
] ‘1 Lo
15 — v
U
THac CHy I el fre E 1
] \CH/ \CH/ i f i
§ S S B
" \ \z g N/ P | !
1 /T NG "5 MCTES)
] / VN \
1 cH S S CoH
2715 2715
'15lIllllIlllllllllllllllllllllllllllllllllllllIlllllllllllllllllllllllI
4400 4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 400

Et Isop dtc (Zn) 1/cm

Gambar 22. Spektrum IR senyawa kompleks Zn(ll)EtiPrDtc

Spektroskopi infra merah dilakukan untuk menentukan jenis ikatan
kordinasi dan sifat ikatan yang terjadi didalam senyawa kompleks logam
(Sharma, dkk., 1981). Berdasarkan data Spektrum IR senyawa kompleks
Zn(l)EtiPrDtc diketahui bahwa untuk senyawa kompleks ditiokarbamat,
serapan V(C-N) terletak pada bilangan gelombang antara ikatan tunggal

(1350-1250) cm™ dan ikatan rangkap dua (1690-1640) cm™, sehingga



pada bilangan gelombang 1483 cm™. Jalur serapan lain yang penting adalah

berada diantara bilangan gelombang ikatan rangkap dua C=S (1050-1200)
cm™ dan ikatan tunggal C-S (550-800) cm™ (Bemal, dkk., 2001 dalam Raya
2007). Untuk senyawa kompleks Zn(Il)EtiPrDtc jalur serapan ditunjukkan
pada area 989 cm™. Begitu pula jalur serapan ikatan logam-sulfur v(M-S)
ditunjukkan oleh senyawa kompleks Zn(Il)EtiPrDtc pada bilangan gelombang
352 cm™, merupakan hasil getaran ulur dari ikatan M-S dalam senyawa
kompleks (Manav, dkk., 2004).

Dari data secara keseluruhan dapat disimpulkan bahwa senyawa
Zn(INEtiPrDtc  merupakan senyawa murni yang di indikasikan oleh
ketidakberadaan serapan NH pada daerah bilangan gelombang 3400 cm™

dan range titk leleh yang relatif sempit yaitu (165-167)°C.



4.2. Analisis Spektrum FT-IR Senyawa Kompleks Zn(ll)MeHepDtc
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Gambar 23. Spektrum IR senyawa kompleks Zn(ll)MeHepDtc

Pada data spektrum FT-IR

untuk senyawa kompleks

dan v(M-S) masing-masing teridentifikasi pada bilangan gelombang

1508 cm™, 968 cm™, dan begitu pula jalur serapan ikatan logam-sulfur

v(M-S) ditunjukkan oleh senyawa kompleks Zn(ll)MeHepDtc pada



bilangan gelombang 352 cm™, yang merupakan hasil getaran ulur dari
ikatan M-S dalam senyawa kompleks (Manav, dkk., 2004).

Dari data secara keseluruhan dapat disimpulkan bahwa
senyawa Zn(ll)MeHepDtc telah berhasil disintesis namun keberadaan
serapan fibrasi NH pada daerah bilangan gelombang 3400 cm™
mengindikasikan bahwa produk yang diperoleh masih terkontaminasi

dengan sisa senyawa amina yang tidak bereaksi.

4.3. Analisis Spektrum FT-IR Senyawa Kompleks Zn(ll)MelsoButDtc
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Gambar 24. Spektrum IR senyawa kompleks Zn(ll)MelsoButDtc
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Pada data spektrum FT-IR senyawa kompleks Zn(ll)MelsoButDtc

logam-sulfur v(M-S) ditunjukkan oleh senyawa kompleks Zn(ll)MelsoButDtc
pada bilangan gelombang 374 cm™, yang merupakan hasil getaran ulur dari
ikatan M-S dalam senyawa kompleks (Manav, dkk., 2004). Dari data secara
keseluruhan dapat disimpulkan bahwa senyawa Zn(ll)MelsoButDtc telah
berhasil disintesis dan merupakan senyawa yang relatif murni yang di
indikasikan oleh ketidakberadaan serapan daerah NH pada daerah bilangan
gelombang 3400 cm™.

Tabel 11. Analisis spektrum IR senyawa kompleks Te(IV)EtiPrDtc,
Te(IV)MeHepDtc, Te(IV)MelsoButDtc

No Senyawa v(C-N) v(C==N) v(C==S) v(M-S)
Kompleks Aromatik

1. Te(IV)EtiPrDtc - 1514s 987m 352s

2. Te(IV)MeHepDtcPhen 1301m 1500s 979m 366s

3. Te(IV)MelsoButDtcPhen 1301m 1490s 985m 364s

Ket : s = strong

m = medium



4.4. Analisis Spektrum FT-IR Senyawa Kompleks Te(IV)EtiPrDtc
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Gambar 25. Spektrum IR senyawa kompleks Te(IV)EtiPrDtc

Berdasarkan data Spektrum IR senyawa kompleks Te(IV)EtiPrDtc

masing-masing teridentifikasi pada bilangan gelombang 1514 cm™, 987 cm™
dan begitu pula jalur serapan ikatan logam-sulfur v(M-S) ditunjukkan oleh
senyawa kompleks Te(IV)EtiPrDtc pada bilangan gelombang 352 cm™, yang
merupakan hasil getaran ulur dari ikatan M-S dalam senyawa kompleks
(Manav, dkk., 2004). Dari data secara keseluruhan dapat disimpulkan bahwa

senyawa Te(IV)EtiPrDtc telah berhasil disintesis  tetapi tidak murni



dikarenakan adanya serapan NH pada daerah bilangan gelombang 3400 cm*

yang berasal dari sisa senyawa amina yang tidak bereaksi.

4.5. Analisis Spektrum FT-IR Senyawa Kompleks Te(IV)MeHepdtcphen
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Gambar 26. Spektrum IR senyawa kompleks Te(IV)MeHepDtcPhen

Pada senyawa kompleks yang melibatkan penggunaan ligan
phenantrolin oleh Song, dkk., 2006 ditemukan serapan pada bilangan
gelombang 1620-1506 cm™ yang dikenali sebagai getaran pada cincin
benzen yang bergeser keserapan yang lebih tinggi. Jalur serapan lain yang
dikenali sebagai hasil getaran ikatan dalam ligan 1,10-Phenantrolin yaitu

pada 1587 cm™ dan 1548 cm™ sebagai hasil getaran ikatan C=C dan pada



1425 cm™ sebagai hasil getaran C-H aromatik, serapan pada 853 cm™
sebagai hasil getaran tekuk ikatan C=C=C dan serapan pada 738 cm™
sebagai hasil getaran tekuk C-H aromatik (Atanassova, dkk., 2003 dan Song,
dkk., 2006). Bukti lain terjadinya pengkelatan Phenantrolin terhadap ion
logam adalah terdapatnya serapan pada bilangan gelombang 1666 cm™
(Song, dkk., 2006).

Berdasarkan data Spektrum IR senyawa kompleks

1500 cm™, 979 cm™ dan begitu pula jalur serapan ikatan logam-sulfur v(M-S)
ditunjukkan oleh senyawa kompleks Te(lV)MeHepDtcPhen pada bilangan
gelombang 366 cm™, yang merupakan hasil getaran ulur dari ikatan M-S
dalam senyawa kompleks (Manav, dkk., 2004). Jalur serapan lain juga
muncul pada bilangan gelombang 1614 cm™ menunjukkan getaran pada
cincin benzen yang terdapat pada ligan 2,9 dimetil 1,10 Phenantrolin.
Geseran ini lebih tinggi karena adanya gugus metil yang memperpanjang
jalur delokalisasi elektron.

Dari data secara keseluruhan dapat disimpulkan bahwa senyawa
Te(IV)MeHepDtcPhen telah berhasil disintesis tetapi tidak murni yang
ditunjukkan dengan tingginya intensitas serapan FT-IR pada daerah bilangan
gelombang 3400 cm® yang berasal dari sisa senyawa amina yang tidak

bereaksi.



4.6 Analisis Spektrum FT-IR Senyawa Kompleks Te(IV)MelsoButDtcPhen
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Gambar 27. Spektrum IR senyawa kompleks Te(IV)MelsoButDtcPhen

Dari data Spektrum IR senyawa kompleks Te(IV)MelsoButDtc

juga masing-masing teridentifikasi pada bilangan gelombang 1490 cm™, 985
cm™ dan begitu pula jalur serapan ikatan logam-sulfur v(M-S) ditunjukkan
oleh senyawa kompleks Te(IV)MelsoButDtcPhen pada bilangan gelombang
364 cm™, yang merupakan hasil getaran ulur dari ikatan M-S dalam senyawa
kompleks (Manav, dkk., 2004). Jalur serapan lain juga muncul pada bilangan

gelombang 1612 cm™ menunjukkan getaran pada cincin benzen yang



terdapat pada ligan 2,9 dimetil 1,10 Phenantrolin. Geseran ini lebih tinggi
karena adanya gugus metil yang memperpanjang jalur delokalisasi elektron.

Dari data secara keseluruhan dapat disimpulkan bahwa senyawa
Te(IV)MelsoButDtc telah berhasil disintesis tetapi tidak murni dikarenakan
adanya serapan NH pada daerah bilangan gelombang 3400 cm® yang
berasal dari sisa senyawa amina yang tidak bereaksi.

Jalur serapan penting lainnya berada disekitar 1000 cm™ untuk
pengkoordinatan ligan secara monodentat dan 970-1000 cm™ untuk
pengkoordinatan ligan secara bidentat. Ligan yang mengkelat secara
monodentat menunjukkan serapan yang terbelah membentuk spektrum
doublet yang terpisah melebihi 20 cm™ (Bonati dan Ugo, 1967). Sebaliknya
ligan yang mengkelat secara bidentat menunjukkan spektrum tunggal (Su,
dkk., 2001). Dari data spektroskopi FT-IR senyawa kompleks, diketahui
bahwa semua senyawa kompleks terkelat secara bidentat, ditunjukkan oleh

serapan tunggal pada area (968-989) cm™.

5. Analisis Spektroskopi NMR

Analisis spektroskopi NMR dapat digunakan untuk menentukan
struktur senyawa organik. Kristal yang dihasilkan dari sintesis ion logam
Zn(I)MelsoButDtc dan Te(IV)MelsoButDtcPhen dianalisis lebih lanjut dengan

menggunakan spektroskopi NMR untuk menunjukkan struktur senyawanya.



Gambar spektrum C-NMR dan H-NMR senyawa kompleks ditunjukkan pada

Gambar 28-31.
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Gambar 28. Spektrum C-NMR Senyawa Kompleks Zn(ll)MelsoButDtc

Pada spektrum C-NMR untuk senyawa kompleks Zn(ll)MelsoButdtc,
terdapat 7 atom karbon dengan 6 atom karbon alifatik dan 1 atom karbon
yang terikat pada gugus sulfur (CS;). Keberadaan isobutyl ditunjukkan
dengan adanya puncak A pada 6 20,1 ppm, puncak B pada & 28,0 ppm
dan puncak D pada & 43,3 ppm yang masing-masing berasal dari dua karbon
metil (-CH3), satu karbon tersier (-CH-), dan satu karbon metilen (-CH;-).
Keberadaan karbon dari gugus metil yang terikat dengan atom Nitrogen (N-
CHs) ditunjukkan pada puncak C (6 64,5 ppm), dan adanya puncak pada &
203,9 (paling dishelding) berasal dari karbon yang terikat pada gugus sulfur.

Puncak yang lain seperti puncak E dan puncak F merupakan kontaminan



pengotor yang kemungkinan berasal dari sisa material atau dari hasil reaksi
samping tidak diinginkan, hal ini ditunjukkan dengan adanya geseran kimia

EF yang cukup tinggi.
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Gambar 29. Spekirum H-NMR Senyawa Kompleks Zn(l)MelsoButDtc

Berdasarkan analisis H-NMR pada Senyawa Kompleks
Zn(I)MelsoButDtc, keberadaan isobutyl pada senyawa hasil sintesis
diketahui dengan adanya puncak dublet yang cukup tinggi pada 6 0,976
ppm dan 0,962 ppm (A) yang berasal dari adanya resonansi proton dari 2
gugus metil (-CH3) yang mempunyai satu proton tetangga, puncak multiplet
(B) pada 6 2,3 ppm berasal dari resonansi proton pada karbon tersier (-CH-),
serta puncak dublet (D) pada & 3,770 ppm dan 3,755 ppm mengindikasikan

adanya proton dari gugus metilen (CHy). Keberadaan puncak singlet (C)



pada & 3,455 ppm merupakan resonansi proton pada gugus metil (-CHs)
yang terikat dengan atom nitrogen. Seperti halnya dengan data C NMR,
puncak E dan F pada data H NMR kemungkinan berasal dari kontaminan.
Berdasarkan data spektra FT-IR, H-NMR, dan C-NMR maka dapat
disimpulkan bahwa senyawa hasil reaksi antara logam Zn dan ligan
metilisobutilamin  bersesuaian dengan struktur senyawa kompleks
Zn(Il)MeisoButdtc. Meskipun demikian, keberadaan puncak-puncak yang

tidak diinginkan mengindikasikan adanya kontaminan dalam jumlah yang

relatif kecil.
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Gambar 30. Spektrum C-NMR Senyawa Kompleks Te(IV) MelsoButDtcPhen



Pada spektrum C-NMR untuk senyawa kompleks
Te(IV)MelsoButDtcPhen, terdapat 11 atom karbon dengan 5 atom karbon
alifatik, 6 atom karbon yang tersiklisasi diena dan 1 atom karbon yang terikat
pada gugus sulfur (CS;). Keberadaan isobutyl ditunjukkan dengan adanya
puncak A pada & 25,0 ppm, puncak D pada & 64,6 ppm dan puncak E
pada 6 73,3 ppm yang masing-masing berasal dari dua karbon metil (-CH3),
satu karbon metilen (-CH,-) dan satu karbon tersier (-CH-). Keberadaan
karbon dari gugus metil yang terikat dengan atom Nitrogen (N-CHy)
ditunjukkan pada puncak C pada & 30,3 ppm. Selain keberadaan senyawa
isobutyl, dan gugus metil yang terikat pada atom nitrogen, adanya 6 puncak
yang memiliki geseran kimia yang cukup tinggi (dishelding) seperti puncak F
(6 124,0 ppm), G (6 126,3 ppm), H (6 127,7 ppm), | ( 136,9 ppm), J ( 146,2
ppm), dan K (& 159,3 ppm), diketahui bahwa puncak-puncak tersebut berasal
dari resonansi atom karbon pada senyawa penantrolin. Puncak F, G, dan |
masing-masing berasal dari atom karbon tersier (-CH) sedangkan puncak H,
J, dan K berasal dari atom karbon kuartener. Adanya puncak pada & 205
ppm (paling dishelding) berasal dari karbon yang terikat pada gugus sulfur.
Puncak yang lain seperti puncak M merupakan kontaminan pengotor yang
kemungkinan berasal dari sisa material atau dari hasil reaksi samping yang
tidak diinginkan, hal ini ditunjukkan dengan adanya geseran kimia yang

terdeteksi pada H-NMR di daerah shelding.



—2.800

B&C

—7.793
7364
7548

8
_~1E64
~-7i48

L33

T T T T T T T T T T T T T T T T T T
9.0 8.5 8.0 7.5 7.0 6.5 6.0 5.5 5.0 4.5 4.0 3.5 3.0 2.5 2.0 1.5 1.0 0.5 0.0

Gambar 31. Spektrum H-NMR Senyawa Te(lV) MelsoButDtcPhen

Berdasarkan analisis Spektrum H-NMR senyawa
Te(IV)MelsoButDtcPhen, keberadaan isobutyl juga diketahui dengan adanya
puncak dublet (A) pada & 2,040 ppm berasal dari resonansi proton 2 gugus
metil (-CH3) yang mempunyai satu proton tetangga, puncak D dan E yang
sangat lemah pada geseran kimia 3,25-4,25 seharusnya muncul sebagai
puncak daublet dan multiplet yang masing-masing berasal dari resonansi
proton metilen CH, dan proton metin (CH), akan tetapi puncak-puncak
tersebut tidak terlihat dengan jelas karena keberadaan pengotor yang dapat

mempengaruhi multiplisitas dari proton pada gugus tersebut. Adanya



kontaminan juga diperkuat dengan puncak pada & 1 ppm dan 1,25 ppm.
Puncak yang sangat tinggi (B+C) berasal dari proton pada satu gugus metil
(CH3) yang berikatan dengan gugus amina dan 2 gugus metil pada
penantrolin. Tiga Puncak yang lain yaitu puncak dublet pada & 8,25 ppm
dan & 7,556 ppm masing-masing berasal dari 2 proton metin (CH) (F dan G),
sedangkan puncak singlet (I) dengan & 7,713 ppm menunjukkan adanya
resonansi proton metin (CH) yang mengikat atom nitrogen. Keberadaan
Puncak F, G dan | di daerah dishelding disebabkan oleh adanya resonansi
proton yang tersiklisasi diena pada senyawa phenantrolin.

Berdasarkan data spektra FT-IR, H-NMR, dan C-NMR maka dapat
disimpulkan bahwa senyawa hasil reaksi antara logam Te dengan ligan
karbondisulfidaamin dan phenantrolin bersesuaian dengan struktur senyawa
kompleks Te(lV)MelsoButDtcPhen. Meskipun demikian, keberadaan puncak-
puncak yang tidak diinginkan mengindikasikan adanya kontaminan dalam

jumlah yang relatif kecil.

6. Perkiraan Struktur Senyawa Kompleks

Berdasarkan hasil analisis spektrum UV-VIS, FT-IR, dan NMR untuk
kompleks Zn(ll)MelsoButDtc dan Te(IV)MelsoButDtcPhen, maka senyawa
kompleks yang telah disintesis diperkirakan mempunyai struktur sebagai

berikut :
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Gambar 32. Senyawa Kompleks Zn(Il)EtiPrDtc
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Gambar 33. Senyawa Kompleks Zn(ll)MeHepDtc
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Gambar 34. Senyawa Kompleks Zn(Il)MelsoButDtc
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Gambar 35. Senyawa Kompleks Te(IV)EtiPrDtc
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Gambar 36.Senyawa Kompleks Te(IV)MeHepDtcPhen

Gambar 37.Senyawa Kompleks Te(IV)MelsoButDtcphen



7. Uji Potensi Anti Tuberkulosis

Uji potensi senyawa kompleks terhadap bakteri M. tuberculosis
dilakukan dilabolatorium mikrobiologi Fakultas kedokteran. Bakteri yang
diujikan merupakan sampel dari pasien penderita TBC RS.Wahidin
Sudirohusodo dengan kode XXX. Penelitian dilakukan selama 8 minggu,
dengan tujuan untuk mengetahui daya hambat senyawa kompleks hasil
sintesis  terhadap mycobacterium tuberculosis. Salah satu obat yang
digunakan sebagai kontrol positif adalah isoniazid.

Bakteri sampel terlebih dahulu diremajakan dengan cara
diinokulasikan dalam medium LJ dengan metode difusi dengan
menggunakan botol skrup yang ditutup rapat untuk menghindari kontaminasi
yang berasal dari bakteri lain. Bakteri yang telah berkembang setelah proses
inkubasi selama 6 minggu, diambil 1 koloni kemudian dipisahkan dalam
larutan NaCl 1%, selanjutnya bakteri siap digunakan.

Bakteri yang terkandung dalam larutan NaCl 1% selanjutnya
diteteskan pada permukaan agar miring masing-masing 2 tetes. Agar miring
tersebut mengandung medium pertumbuhan LJ yang masing-masing
dicampur dengan senyawa kompleks, rifampisin sebagai kontrol negatif, obat
TBC (Isoniazid) sebagai kontrol positif. Selanjutnya di inkubasi selama 8
minggu pada suhu 37°C. Pada minggu ke-enam diperoleh hasil sebagai

berikut :



(@) (b) (c) (d)

(€) (f) (9) (h)

Gambar 38. a. kontrol negatif, b. control positif, c. senyawa kompleks
Zn(l)EtiPrDtc, d. senyawa kompleks Zn(ll)MeHepDtc, e. senyawa kompleks
Zn(I)MetlsoButDtc, f. senyawa kompleks Te(IV)EtiPrDtc, g. senyawa
kompleks Te(lV) MeHepDtcPhen, h. senyawa kompleks Te(lV)
MelsobutDtcPhe



Tabel 12. Hasil Uji Bioaktivitas Senyawa Kompleks

Z
o

Senyawa Kompleks Populasi M.Tb

Rifampisin (kontrol negatif) +++
Isoniazid (kontrol positif)
Zn(INEtiPrDtc
Zn(ll)MeHepDtc
Zn(ll)MelsoButDtc
Te(IV)EtiPrDtc
Te(IV)MeHepDtcPhen
Te(IV)MelsoButDtcPhen

© N o g A~ Wb PRE

Dari hasil uji potensi anti tuberkulosis senyawa kompleks diketahui
bahwa keseluruhan senyawa kompleks hasil sintesis memiliki potensi
sebagai obat tuberkulosis yang ditandai dengan tidak ditemukannya koloni
bakteri M. tuberculosis tumbuh pada media uji. Menurut Agus (2012) lon-ion
logam seperti Zn dan Te walaupun pada kadar sangat rendah akan bersifat
toksik terhadap mikroorganisme. Hal ini disebabkan ion-ion logam dapat
bereaksi dengan gugusan senyawa sel pada M. tuberculosis, sehingga
dinding sel mikroba dapat dirusak dengan cara menghambat pembentukan
sel, dan timbullah kerusakan sel atau kematian sel, akibatnya mikroba akan

mati dan tidak dapat berkembang biak.



BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

A.Kesimpulan

Senyawa  kompleks vyaitu  Zn(I)EtiPrDtc,  Zn(ll)MeHepDtc,
Zn(Il)MelsoButDtc, Te(IV)EtiPrDtc, Te(IV)MeHepDtcPhen, dan
Te(IV)MelsoButDtcPhen dapat disintesis dengan menggunakan metode
in-situ yakni mereaksikan amina sekunder dengan karbon disulfida dalam
pelarut etanol dan logam dalam bentuk garamnya. Keseluruhan senyawa
kompleks yang telah disintesis memiliki potensi sebagai anti tuberkulosis
yang ditunjukkan oleh permukaan medium yang tidak ditumbuhi oleh koloni

bakteri Mycobacterium tuberculosis.

B. Saran

Disarankan untuk melanjutkan dan menemukan metode pemurnian
senyawa yang lebih baik lagi mengingat beberapa senyawa kompleks yang
dihasilkan belum murni, dan melakukan uji penghambatan bakteri secara
detail dengan memperpanjang masa inkubasi dan memvariasikan

konsentrasi obat.
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Lampiran 1. Bagan Kerja Sintesis, Analisis Dan Uji Bioaktivitas Senyawa

Kompleks Zn(Il) EtiPrDtc

N-etilisopropilamin 0,59 mL (0,005 mol)

-Dimasukkan kedalam
gelas kimia 50 mL

sebanyak 10 mL

CS, 0,3 mL (0,005 mol)

-Dimasukkan dalam gelas
kimia 50 mL

-Ditambahkan etanol 96% - Ditambahkan etanol 96%

sebanyak 10 mL

Ligan Etilisopropilditiokarbamat

-Diaduk selama 15 menit

ZnCl, 0,408 g (0,003 mol)

-Dimasukkan dalam gelas
kimia 50 mL

- Ditambahkan etanol
96% sebanyak 10 mL

Larutan ZnCl,

-Disaring

-Diaduk selama 30 menit

Filtrat Endapan

- Disimpan

Di kristalisasi dengan pelarut
yang sesuai

Disimpan dalam desikator
hingga kering

Kristal

Penentuan titik leleh

Dianalisis dengan spektrometer UV-VIS
Dianalisis dengan konduktometer
Dianalisis dengan FT-IR

Uji anti bakteri terhadap Mycobacterium
tuberculosis

Data




Lampiran 2. Bagan Kerja, Sintesis, Analisis Dan Uji Bioaktivitas Senyawa

Kompleks Zn(ll)MeHepDtc

N-metilheptilamin 0,84 mL (0,005 mol)

CS, 0,3 mL (0,005mol)

-Dimasukkan kedalam
gelas kimia 50 mL
-Ditambahkan etanol 96%

sebanyak 10 mL

-Dimasukkan dalam gelas
kimia 50 mL
- Ditambahkan etanol 96%

sebanyak 10 mL

-Diaduk selama 15 menit

Ligan metilheptilditiokarbamat

ZnCl, 0,408 g (0,003 mol)

-Dimasukkan dalam gelas
kimia 50 mL

- Ditambahkan etanol
96% sebanyak 10 mL

Larutan ZnCl,

-Diaduk selama 30 menit
-Disaring

Filtrat

Endapan

Kristal

Data

- Di kristalisasi dengan pelarut
yang sesuai

- Disimpan dalam desikator
hingga kering

- Penentuan titik leleh

- Dianalisis dengan spektrometer UV-VIS

- Dianalisis dengan konduktometer

- Dianalisis dengan FT-IR

- Uji anti bakteri terhadap Mycobacterium
tuberculosis



Lampiran 3. Bagan Kerja Sintesis, Analisis Dan Uji Bioaktivitas Senyawa
Kompleks Zn(ll)MelsoButDtc

N-metilisobutilamin 0,59 mL (0,005 mol)

-Dimasukkan kedalam
gelas kimia 50 mL

sebanyak 10 mL

-Ditambahkan etanol 96%

CS, 0,3 mL (0,005 mol)

-Dimasukkan dalam gelas
kimia 50 mL
- Ditambahkan etanol 96%

sebanyak 10 mL

-Diaduk selama 15 menit

Ligan metilisobutilditiokarbamat

ZnCl, 0,408 g (0,003 mol)

-Dimasukkan dalam gelas
kimia 50 mL

- Ditambahkan etanol
96% sebanyak 10 mL

Larutan ZnCl,

-Diaduk selama 30
menit
-Disaring

Filtrat

Endapan

Kristal

Data

- Di kristalisasi dengan pelarut
yang sesuai

- Disimpan dalam desikator
hingga kering

- Penentuan titik leleh

- Dianalisis dengan spektrometer UV-VIS

- Dianalisis dengan konduktometer

- Dianalisis dengan FT-IR

- Uji anti bakteri terhadap Mycobacterium
tuberculosis



Lampiran 4. Bagan Kerja Sintesis, Analisis Dan Uji Bioaktivitas Senyawa

Kompleks Te(IV)EtiPrDtc

N-etilisopropilamin 0,7 mL (0,006 mol)

CS; 0,36 mL (0,006 mol)

-Dimasukkan
gelas kimia 50 mL

sebanyak 10 mL

kedalam

-Ditambahkan etanol 96%

-Dimasukkan dalam gelas
kimia 50 mL
- Ditambahkan etanol 96%

sebanyak 10 mL

Ligan Etilisopropilditiokarbamat

-Diaduk selama 15 menit

TeCl, 0,26 g (0,001 mol)

-Dimasukkan dalam gelas
kimia 50 mL

- Ditambahkan etanol 96%
sebanyak 10 mL

Larutan logam TeCl,

-Disaring

-Diaduk selama 30 menit

Filtrat Endapan
-Disimpan - Di kristalisasi dengan pelarut
yang sesuai
- Disimpan dalam desikator
hingga kering
Kristal

- Penentuan titik leleh

- Dianalisis dengan spektrometer UV-VIS

- Dianalisis dengan konduktometer

- Dianalisis dengan FT-IR

- Uji anti bakteri terhadap Mycobacterium
tuberculosis

Data




Lampiran 5. Bagan Kerja Sintesis, Analisis Dan Uji Bioaktivitas Senyawa

Kompleks Te(IV)MeHepDtcPhen

N-metilheptilamin 1 mL (0,006 mol)

CS; 0,36 mL (0,006 mol)

-Dimasukkan kedalam
gelas kimia 50 mL

-Ditambahkan etanol
96% sebanyak 10

-Dimasukkan dalam gelas
kimia 50 mL
- Ditambahkan etanol 96%

sebanyak 10 mL

-Diaduk selama 15 menit

TeCl, 0,26 g (0,001mol)

Ligan metilheptilditiokarbamat

-Dimasukkan dalam gelas
kimia 50 mL

- Ditambahkan etanol 96%
sebanyak 10 mL

- ditambahkan 2,9 dimetil 1-
10 phenantrolin sebanyak
0,208 gram (1 mmol) yang
dilarutkan dalam etanol
96% sebanyak 10 mL

-Diaduk selama 30 menit

Larutan logam -
phenantrolin

-Disarina

Filtrat Endapan

yang sesuai

- Di kristalisasi dengan pelarut

Kristal

Data

- Disimpan dalam desikator
hingga kering

- Penentuan titik leleh

- Dianalisis dengan spektrometer UV-VIS

- Dianalisis dengan konduktometer

- Dianalisis dengan FT-IR

- Uji anti bakteri terhadap Mycobacterium
tuberculosis



Lampiran 6. Bagan Kerja Sintesis, Analisis Dan Uji Bioaktivitas Senyawa
Kompleks Te(IV)MelsoButDtcPhen

N-metilisobutilamin 0,71 mL (0,006 mol)

CS; 0,36 mL (0,003 mol)

-Dimasukkan
gelas kimia 50 mL
-Ditambahkan etanol 96%

sebanyak 10 mL

kedalam

-Dimasukkan dalam gelas
kimia 50 mL
- Ditambahkan etanol 96%

sebanyak 10 mL

-Diaduk selama 15 menit

Ligan metilisobutil

ditiokarbamat

TeCl, 0,26 g (0,001 mol)

-Dimasukkan dalam gelas
kimia 50 mL

- Ditambahkan etanol 96%
sebanyak 10 mL

- ditambahkan 2,9 dimetil 1-
10 phenantrolin sebanyak
0,208 gram (1 mmol) yang
dilarutkan dalam etanol
96% sebanyak 10 mL

Larutan logam -

-Diaduk selama 30 menit
-Disarina

Filtrat

Endapan

Kristal

Data

phenantrolin

- Di kristalisasi dengan pelarut
yang sesuai

- Disimpan
hingga kering

dalam desikator

- Penentuan titik leleh

- Dianalisis dengan spektrometer UV-VIS

- Dianalisis dengan konduktometer

- Dianalisis dengan FT-IR

- Uji anti bakteri terhadap Mycobacterium
tuberculosis



Lampiran 7. Komposisi Medium LJ

Medium LJ Komposisi
Asparagin 3,60 gram
Monopotassium fosfat 2,50 gram
Magnesium sitrat 0,60 gram
Magnesium Sulfat 0,24 gram
Tepung kentang 30,0 gram
Malachite hijau 0,40 gram
Telur 1000 mL
Gliserol 12 mL




Lampiran 8. Skema Kerja Uji Anti bakteri

Bakteri Mycobacterium tuberculosis

- Diremajakan pada
media LJ dalam tabung
skrup, selama 3-6
minggu, suhu 37 °C

A 4

Media uji

Di isi larutan propilen Glikol (kontrol
negatif), larutan senyawa
kompleks, larutan obat isoniazid
(kontrol positif) dalam masing-
masing botol skrup.

Diberi label

Diinkubasi selama 6 minggu pada
suhu 37 °C

Diamati pertumbuhan bakteri pada
masing-masing botol skrup

A 4
Hasil yang teridentifikasi




Lampiran 9. Spektrum UV-VIS Ligan Etilisopropil

ﬁ 287
'
0544 L L L L =
185,00 3 50000
nm

[Mezzurement Fropertes) Wavelengt Descriptio
Wawskngth Fangs [nm): 155,00 fo 800.00 No. il eend Abs. P
Scan Speed: Mesdium (i) 571950 0.7
Sanplng Interval: 05 d |@| 345.00 0.555
.;.l._k:l Ehp;iorrpl_'r-; Intzrval: gs—abEE-: 3 [E] 07.00 4917

man HonE: e ) 75600 5.004
[Istrument Properties] 5 1T 25500 5. TS
Instrument Typs: W -2800 Sres g8 i 24000 5. TO0
Mezsuring Mode: Absorbance — =

7 EET L Y

Sit Width: 20 O =1 0.0
Acoumubfion time: 0.1 s=c. g o 24250 0.552
Light Source Change Wavekngth: 323.0 nm ] L4 304 5D 4 TXE
Deector Lhit Oirect 10 o 53,00 4876
SR Bechange: MNermal . *n*.a r.. -
Stir Correcton: OFF [ #2580 5.308
[Atmchment Fropertes]
Attachment: Mone
[Cperation]
Threshol: 00010000
Points: 4
InerFobte: Ci=sbled

Aowerage: Oizabied



Lampiran 10. Spektrum UV-VIS Ligan MetilHeptil

BESS T T T T

ﬁ 3058
05T I 1 n 1 1 1 1 1 1
185.00 3250 600,00
Am

[Mezsurement Froperties] N B Wavelengt Ab Descriptic
Wawekngt Rangs {nm.): 185.00 o 600.00 o — T— 5'_
Scan Speed: Me-dium i 351.00 0.853
Sanplng Inerval: (2] 2z |E| J07.00 5402
Ao Sanpling Inerval: =sbled ) i 284 50 5384
Scan Mods: Single =

wEn " Ty - 26150 5633
[h=trument Properties] 5 |@| 250.00 6.054
Instrument Typs: LW -2300 S=res B o) 73,00 F 443
Measuring Mode: Abzorbance — = - =
Sit Widkh: 20 | O it 0882
Accumubbion time: 0.1sec. 2 (L] 20350 4 854
Light Sowrce Change Wavekngth: 323.0 nm 3 (4] FTT.00 AT
Cecor Lnit Oirect r = =

[+] E7.00 £25R

SR Exchange: hormal . O f - - "T
Stair Corraction: OFF 4] 235.00 5.05
[Atechment Fropertes)
Attachment: Mone
[Cperation]
Threshol: 00000060
Points: 4
InerPokts: =3bied
Average: =abied

[Sample Preparation Properfies)
Wizimht:



Lampiran 11. Spektrum UV-VIS Ligan MetillsoButil

6750 T T T T T T T T T

5 1056
H1E18 N | N 1 N | N 1 N
18500 3250 £00.00
mm

[Measurement Froperties] M P Wawvelengt Ab Descriptio
Wavekngth Range (nm): 185,00 1o 00,00 o i - i
Sran Speed: Medium 53] 355.50 03z
Sanplng Inerval: 05 2 |@| 30600 5250
.gLED Ehi}l'rpl-'r-; Intzreal: g;&:::.hl 3 i 27150 e

mEn s " ) 61.00 5350
[n=trument Froperties] 5 IEI 251.50 5574
Instrument Typs LW-2800 Baries B O 33300 0758
Mes=swring Mods: Absaorbance = =

7 279 5 £ 1

Sit Width: 20 L+ 7850 =138
Accumultion time: 0.1 z2c. g (L] 283.00 5183
Light Source Change Wavekngth: 323.0 nm ] 0 258 0D 5223
Deecior Lhit Oirect
SR BExchangs: Mormal
Stir Correcton: OFF
[At=chment Froperties)
Attachment: MNone
[Cperation)
Thireshol: 00010000
Foints: 4
InerPokte: Ci=zbied
Awerags: Ci=zbied

[Sarmgle Preparaton Properiies]



Lampiran 12. Spektrum UV-VIS Senyawa Kompleks Etilisopropildtc (Zn)

oaETs e T T T T
ﬁ 03
[
w o T _ |
y ¢
o]
00e o, 2 1 1 . 1
20000 500000 50000
nm
[Mezsurement Froperties] M PRV Wavelengt Ab Descriptio
Wav=kngth Rangs (nm): 200.00 1o 500.00 2 i — =
Scan Speed: Medium &3] 654.00 0.010
Sanplng Inerval: [T 2 |@| 323,50 0.085
Autz Sanplng Inerval: [izabled 3 1 147.00 0028
Scan Mods: Singk <
4 o 305 50 0.034
[nstrument Froperties] 3 1 ZET.ED 0.024
Instrument Typs: LN-2500 Bries & ¥ 248.00 0.024
Measuring Mode: Absorbanoe = — =500 T
St Width: 20 1 = =
Accumubtion time: 0.1=s2c. & (1] 115.00 0.015
Light Source Changs Wavekngth: 323.0 nm ] [ 4] 311.50 10106085
Deecor Lt Oirect r )
4] g ] 0.003
SR BExchangs: Mermal .. o f::'
Stair Correction: OFF O 2800 -0.002
12 (4] 235.00 0.010
[AtEchment Froperties)
Attachment: Mone
[Op=rafion]
Threshol: 00D 10000
Proint=: 4
InerPokte: Ci=abled
Avwarage Ci=abled

[Sample Preparafion Properfies]
Weiaht:




Lampiran 13. Spektrum UV-VIS Senyawa Kompleks Heptilmetildtc (Zn)

2088 T T T T T T T T T
5 0,034
palies]
20000 50000 S00.00
nm
[Messwrement Fropertes] it
Wavekngth Range (nm): 200,00 500,00 No. T.r Wa:velfngt Abs. _ Descriptio
Scan Speed: Medium 1 i ELE0 0.0z3
Sanplng Inerval: o5 2 |@| 25500 0.018
A Sanping Inerval: [i=abied 1 W 3ES.00 0.018
Scan Mods: Single = — —
4 55 252.00 0.012

[h=tument Properties] 5 T 241.50 0.025
Instrument Typs: LW -2500 Saries [i] ] TIE.50 0.018
I ina Maods: znrhs =
Accumultion time: 0.1 sec. il [.] 284.00 -0.018
Light Sowrce Changs Wavekngth: 323.0 nm E] (L) 264 5D 40.018
Cetecor Lhit Oir=ct 0 o 5 00 0.006
5/R Exchangs: Mormal . - .
Stair Comrection: OFF O 4400 -

12 (4] 234 8D 0.013
|AtEchment Fropertes) 12 o 737 5] 0,001
Attachment: Mone
[Cperation]
Thrashol: 00010000
Points: 4
InerPobte: Ci=abied

Avarage: Ci=zbied



Lampiran 14. Spektrum UV-VIS Senyawa Kompleks MetilisoButildtc (Zn)

112 . .
5 0506
w
1117 L L
18500 40000

[Measurement Froperties] M PV Wavelengt Ab Descriptio
Wavekngih Range {nm); 185.00 1o 430.00 2 ~ - =
Scan Spesd: Medium i) e 0.040
Sanpling Inerval: a5 2 IEI 307.50 0.041
Awp Sanplng Inerval: Di==sbied ] o 255 5D 0.026
Scan Mode: Singke =

wE e Y 245,00 0.0z
[hstrument Froperties] 3 1 212,80 1.025
Instrisment Typs: LW -2500 Bries g O 352 ED 0,008
Measuring Mode: Absorbanoe e o
St Width: 20 7 o 3_"'3 0.004
Acoumubtion time: 01==c. B (1] 251.50 -0.010
Light Source Change Wawekngth: 323.0 nm 3 [+ ] 252.00 0,007
Cetctr Lhit Direct P =95

Li} 3900 0005

S/R BExchangs: MNormal o -
Stair Cornrection: OFF
[AtEchment Froperties)
Attachment: Mons
[Op=ration]
Thrashol: 00010000
Foints: 4
InerFokte: Oissbied
A varage: Di==sbied

[Sample Preparation Propertss)
Wikt



Lampiran 15. Spektrum UV-VIS Senyawa Kompleks Etilisopropildtc (Te)

=] Ty T T T T
ﬁ 05z
i i
=112 1 1 L 1 1
200,00 500,00 500,00
nm
[Messwement Fropertes) Wavelengt Descriptio
Wavekngth Rangs (nm): 200.00 10 800.00 No. PV - Abs. P
Scan Spesd: Medium 5] 424.00 0.072
Sanplng Inerval: 05 2z |@| 325.00 0.710
Aute Sanpling Interval: Cizabled ] i FEE.00 0.183
Scan Mode: Single 3 ) =500 T
[h=trument Properties] 3 1T 207.50 1.257
Instrument Typs: LW -2500 Bries [ (4] 2T1.50 0.168
Measwring Mode: Absorbance = —=
Siit Width: 20 | O 200.50 ki
Acoumuktion time: 0.1=2c. g [.] 240.00 0.128
Light Sowrce Changs Wavekngth: 323.0nm
Deecor Uit Oirect
S/R Exchangs: Mermal
Stair Correction: OFF
[AtEchment Froperties]
Attachment: Mone
[Cperation]
Thireshod: 0U0 100D
Points: 4
InterFokte: Ci==sbled
BAowerage: Ci==sbled

[Samgie Preparation Properies]

RLTCEER TS




Lampiran 16. Spektrum UV-VIS Senyawa Kompleks Metilheptildtcphen (Te)

=] i T T T T T
ﬁ 047
:\:S-'J ; i |
P
101 . o 1 v 1 . 1 1 .
18500 250 50000
nm
[Mez=urement Froperties] N PV Wavelengt Ab Descriptio
Wavebngh Range (nm): 186.00 1o 500.00 o ik . =
Scan Speed: Medium 1 7.5 0.045
Sanplng Inerval: 05 2 |@| 24550 0.029
Aup Sanpling Interval: Oizabled 3 T 4,00 0857
Scan Mods: Singe — —
4 i® 5600 0.044
[ Irstrument Properties) 5 e Z51.00 -0.003
Instrument Typs: IN-2300 S=res g O 233 00 0013
Measuring Mode: Absorbance = =
T 08 | ]
Sit Width; 20 L+, =0 n.ox
Acoumubon time: AL
Light Source Change Wavekngth: 3230 nm
Deecor Lhit DOiract
5/ Bxchangs: Mermal
Stair Comection: OFF
[Atschment Froperties)
Attachment: Mene
[COperation]
Threshaod: 00010000
Points: 4
InterFolte: Dissbied

AveErage: Dizabled



Lampiran 17. Spektrum UV-VIS Senyawa Kompleks Metilisobutildtcphen(Te)

1620 [ T T T T T T T T
ﬁ a761
i & m ™ - B
E3 =) L @0 bk . I “ . I . I L
18500 34230 500000
nem

[Measurement Froperties] T PV Wavelengt Ab Descriptic
Wavekngth Range {nm.): 186.00 © 500.00 o — — — = —
Scan Speed: Medium ) e oar2
Sanplng Inerval: 05 2z |@| 306 50 0.038
Aute Sanplng Inerval: Oi=sbked 3 ) 39 00 0.030
Scan Mode: Singe = — —

4 53] 23200 0.0z22
[strument Froperties] 3 1 211.50 1.538
Instrument Typs: |W-2300 Series & (4] 318,00 0.020
Mez=suring Mods: Absorbance e —

T [ 00
Sit Width: 20 O e oo
Accunukbion time: 0.1 s2c B (L] 234,50 -0.009
Light Source Change Wavekngth: 3230 nm ] (4] ZETED -0.013
Cetecer Uit Oirect 10 o 155,00 0.001
5/F Bxchange: Mer el - ’
Sizir Corection: OFF
[AtEchment Fropertes)
Attachment: hone
[Cperation]
Threshaold: 03010000
Points: 4
InerPokts: Oi=sbied
BAouerage: Oi==sbled

[Samglz Preparation Properfies]
izirvht-



Lampiran 23. Spektrum IR senyawa kompleks Te(IV)MelsoButDtcphen

(5] SHIMADZU

q e
100 d
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4500 4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750 500
Metil Iso Butil dtc (Te) 1/lem
Peak Corr. Intensity  Base (H) Base (L) Area Corr. Area
1 352.97 96.67 2376 356.83 347.19 0.073 0.035
2 36455 839 14.976 372.26 356.83 0.592 0.517
3 418.55 ) 74.018 11.421 43591 372.26 4739 1574
4 443.63 77.592 1.382 447 .49 435.91 1.21 0.046
5 482.2 76.645 0.639 491.85 447.49 4.971 0.094
6 513.07 71.046 1.397 518.85 491.85 3.646 0.123
7 543.93 49.108 28.472 565.14 520.78 8.435 3.361
8 632.65 71.03 27.755 650.01 599.86 3.165 2.892
9 680.87 83.253 10.343 700.16 650.01 2.501 1.266
10 729.09 47.87 39.192 742.59 700.16 6.256 3.879
1 752.24 70.283 20.084 765.74 742.59 2172 1.241
12 779.24 72.092 22.376 794.67 765.74 2526 1.78
13 815.89 73.751 1.532 817.82 794.67 2.355 0.379
14 846.75 17.276 71.724 867.97 819.75 15.783 12.554
15 883.4 90.761 10.336 896.9 869.9 0.566 0.693
16 923.9 89.385 4133 935.48 896.9 1173 0.375
17 985.62 76.445 6.134 1001.08 935.48 5.594 1.029
18 1024.2 72331 12.458 1047.35 1001.06 4658 1.311
19 1068.56 81.718 6.63 1089.78 1047.35 2936 0.651
20 1105.21 76.385 8.587 1120.64 1089.78 2.864 0677
21 1138 52.294 36.267 1166.93 1120.64 6.333 4254
22 1213.23 66.464 25172 1236.37 1166.93 6.188 4.054
23 1271.09 67.294 14.509 1288.45 1236.37 6.513 2376
24 1301.95 67.556 8.976 1315.45 1288.45 3.874 0.733
25 1357.89 33.708 25.121 137717 131545 17.674 5.044
26 1386.82 48.17 4451 1408.04 1379.1 8.585 0.667
27 1427.32 34.862 16.928 1450.47 1408.04 15.59 3.378
28 1490.97 16.173 3.928 1494.83 1452.4 20.549 0.462
29 1546.91 59.187 25737 1562.34 1521.84 5.365 2.896
30 1587.42 33.205 30.59 1600.92 1562.34 11.396 4.547
31 1612.49 41.009 24.752 1635.64 1602.85 7.895 2.746
32 1666.5 39.326 55.077 1689.64 1637.56 9.447 7.821
33 1703.14 99.802 0.802 1710.86 1691.57 -0.013 0.04

Date/Time; 4/4/2013 1:59:39 PM
No. of Scans;



Lampiran 18. Spektrum IR senyawa kompleks Zn(ll)EtiPrDtc
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4500 4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250
Et Isop dtc (Zn) S
No. Peak Intensity Corr. intensity  Base (H) Base (L)
1 3414 47.575 127.005 34333 33947
2 35297 73.523 25.307 374.19 34333
3 393.48 61.715 37.335 410.84 374.19
4 43977 63.519 25.924 4552 41084
5 468.7 56.819 30.736 4822 4552
8 1491.85 82.02 12.448 507.28 4822
L 590.22 2877 63514 1605.65 1500.21
8 61722 65451 29414 632.65 605.65
9 7561 75.109 15.481 77153 707.88
10 812.03 131.371 64689 1831.32 77153
1 881.47 36.659 60.29 896.9 83325
12 935.48 43.269 4845 954.76 898.83
13 198948 14795 79.756 ~1008.77 956.69
14 1045.42 113.353 67.319 1062.78 1010.7
15 1080.14 138,678 2387 11091.71 11064.71
16 112064 0075 |79.793 1141.86 1093.64
17 1195.87 0.276 99.149 12248 1143.79
18 129231 15.342 145878 1307.74 1226.73
19 1332.81 5515 72.756 1350.17 1309.67
20 1369.46 15.597 54.467 1384.89 1352.1
21 1421.54 0.774 26.721 1438.9 1386.82
2 14524 7.815 4.405 1458.18 1440.83
23 148326 10.058 138412 153341 1460.11
24 158934 80.051 3673 1604.77 1539.2
25 1643.35 85636 0.272 1660.71 1641.42
26 1691.57 86.02 1.526 1710.86 1666.5
27 1749.44 85.049 0.254 1782.23 174751
28 1807.3 87.982 0.204 1836.23 1805.37
29 1867.09 87.195 5.019 1897.95 1836.23
30 1919.17 191.895 1.973 1953.89 1903.74
31 1969.32 94.1 2.302 2004.04 1953.89
32 217956 96.876 1.877 2210.42 213327
33 2245.14 95.055 2533 2264.43 2210.42

——

—_—

as4e—
881.47— —

81203—

1080 14— ——

G R

08040

Date/Time; 3/21/2013 12:11:58 PM

No. of Scans;

758.10— <\

817.22—

10.331

1.959
3.563
3.04

0.775
9.088

292

14

'9.09

7.92
773
14.108
14.384




Lampiran 19. Spektrum IR senyawa kompleks Zn(ll)MeHepDtc
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680.87
707.88
756.1
798.53
825.53
869.9
914.26
1014.56
1099.43
1163.08
1199.72
1244.09
1276.88
1325.1
1350.17
1413.82
1454.33
1477.47
1595.13
1633.71
1668.43
1685.79
1761.01
1813.09

Date/Time; 3/21/2013 2:24:30 PM

Base (L)
345.26
343.33
362.62
406.98
464.84
478.35
538.14
586.36
628.79
655.8
680.87
707.88
756.1
798.53
825.53
869.9
916.19
1016.49
1099.43
1163.08
1199.72
1244.09
1276.88
1326.1
1350.17
1415.75
1456.26
14794
1595.13
1633.71
1668.43
1745.58
1782.23

No. of Scans;

Area
1.368
163
3414
2.088
0.052
0.439
1.178
1.745
-0.001
-0.025
0.098
2.188
0.743
0.162
0.455
0.786
14.52
4439
6.484
3.848
7.504
5273
326
1.326
17.064
14.444
8.345
40.549
0.843
0.495
0.117
-0.015
-0.139

(£ SHIMADZU

0.718
1.402
181

0.017
0.47

1.004
1615
0.034
0.031

1.771
0.459
0.056
0.247

13.653
4413
6.14
2.354
4.168
3.084
1.903
0.35
10.71
3.652
0.805
27.208
013
013
0.03
0.021
0.1



Lampiran 20. Spektrum IR senyawa kompleks Zn(ll)MelsoButDtc
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4500 4000 3500 3000 2500 2000 1750
Iso Met dtc (Zn)
Peak Corr. Intensity  Base (H)
1 374.19 36.831 58.69 395.41
2 4147 » 69.145 29.199 439.77
3 453.27 85.279 14.488 464.84
4 495.71 70.999 28.716 513.07
5 518.85 98.466 0.993 530.42
6 576.72 62.012 37477 592.15
7 621.08 48.003 51.991 642.3
8 671.23 99.419 0.705 682.8
] 688.59 99.862 0.366 711.73
10 725.23 100.287 0.134 731.02
" 810.1 71.877 28.338 827.46
12 829.39 100.17 0.322 848.68
13 860.25 91.935 11.275 875.68
14 887.26 98.529 5.837 898.83
15 900.76 105.855 0.291 906.54
16 920.05 94.867 8.287 929.69
17 948.98 66.568 30617 960.55
18 983.7 4881 95.646 1006.84
19 1070.49 9.883 90.871 1089.78
20 1107.14 69.238 12.288 1114.86
21 1149.57 7.134 79.928 1180.44
22 1217.08 8.104 80.714 12383
23 1269.16 2239 88 1284.24
24 1303.88 96.553 1.594 1309.67
25 1344.38 39.325 3.612 1346.31
26 1359.82 25.261 5.439 1363.67
27 1386.82 1.961 2165 1388.75
28 1392.61 0 13 1396.46
29 1431.18 5922 55.174 1444.68
30 1460.11 13.344 13.695 1471.69
31 14929 0.156 6.36 1500.62
32 1510.26 0 0.197 151219
33 1631.78 99.752 1.476 1635.64
Date/Time;

682.8
711.73
731.02
827.46
848.68
875.68
898.83
906.54
929.69
962.48
1008.77
1091.71
1114.86
1182.36
1240.23
1204.24
1311.59
1348.24
1365.6
1390.68
1413.82
1446.61
1473.62
1506.41
1571.99

3/21/2013 11:49:05 AM

No. of Scans;

it
|
! i
8

1260.16

3.704
8.132
0.029
-0.013
-0.034
2.768
-0.162
0.291
-0.138
-0.199
0.039
2.509
20.982
19.86
2476
2564
21.467
29.515
0.173
6.706
7.791
18.175
776.765
19.072
17.619
43.912
774.92
2731
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Lampiran 21. Spektrum IR senyawa kompleks Te(IV)EtiPrDtc
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4500 4000 3500 3000 2500 2000 1750 1500 1250 1000 750 500
Et Isop dtc 1/em
Peak Intensity Corr. Intensity  Base (H) Base (L) Area Corr. Area
1 352.97 59.734 40.581 370.33 343.33 2921 2.891
2 37805 92.968 6.035 387.69 370.33 0.269 0.204
3 401.19 . 9394 5.451 410.84 387.69 0.367 0.321
4 424.34 91.994 6.633 4552 410.84 0.926 0661
5 466.77 94.602 478 482.2 4552 0.381 0.323
6 495.71 97.399 2.924 513.07 4822 0.148 0.19
7 518.85 99.891 0.555 530.42 513.07 -0.015 0.025
8 545.85 99.494 0.852 557.43 530.42 0.003 0.05
9 590.22 80.132 14.08 603.72 557.43 1.807 . 0952
10 613.36 87.339 7.724 628.79 603.72 0.868 0.417
1 644.22 99.037 0.329 648.08 628.79 0.054 0.029
12 665.44 98.488 0.814 6828 655.8 0.126 0.054
13 696.3 99.209 0.191 702.09 690.52 0.035 0.005
14 756.1 96.038 2626 769.6 731.02 0.365 0.189
15 812.03 77.452 22535 831.32 769.6 227 2115
16 877.61 84.82 15.21 894.97 831.32 1.489 1.573
17 929.69 94.055 5.038 958.62 894.97 0.892 0.654
18 987.55 85.28 13.66 1004.91 958.62 1.419 1.191
19 1047.35 74.062 16.435 1062.78 1004.91 3223 1.416
20 1078.21 66.72 17.155 1093.64 1062.78 3.859 1.491
21 1116.78 26.613 63.326 1141.86 1093.64 12217 9.87
22 1195.87 45413 53.208 1219.01 1143.79 7.697 7.401
23 1288.45 33.92 52.549 1305.81 1220.94 12.019 8.372
24 1332.81 36.513 47.437 1348.24 1307.74 9.311 6.215
25 1369.46 51.107 25.29 1386.82 1350.17 7.483 3.197
2 1411.89 20.185 45518 1431.18 1386.82 17.934 9.986
27 1448.54 33.253 13.562 1458.18 1433.11 9.444 1.698
28 1469.76 31.399 20.091 1496.76 1460.11 11.537 2.768
29 1514.12 90.715 5.958 1531.48 1498.69 0.907 0.444
30 1587.42 96.351 0.349 1589.34 1570.06 0.221 0.024
31 1645.28 93.64 1.021 1666.5 1639.49 0.613 0.067
32 1749.44 96.09 0.735 1761.01 1745.58 0.207 0.028
33 1795.73 97.537 1424 1815.02 1782.23 0.256 0113

Date/Time; 3/21/2013 2:08:22 PM
No. of Scans;



Lampiran 22. Spektrum IR senyawa kompleks Te(IV)MeHepDtc

N ey

150
I
4 ™
4
%T 4
100 —
50—
0—
4000
Metil Heptil dtc (Te)
No. Peak
1 366.48 57.216
2 38769 - 55.285
3 418.55 + 51607
4 520.78 77.555
5 543.93 41.361
8 632.65 57.597
7 678.94 74.001
8 731.02 35.791
9 752.24 59.207
10 781.17 69.853
1 848.68 4318
12 879.54 7252
13 9239 91.822
14 979.84 80.337
15 1028.06 66.804
16 1107.14 69.921
17 1138 43.574
18 1205.51 66.239
19 1276.88 82171
20 1301.95 72.596
21 1361.74 23.811
2 14254 32.976
23 1500.62 7179
24 1548.84 48.283
25 1587.42 18.641
26 1614.42 22744
27 1666.5 37.234
28 1741.72 91.74
29 1799.59 88.474
30 1909.53 84.118
31 1967.39 91.97
32 2183.42 91.161
33 2360.87 82.559

218342 ¢

13.167
1.918
7.536
1.868
42654

25.491
45.481
24.866
30.37
82.428
15.594
5.036
9.205
26.07
22,931
52.132
33.178
10.877
20.604
57.948
24.069
77.785
34.531
33.658
24.749
38.92
4.596
6.429
10.045
3.609
1.908
6.087

>

1741.72— <_

704.02
742.59
767.67
796.6
869.9
896.9
941.26
997.2
1055.06
1120.64
1157.29
1236.37
1288.45
1319.31
1386.82
14524
1521.84
1562.34
1600.92
1635.64
171279
1756.22
1828.52
1940.39
2004.04
221428
2395.59
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519

12.375

2531

9.409

3.572

3.462

6.795

3.166

235

2524

2417

0.863

3.305
997.2 5.247
1055.06 3.916
1120.64 5.958
1157.29 5.821
12518 16
1288.45 2373
1319.31 18.049
1388.75 21.01
145433 36.621
1521.84 6.427
1564.27 16.321
1602.85 14.349
1637.56 13.244
1712.79 0.938
177451 2.01
1863.24 3.012
1955.82 0.908
2146.77 2.388
2341.58 32
4/4/2013 2:16:23 PM

No. of Scans;

4142

2373
22.011
1.219
0.382
1.126
3.218
2439
5.282

0.71
148
13.063
5917
25.193

6.814
4.165
5.858
0.452
0.794
1.113
0.165
0.275
0.569



Lampiran 23. Spektrum IR senyawa kompleks Te(IV)MelsoButDtcphen
2 SHIMADZU
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4500 4000 3500 3000 2000 1750 1500 1250 1000 750 500
Metil Iso Butil dic (Te) 1lem
Peak Corr. Intensity  Base (H) Base (L) Area Corr. Area
1 352.97 96.67 2376 356.83 347.19 0.073 0.035
2 36455 ° 83.9 14.976 372.26 356.83 0.592 0.517
3 41855 . 74018 11.421 435.91 372.26 4739 1.574
4 44363 77.592 1.382 447.49 435.91 121 0.046
5 4822 76.645 0.639 491.85 447.49 4.971 0.004
6 513.07 71.046 1.397 518.85 491.85 3646 0123
7 54393 49.108 28.472 565.14 520.78 8435 3.361
8 63265 71.03 27.755 650.01 599.86 3.165 2.892
9 680.87 83.253 10.343 700.16 650.01 2.501 1.266
10 729.09 47.87 39.192 742.59 700.16 6.256 3.879
1 752.24 70.283 20.084 765.74 742.59 2172 1.241
12 779.24 72.002 22.376 794.67 765.74 2526 1.78
13 815.89 73.751 1.532 817.82 794.67 2355 0.379
14 846.75 17.278 71.724 867.97 819.75 15.783 12.554
15 883.4 90.761 10.336 896.9 869.9 0.566 0.693
16 9239 89.385 4133 935.48 896.9 1.173 0.375
17 985.62 76.445 6.134 1001.06 935.48 5.504 1.029
18 1024.2 72331 12.458 1047.35 1001.06 4658 1311
19 1068.56 81.718 6.63 1089.78 1047.35 2936 0.651
20 1105.21 76.385 8.587 1120.64 1089.78 2.864 0677
21 1138 52.204 36.267 1166.93 112064 6.333 4254
22 1213.23 66.464 25172 1236.37 1166.93 6.188 4.054
23 1271.09 67.294 14.509 1288.45 1236.37 6513 2376
24 1301.95 67.556 8.976 1315.45 1288.45 3.874 0.733
25 1357.89 33.708 25.121 1377.17 131545 17.674 5.044
26 1386.82 48.17 4.451 1408.04 1379.1 8585 0.667
27 1427.32 34.862 16.928 1450.47 1408.04 15.59 3.378
28 1490.97 16.173 3.928 1494.83 1452.4 20.549 0.462
29 1546.91 59.187 25.737 1562.34 1521.84 5.365 2.896
30 1587.42 33.205 30.59 1600.92 1562.34 11.396 4547
31 1612.49 41.009 24.752 1635.64 1602.85 7.895 2.746
32 1666.5 39.326 §5.077 1689.64 1637.56 9.447 7.821
33 1703.14 99.802 0.802 1710.86 1691.57 0013 0.04

Date/Time; 4/4/2013 1:59:39 PM
No. of Scans;



Metilisobutilditiokarbamat-Zn_1H

Lampiran 24. Spektrum H-NMR Zn(ll)MelsoButDtc
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Lampiran 25. Spektrum C-NMR Zn(ll)MelsoButDtc

Metilisobutilditiokarbamat-Zn_13C
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Lampiran 26. Spektrum H-NMR Te(IV)MelsoButDtcPhen

Metilisobutilditiokarbamat-Te_1H
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Lampiran 27. Spektrum C-NMR Te(IV)MelsoButDtcPhen

Metilisobutilditiokarbamat-Te_13C
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