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Putri Octavia Mahardika, 2012. Sintesis dan Karakterisasi Material 
Magnetik Berbasis Senyawa Kompleks Inti Ganda Besi(III) dengan 2,2’-
Bipiridin menggunakan Ligan Jembatan Oksalat. Skripsi dibawah 
bimbingan Dra. Hartati, M.Si dan Harsasi Setyawati, S.Si, M.Si., 
Departemen kimia, Fakultas Sains dan Teknologi, Universitas Airlangga, 
Surabaya. 
 

ABSTRAK 
 

Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis dan mengkarakterisasi material 
magnetik berbasis senyawa kompleks inti ganda besi(III) dengan 2,2’-bipiridin 
menggunakan ligan jembatan oksalat. Sintesis senyawa kompleks inti ganda 
dilakukan dengan mensintesis senyawa kompleks inti tunggal terlebih dahulu. 
Sintesis senyawa kompleks inti tunggal diperoleh berdasarkan perbandingan mol 
= 1:3 dan senyawa kompleks inti ganda ini disintesis dengan mereaksikan 
besi(III) dari senyawa FeCl3.6H2O, ligan 2,2’-bipiridin serta ligan jembatan 
oksalat sesuai dengan perbandingan mol besi(III):2,2’-bipiridin:oksalat = 2:4:1. 
Senyawa hasil analisis ini akan dianalisis kararkterisasinya dengan menggunakan 
spektrofotometri UV-Vis, spektroskopi FT-IR, uji kemagnetan dengan Magnetic 
Susceptibility Balance (MSB), dan uji konduktometri. Pada uji spektrofotometri 
UV-Vis diperoleh nilai panjang gelombang maksimum sebesar 522,5 nm dengan 
absorbansi sebesar 0,831. Spektrum FT-IR senyawa ini menunjukkan adanya 
vibrasi Fe-N dari ligan 2,2’-bipiridin, Vibrasi ulur C=O dari ligan oksalat, vibrasi 
C-O dari ligan oksalat yang berinteraksi dengan besi, dan vibrasi ulur O-H dari 
ligan OH. Analisis kemagnetan dengan Magnetic Susceptibility Balance (MSB) 
diperoleh harga momen magnet sebesar 6,29 Bohr Magneton (BM) yang bersifat 
paramagnetik. Sedang analisis konduktometri menunjukkan bahwa senyawa 
kompleks inti ganda bermuatan +6, sehingga prediksi rumus senyawa kompleks 
inti ganda yaitu [(OH)(bipy)2Fe(Ox)Fe(bipy)2(OH)]6+. 
 
  
Kata kunci : Senyawa kompleks inti ganda, Besi(III)-2,2’-bipiridin, Ligan 

jembatan oksalat.  
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Putri Octavia Mahardika, 2012. Synthesis and Characterization Magnetic 
Material Based on Binuclear Complexs Compound of Iron(III) With 2,2’-
Bypiridine Using Oxalate Bridge Ligand. This Study is under guidance of  
Dra. Hartati, M.Si and Harsasi Setyawati, S.Si, Department of Chemistry 
Department, Faculty of Science and Technology, Airlangga University.  

 
ABSTRACT 

 
This study purpose to synthesizing and characterizing magnetic material on 
binuclear complexs compound of iron(III) with 2,2’-bipyridine using oxalate 
bridge ligand. The synthesis of binuclear complexs compound done by 
synthesizing mononuclear complexs compound period. Synthesis mononuclear 
complexs compound of according to the mol ratio = 3:1 and these binuclear 
complexs compounds were synthesized by reacting iron(III) from compound 
FeCl3. 6H2O, 2,2’-bipyridin ligand and the oxalate bridge ligand according to the 
mol ratio of iron(III): 2,2’-bipyridin:oxalate = 2: 4: 1. Compound the result of this 
analysis will be analyzed characterization using UV-Vis spectrophotometry, FT-
IR spectroscopy, magnetism test with Magnetic Susceptibility Balance (MSB), 
and conductometry test. In the UV-Vis spectrophotometry values obtained for the 
maximum wavelength of 522,5 nm with an absorbance of 0,831. FT-IR spectra of 
thes compounds indicate the presence of Fe-N vibrations of the ligand 2,2’-
bipyridin, C=O stretching vibrations of the oxalate bridge ligan , C-O vibrations 
of the oxalate ligand the intract with iron(III), and O-H stretching vibrations of 
OH ligands. Analysis of magnetism with the magnetic moments of MSB obtained 
rates of 6,29 Bohr Magneton (BM) which is paramagnetic. The conductometry 
analysis show that binuclear complexes compound of charged + 6, so the 
binuclear complex compound of prediction the formula is 
[(OH)(bipy)2Fe(Ox)Fe(bipy)2(OH)]6+.  

 
 Keywords : The binuclear complexs compounds, Iron(III)-2,2’-bipyridin, The 

oxalate bridge ligand.   
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BAB I 
PENDAHULUAN 

 

1.1 Latar Belakang Permasalahan 

Pengembangan material magnetik semakin bervariasi, baik dari material 

maupun aplikasinya. Saat ini material magnetik berbasis molekul seperti senyawa 

kompleks inti ganda mulai banyak dikembangkan. Aplikasi material magnetik 

yang telah dikembangkan, salah satunya adalah diaplikasikan dalam bidang 

kesehatan. Pemanfaatan material magnetik dalam bidang kesehatan dapat 

diaplikasikan sebagai contrast agent.  

Contrast agent adalah senyawa pengontras pada alat Magnetic Resonance 

Imaging (MRI) yang dapat menjelaskan visualisasi jaringan tubuh (Maulana, dkk., 

2008). Syarat senyawa kompleks yang bisa dijadikan contrast agent adalah 

memiliki sifat kemagnetan tinggi sehingga bisa dengan bahan superparamagnetik 

(Toma dkk., 2005), aman untuk sistem biologis manusia, dan dapat membentuk 

sistem koloid yang stabil dalam air berlingkungan pH netral (Gupta, dkk., 2004). 

Selama ini material magnetik yang diaplikasikan sebagai contrast agent 

adalah senyawa kompleks dari logam tanah jarang, seperti senyawa kompleks 

Gadolinium (Kazanci dan Yurt, 2008). Namun, penggunaan senyawa kompleks 

ini sebagai contrast agent sangat tidak ekonomis karena membutuhkan biaya 

mahal. Oleh karena itu, perlu diteliti material magnetik baru yang memenuhi 

syarat sebagai contrast agent tetapi dengan biaya yang lebih murah. 

Senyawa kompleks besi(III) merupakan senyawa kompleks yang aman 

untuk kesehatan, sebagai contoh, hemoglobin merupakan senyawa kompleks besi 
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dengan ligan porfirin yang berfungsi untuk mengangkut oksigen ke dalam 

jaringan (Marcos, 1998). Senyawa kompleks besi(III) juga diaplikasikan sebagai 

obat antimalaria (Adediji, 2009). Selain itu, senyawa kompleks besi(III) juga 

memiliki sifat kemagnetan yang tinggi sehingga dapat dimanfaatkan sebagai 

contrast agent (Kazanci dan Yurt, 2007). Besi(III) memiliki sifat 

superparamagnetik dengan moment magnet sebesar 5,9 Bohr Magneton (BM) 

(Sugiyarto, 2012). Sebagai contoh, penelitian tentang senyawa kompleks besi(III) 

yang telah dilakukan, adalah superparamagnetik besi oksida (Fe2O3) 

dikomplekskan dengan kitosan dan mempunyai sifat kemagnetan yang tinggi, 

sehingga dapat digunakan  sebagai contrast agent (Tsai, 2010).  

Dari uraian diatas, terbukti bahwa senyawa kompleks besi sangat potensial 

jika diaplikasikan sebagai contrast agent. Oleh karena itu, pada penelitian ini akan 

disintesis senyawa kompleks inti ganda dari logam besi(III), ligan 2,2’-bipiridin, 

dan ligan jembatan oksalat. Ligan 2,2’-bipiridin dipilih karena memiliki kerapatan 

elektron   yang tinggi sehingga dapat meningkatkan sifat magnetik atom pusat 

(Candra, 2008). Ligan jembatan oksalat dipilih karena oksalat dapat bertindak 

sebagai moderator interaksi magnetik antarion logam yang dihubungkan (Reinoso, 

2005). Selanjutnya senyawa kompleks yang terbentuk dikarakterisasi dengan 

spektrofotometri UV-Vis, spektroskopi FT-IR, konduktometri dan Magnetik 

Susceptibility Balance  (MSB). 
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1.2 Rumusan Masalah 

Berdasarkan latar belakang permasalahan diatas maka dapat dirumuskan 

masalah sebagai berikut:  

1. Bagaimana cara mensintesis senyawa kompleks inti ganda besi(III)-2,2’-

bipiridin menggunakan ligan jembatan oksalat? 

2. Bagaimana karakterisasi material magnetik senyawa kompleks inti ganda 

besi(III)-2,2’-bipiridin menggunakan ligan jembatan oksalat? 

1.3 Tujuan Penelitian 

1. Mengetahui bagaimana cara mensintesis senyawa kompleks inti ganda 

besi(III)-2,2’-bipiridin menggunakan ligan jembatan oksalat. 

2. Mengetahui bagaimana karakterisasi material magnetik senyawa kompleks 

inti ganda besi(III)-2,2’-bipiridin menggunakan ligan jembatan oksalat. 

1.4 Manfaat Penelitian  

 Penelitian ini diharapkan dapat menambah wawasan ilmiah tentang sintesis 

dan karakterisasi material magnetik berbasis senyawa kompleks inti ganda 

besi(III)-2,2’-bipiridin menggunakan ligan jembatan oksalat yang bisa 

diaplikasikan sebagai bahan contrast agent.  
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BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1 Senyawa Kompleks 

Senyawa kompleks merupakan senyawa yang terbentuk dari ion logam yang 

berikatan dengan ligan secara kovalen koordinasi. Senyawa kompleks juga 

dikenal sebagai senyawa koordinasi. Senyawa kompleks dapat merupakan 

senyawa kompleks netral seperti [Ni(CO)4] atau senyawa kompleks ionik seperti 

[Ag(NH3)]2Cl. Senyawa kompleks ion dapat berbentuk ion positif (kation) atau 

ion negatif (anion). Dalam senyawa kompleks ion salah satu dari ion tersebut atau 

keduanya dapat merupakan ion kompleks (Effendi, 2007).  

Secara umum teori mengenai senyawa kompleks juga dikemukaan oleh 

Lewis, yang dikenal dengan teori asam-basa Lewis. Teori ini melibatkan reaksi 

antara asam dengan basa. Menurut Lewis, ion logam berperan sebagai asam 

(penerima pasangan elektron) dan ligan sebagai basa (donor pasangan elektron) 

(Lawrance, 2010). Reaksi asam-basa lewis dapat dituliskan sebagai berikut. 

A + : D     A : D     (2.1) 

logam  ligan    senyawa  kompleks. 

Studi pembentukan senyawa kompleks menjadi hal yang menarik untuk 

dipelajari karena kompleks yang terbentuk dimungkinkan memberi banyak 

manfaat, misalnya untuk ekstraksi dan penanganan keracunan logam berat. Pada 

tahun 2004, Vogt, P., dan Tanjana, N., telah berhasil mensintesis senyawa 

kompleks [Fe(NTA)]2–[Gd-DTPA(HTA)2] yang menunjukkan besi(III) sebagai 
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pusat paramagnetik dan DTPA-bis(3-hydroxytyramide) sebagai ligan. Selain itu, 

pada tahun 2005, Martak, dkk., telah berhasil mensintesis senyawa kompleks 

[(C4H9)4N][Fe(II)Cr(III)(C2O4)3].H2O berupa padatan kristalin berwarna hijau 

kekuningan. Ligan oksalat pada kompleks tersebut berfungsi sebagai jembatan 

antara ion besi(II) dengan krom(III).  

2.1.1 Senyawa kompleks inti ganda 

Senyawa kompleks inti ganda merupakan senyawa yang terbentuk dari dua 

atau lebih ion logam yang dihubungkan oleh ligan jembatan. Pembentukan 

senyawa kompleks inti ganda lazim menggunakan ligan jembatan sebagai 

mediator interaksi magnetik diantara ion logam transisi pusat dengan ion logam 

transisi yang lainnya (Martak dan Emila, 2011). Umumnya momen magnetik 

senyawa kompleks berinti ganda (binuklir) lebih tinggi dari senyawa kompleks 

berinti tunggal (mononuklir). 

Penelitian tentang senyawa kompleks inti ganda yang telah dilakukan yaitu 

[N(n-C4H9)4][Mn(II)Besi(III)(ox)3] dengan nilai momen magnet sebesar 7,81 

Bohr Magneton (BM) (Putri, D., 2010). Selain itu Martak, dkk.,2009 juga telah 

berhasil menguji karakterisasi senyawa inti ganda [P(C4H9)4] [M(II)Cr(C2O4)3] 

dimana M(II) merupakan logam Mn, Fe, Co, Ni dan Cu. Hasil karakterisasi sifat 

magnetik diketahui bahwa kompleks ini bersifat feromagnetik yang ditunjukkan 

dengan nilai sebesar 8,5; 7,5; 6,9; 5,6; dan 4,8 Bohr Magneton (BM). Senyawa 

kompleks inti ganda dengan ion logam yang sama dapat disintesis dengan cara 

mereaksikan senyawa kompleks tunggal dengan ligan jembatan sesuai dengan 

perbandingan stokiometrinya. 
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2.2. Besi(III) 

Besi merupakan salah satu unsur yang menyusun kerak bumi dan memiliki 

kelimpahan yang besar di alam. Besi memiliki titik leleh 1540 0C dan titik didih 

3000 0C (Sugiyarto, 2012). Besi mudah larut dalam asam mineral. Dengan adanya 

udara atau dapat digunakan HNO3 encer panas, besi menjadi besi(III) (Svehla, 

1996).   

Besi mempunyai banyak kegunaan, seperti dalam dunia industri maupun 

dunia kesehatan. Khususnya dalam dunia kesehatan, besi diperlukan oleh tubuh 

untuk mengangkut oksigen dalam jaringan (Marcos, 1998). Besi juga diterapkan 

dalam berbagai variasi obat–obatan dengan menggunakan ion besi(III) 

dikomplekskan dengan ligan mefloquinen hidrokarbon sebagai obat antimalaria. 

Pada ilmu toksikologi menunjukan bahwa ligan mefloquinoline dan kompleks 

logam besi(III) memiliki toksisitas rendah terutama pada hati dan ginjal. (Adediji, 

2009). Selain itu, besi(III) juga aman sebagai contrast agent (Kazanci N dan Yurt, 

2008). Sebagai contoh, penelitian tentang senyawa kompleks besi(III) yang telah 

dilakukan, adalah superparamagnetik besi oksida (Fe2O3) dikomplekskan dengan 

kitosan dan mempunyai sifat kemagnetan yang tinggi, sehingga dapat digunakan  

sebagai contrast agent (Tsai, 2010).  

 Oleh karena luasnya penggunaan besi, maka diperlukan metode yang tepat 

untuk menganalisisnya. Senyawa kompleks besi dapat dianalisis dengan berbagai 

metode, seperti metode spektrofotometri UV – Vis dan IR (Amani, 2009).  

Untuk membentuk senyawa kompleks besi maka besi harus dikomplekskan 

dengan suatu ligan yang spesifik, misalnya adalah ligan bidentat. Kestabilan  
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relativitas dari besi(III) dan besi(II) sangat luas dengan sifat dari ligan, Fe(II) 

sebagai d6 dan besi(III) sebagai d5.  

Besi(III) sangat stabil, bersifat paramagnetik dengan momen magnetik 

sebesar 5,9 Bohr Magneton (BM). Nilai momen magnetik ini mengidentifikasikan 

adanya 5 elektron yang tidak berpasangan (spin tinggi) dalam konfigurasi 

elektronnya. Besi(III) jika ditinjau dari konfigurasi elektronnya [Ar]3d54s0, dan 

ion besi(III) ini memiliki 5 elektron yang tidak berpasangan sehingga mudah 

dipelajari sifat kemagnetanya (Sugiyarto, 2012). 

2.3. Ligan 2,2’-bipiridin 

Ligan 2,2’-bipiridin merupakan ligan bidentat karena memiliki dua atom 

donor dan mampu menyumbangkan dua pasang elektron bebasnya. Ligan ini 

cenderung mengkoordinasi atom pusat yang sama (Effendi, 2007). Ligan 2,2’-

bipiridin memiliki kerapatan elektron   yang tinggi sehingga dapat meningkatkan 

sifat magnetik atom pusat (Candra, 2008). Selain itu, liigan ini dapat membentuk 

kompleks yang memiliki intensitas warna yang kuat, sehingga ligan-ligan ini 

dapat dipakai luas dalam reaksi-reaksi warna pada kompleks kelat yang sangat 

stabil (Simamora, 1997). Struktur  ligan 2,2’-bipiridin seperti ditunjukkan pada 

Gambar 2.1. 

 

Gambar 2.1. Ligan 2,2’-bipiridin ( Effendi, 2007)  

Ligan bidentat secara termodinamika memiliki kestabilan pembentukan 

kompleks yang lebih besar dibandingkan ligan monodentat sehingga senyawa-
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senyawa kompleks yang terbentuk mempunyai serapan warna yang jelas.  Ligan 

2,2’-bipiridin telah banyak disintesis, misalnya [Fe(II)(4,4-dikarbosilat 2,2’-

bipiridin)2(CN)2] yang memiliki nilai absorbansi yang tinggi (λmax=567,367 nm 

dalam etanol) dan memiliki warna yang peka (DSSC) (Ferrere, S., 2001) . Selain 

itu, Amani, dkk., 2009 juga berhasil mensintesis [Fe(dmbipy)Cl4][dmbipyH] 

dimana (dmbipy adalah 4,4-dimethyl-2,2-bipyridine) yang dibuat dari FeCl3.6H2O 

dengan ligan 4,4-dimetil-2,2-bipiridin. 

2.4. Ligan Oksalat 

Ligan oksalat merupakan ligan yang memiliki dua gugus karboksilat. Asam 

oksalat tidak berwarna, tidak berbentuk kristal, dan menjadi anhidrat pada 

pemanasan sampai 1100 C (Svehla, 1996).  

Ligan ini dapat digunakan sebagai ligan jembatan karena oksalat dapat 

bertindak sebagai mediator interaksi magnetik diantara ion-ion logam yang 

dihubungkan dan dapat mentrasmisikan pengaruh elektron yang dimilikinya 

melalui pasangan elektron (Reinoso, dkk., 2005). Ion-ion logam dengan ligan 

oksalat dapat membentuk kompleks inti ganda homonuklir atau heteronuklir. 

Penelitian yang telah dilakukan adalah sintesis kompleks inti ganda 

[(C4H9)4P][Fe(II)Cr(III)(C2O4)3].H2O berupa padatan kristalin berwarna hijau 

kekuningan dan pada suhu ruang senyawa kompleks tersebut menunjukkan 

momen magnet sebesar 7,5 Bohr Magneton (BM) dan bersifat paramagnetik 

(Martak, dkk., 2009). Berikut struktur ligan oksalat ditunjukkan pada Gambar 2.2. 
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Gambar 2.2. Struktur ligan Oksalat  

2.5. Material Magnetik  

Material magnetik yang berkembang dewasa ini adalah senyawa kompleks. 

Salah satu aplikasi material magnetik yang berkembang dapat diaplikasikan dalam 

bidang kesehatan. Pemanfaatan material magnetik dalam bidang kesehatan dapat 

diaplikasikan sebagai bahan contrast agent. Contrast agent adalah senyawa 

pengontras yang dapat menjelaskan visualisasi jaringan tubuh (Maulana, dkk., 

2008). Contrast agent pada umumnya ditetapkan berdasarkan sifat magnetik 

(Saebo, 2004). Contrast agent dalam diagnose penyakit digunakan pada alat 

Magnetic Resonance Imaging (MRI) (Yan, dkk., 2007).   

Sejumlah penelitian sebelumnya telah menyarankan penggunaan bahan 

superparamagnetik sebagai contrast agent yang memiliki momen magnet yang 

tinggi (Toma, dkk., 2005). Pada penelitian juga telah difokuskan bahwa material 

magnetik yang aman digunakan untuk contrast agent yaitu pada kompleks-

kompleks ion paramagnetik gadolinium(III) dan besi(III) karena memiliki momen 

magnet dan relaksifitas proton yang tinggi (Kazanci dan Yurt, 2008).  

Sebagai contoh, material besi oksida pada contrast agent memiliki ukuran 

yang bervariasi, sifat fisikokimia dan farmakokimia serta aplikasi klinis. Pertikel 

besi oksida yang digunakan yaitu dalam bentuk magnetit (Fe3O4). Nanopartikel 
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(Fe3O4) yang digunakan dibentuk dengan bahan pelapis yang berbeda, seperti 

surfaktan, dekstran, dan  karbodekstran (Yan, dkk., 2007).  

Selain itu, senyawa komplek gadolinium juga dapat digunakan sebagai 

contrast agent  yaitu untuk penelitian biomedikal dan diagnosis (Chan dan Wong, 

2007). Pada tahun 2011, Samir menunjukkan bahwa garam magnetik yang 

digunakan sebagai contrast agent dapat meningkatkan gambar pada alat MRI dan 

teknik ini layak untuk diagnosis yang lebih baik. 

2.6. Teori Pembentukan Senyawa Kompleks 

Pembentukan senyawa kompleks dikenal tiga macam teori yaitu teori ikatan 

valensi (Valence Bond Theory), teori medan kristal (Crystal Field Theory), dan 

teori orbital molekul ( Molekular Orbital Theory).  

2.6.1. Teori ikatan valensi 

Menurut Pauling, ikatan kovalen terjadi karena adanya tumpang tindih 

antara orbital kosong logam dengan orbital ligan yang berupa molekul atau ion 

yang mempunyai pasangan elektron bebas (Huheey and Keither, 1993). Pada 

tahun 1931, Linus Pauling mengembangkan ikatan valensi modern untuk senyawa 

koordinasi, yang kemudian dikenal dengan Valence Bond Theory (VBT), dengan 

mengenalkan konsep hibridisasi. Sebagai contoh, pembentukan ikatan pada 

kompleks [FeF6]3+ yang berbentuk oktahedral adalah sebagai berikut: 

26 Fe = [Ar] 4s2 3d6 

26 Fe 3+ = [Ar] 4s0 3d5 
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26 Fe (Keadaan dasar)  :[18 Ar]    

 3d 4s     4p  4d 
 
26 Fe(III)  :[18 Ar]  

     3d 4s 4p  4d  

[FeF6]3+ :[18 Ar]       xx  xx xx xx     xx  xx  

     3d      4s    4p   4d 

Hibridisasi sp3d2 

Gambar 2.3. Pembentukan senyawa kompleks [FeF6] 3+  

 Bentuk oktahedral terjadi karena adanya pembauran/hibridisasi sp3d2. Pada 

kompleks [FeF6]3+, enam ligan F masing - masing menempati dua orbital d, satu 

orbital s, dan tiga orbital p pada ion besi(III) menghasilkan hibrida sp3d2. Hal ini 

dikarenakan ligan F merupakan ligan lemah sehingga senyawa ini mempunyai 5 

elektron yang tidak berpasangan (spin tinggi) (Effendi, 2007). Dalam kompleks 

tersebut bilangan koordinasi besi(III) adalah lima, bersifat paramagnetik /spin 

tinggi, yang berarti terdapat elektron yang tidak berpasangan (Huheey and 

Keither, 1993). 

2.6.2. Teori medan kristal 

Teori medan kristal pada mulanya dikembangkan oleh Hans Bethe dan John 

Van Vleck pada tahun 1930. Teori ini mengasumsikan bahwa dalam senyawa 

kompleks, atom pusat dan ligan-ligan dipandang sebagai titik bermuatan negatif 

(Janes dan Moore, 2004). Teori medan kristal juga menyatakan bahwa ikatan 

dalam senyawa kompleks terjadi karena adanya interaksi elektrostatik antara ligan 
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dan ion logam, dimana ligan diasumsikan bermuatan negatif dan ion logam 

bermuatan positif (Huheey dan Keither, 1993). 

Teori ini dengan konsep hibridisasi, cukup baik untuk menjelaskan bentuk 

geometri molekul maupun sifat magnetik senyawa kompleks dan menunjukkan 

adanya dua kemungkinan konfigurasi elektron dx dengan spin tinggi maupun spin 

rendah.  

 Dalam atom atau ion bebas (dalam keadaan gas ), energi elektron-elektron 

kelima orbital d adalah sama atau setingkat karena sama sekali tidak ada pengaruh 

dari luar. Kelima orbital seperti ini dikatakan bersifat degenerat yang artinya 

mempunyai energi setingkat, dan atom dikatakan dalam tingkat dasar (Ground 

state), tanpa adanya pengaruh medan. Namun dalam senyawa kompleks, pasangan 

elektron atom-atom donor ligan diarahkan kepada atom pusat untuk membentuk 

ikatan kovalen kompleks. Dengan demikian, ligan memberikan medan ligan listrik 

negatif di seputar atom pusat sehingga menghasilkan interaksi tolakan dengan 

elektron-elektron dx terluar dari atom pusat ini. Akibatnya, energi elektron-

elektron dx mengalami kenaikan (Sugiyarto, 2012).  

Pada kompleks oktahedral, pengisian orbital t2g menurunkan energi 

kompleks yang akan membuatnya lebih stabil, sebesar 0,4 ∆0 per elektron. 

Sementara pengisian orbital eg menaikkan energi sebesar 0,6 ∆0 per elektron. 

Sehingga Total Crystal Field Stabilization Energi (CFSE) atau energi yang 

terstabilkan oleh medan kristal adalah: 

CFSEoktahedral =  0,6 ∆0 - 0,4 ∆0 
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Nilai 0,4 ∆0 dan 0,6 ∆0 berturut–turut adalah jumlah elektron yang mengisi 

orbital eg dan t2g. Nilai CFSE konfigurasi d0 dan d10 adalah nol baik di medan 

ligan kuat maupun lemah. Perubahan Crystal Field Stabilization Energy (CFSE) 

memiliki efek yang sangat penting pada stabilitas relatif (Mackay,  dkk., 2002).  

Diagram pemisahan orbital d pada medan oktahedral ditunjukkan oleh 

Gambar  2.4. 

 

 

 

 

 

Gambar 2.4. Diagram pemisahan orbital d medan oktahedral 
(Huheey dan Keither,1993). 

 
Sebagai contoh, senyawa kompleks [FeF6]3+, bersifat paramagnetik dengan 

lima elektron tidak berpasangan. Hal ini dikarenakan ligan F merupakan ligan 

lemah dan mempunyai konfigurasi elektronik t2g
3 eg

2
. Sehingga diperoleh CSFE 

nilai konfigurasi d5 sebesar nol pada medan ligan lemah (Lee, 1994). 

Fajans dan Tsuchida berhasil membuat urutan relatif kekuatan beberapa 

ligan.  Beberapa ligan tersebut dapat dideretkan dalam suatu deret spektrokimia 

atau deret Fajans-Tsuchida berdasarkan kekuatan medannya, yang tersusun 

sebagai berikut: I
- 
< Br

- 
< S

2- 
< SCN

- 
< Cl

- 
< NO

3

- 
< F

- 
< OH

- 
< Ox

2- 
< H

2
O < NCS

- 
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< NH
3
 < en <bipy < fen < NO

2

- 
< fosfina < C6H5

- < CN
- 

< CO, dengan Ox = 

oksalat, en = etilendiamin, bipy =  dan fen = fenantrolin (Effendi, 2007). Ligan 

bipiridin dalam deret spektrokimia lebih kuat dibandingkan ligan oksalat dan lebih 

lemah dari ligan CN. Faktor-faktor yang mempengaruhi kekuatan medan Kristal 

yaitu muatan atom pusat, jumlah ligan dan geometri dari kompleks. 

2.6.3. Teori orbital molekul 

Dalam teori orbital molekul elektron valensi dianggap bergabung dengan 

seluruh inti dari molekul, sehingga orbital-orbital atom dari atom yang berbeda 

bergabung membentuk orbital molekul (Lee, 1994). Perkembangan teori orbital 

molekular pada mulanya dipelopori oleh Hund dan Mulliken. Seperti halnya pada 

senyawa-senyawa sederhana, konsep orbital molekular juga dapat diterapkan pada 

senyawa kompleks sekalipun lebih rumit. Namun, dapat disederhanakan dengan 

hanya mempertimbangakan orbital-orbital atomik yang benar-benar berperan 

dalam pembentukan orbital molekular (OM) yaitu orbital 3d , 4s dan 4p bagi atom 

pusat dari logam transisi pertama dan orbital s - p atau bentuk hibridisasinya bagi 

atom donor dari ligan yang bersangkutan (Sugiyarto, 2012).  

Teori orbital menunjukkan orbital ligan yang bersesuaian simetrinya akan 

mengalami tumpang tindih (overlapping) dengan orbital logam dan membentuk 

orbital molekul bonding dan orbital molekul antibonding (Cotton dan Wilkinson, 

1995). 

Sebagai contoh, teori orbital molekul pada kompleks [FeF6]3+ dapat 

dijelaskan dengan diagram pembentukan teori orbital molekul sebagai berikut. 
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Gambar 2.5. Diagram pembentukan teori orbital molekul [FeF6]3+ 

 Pada diagram tersebut tingkat energi ligan F- lebih rendah karena atom 

donor F- lebih elektronegatif. Adanya dua elektron yang menempati orbital 

molekul pada dx2 dan dx2-y2 mengakibatkan ikatan kovalen logam-ligan, Fe-F 

dalam [FeF6]3+ lebih lemah. Dalam teori orbital molekul, [FeF6]3+ memiliki 

bentuk octahedral dan bersifat paramagnetik. Sifat paramagnetik dari ion 

kompleks [FeF6]3+ ditunjukkan dengan adanya lima elektron yang tidak 

berpasangan pada orbital molekul kompleks tersebut (Effendi, 2007). 

Kelebihan dari teori ini dibandingkan teori medan kristal adalah bahwa teori 

ini menjelaskan adanya ikatan π yang terjadi antara ligan dan atom pusat. Ikatan π 

dapat menjelaskan posisi ligan dalam deret spektrokimia. Kelemahan dari teori 

orbital molekul adalah teori ini tidak dapat digunakan untuk menghitung entalpi 

pembentukan kompleks dan energi ikatan (Lee, 1994).  

 

π bonding 

σ bonding  

ADLN Perpustakaan Universitas Airlangga

Skripsi Sintesis dan Karakterisasi Material Magnetik  
Berbasis Senyawa Kompleks Inti Ganda Besi(III) dengan 2,2’-Bipiridin menggunakan Ligan Jembatan Oksalat

Putri Octavia Mahardika



 
 

    
 

2.7 Karakterisasi Hasil Sintesis Senyawa Kompleks 

 Karakterisasi senyawa kompleks inti tunggal dan inti ganda dapat 

dilakukan dengan mengunakan berbagai metode seperti, spektrofotometri UV-Vis, 

spektroskopi FT-IR, konduktometri, dan Magnetik Susceptibility Balance (MSB). 

2.7.1 Spektrofotometri UV-Vis 

Spektrofotometri UV-Vis merupakan metode yang digunakan untuk 

mengukur panjang gelombang suatu senyawa. Spektrum UV-Vis merupakan 

absorbansi radiasi UV dan Visibel sebagai fungsi dari panjang gelombang oleh 

molekul. Pada spektrometer panjang gelombang sinar UV dimulai pada cahaya 

tampak sekitar 400 nm dan berakhir pada sekitar 200 nm sedangkan panjang 

gelombang sinar tampak (Visibel) pada cahaya 800 nm dan berakhir pada sekitar 

400 nm. Ketika energi elektron sedikit, senyawa dalam keadaan ground state. 

Senyawa dapat menyerap radiasi dan berpindah ke energi lebih tinggi yang 

disebut dengan keadaan eksitasi. Proses perpindahan elektron ke energi lebih 

tinggi disebut eksitasi elektronik. Radiasi yang dipilih untuk transisi elektron 

dalam daerah UV dan visible dari spektrum elektromagnetik (Robinson, dkk., 

2005). Energi eksitasi elektron dapat dihitung dengan menggunakan persamaan 

sebagai berikut: 

E = h v  (2.2) 

E =   

 
 (2.3) 

Keterangan : λ : panjang gelombang (cm) 

c : kecepatan cahaya (2,998 x 1010 cm s-1) 

h : konstanta planck, 6,6 x 10-27 erg-det. 

v : frekuensi (Hertz) 
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sedangkan absorbtivitas dapat dihitung dengan menggunakan hukum Lambert 

Beer’s (Robinson, dkk.,2005): 

A = εbc (2.4) 

Keterangan : A : absorbansi 

ε  : absorptivitas molar (L mol-1cm-1) 

b  : panjang sel, dalam cm 

c  : konsentrasi, dalam M 

Adapun spektrum cahaya tampak dengan warna dari cahaya yang diserap 

dan warna komplementernya pada berbagai rentang panjang gelombang tertera 

pada Tabel 2.1. 

Table 2.1. Spektrum cahaya tampak dengan warna komplementer (Housecroft dan 
Sharpe, 2005). 

 
Panjang gelombang 

(nm) 

Warna dari cahaya yang 

diserap 
Warna komplementer 

700 - 620 Merah Hijau 

620 - 580 Orange Biru 

580 – 560 Kuning Ungu 

560 – 490 Hijau Merah 

490 – 430 Biru Orange 

430 - 380 Ungu kuning 

 

Spektra elektronik ion logam transisi dan kompleks diamati pada daerah 

sinar tampak dan ultra violet (UV-Vis). Spektra akan timbul saat elektron 

berpromosi dari tingkat energi yang lebih rendah menuju tingkat energi di atasnya 

(Robinson, 2005).  

Transisi elektronik yang terjadi pada senyawa kompleks adalah akibat dari 

pembelahan tingkat energi pada orbital – orbital d oleh suatu medan ligan. Pada 
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transisi elektronik d-d, elektron tereksitasi dari orbital d yang satu ke orbital d 

yang lain, misalnya dari orbital t2g ke orbital eg. Intensitas transisi d-d relatif 

rendah yang disebabkan pemisahan energi d-d yang relatif kecil. Warna larutan 

ion logam transisi pada umumnya diakibatkan adanya transisi d-d ini, misalnya 

pada senyawa koordinasi akuo, transisi d-d terjadi di daerah tampak (Huheey, 

1993). Transisi perpindahan elektron dalam ligan terjadi pada senyawa ligan 

organik yang memiliki ikatan  , ikatan π, ikatan n (non bonding), anti ikatan   

( *) dan ikatan π (π*) (Fessenden, 1992).  

Sebagai contoh, penelitian senyawa kompleks yang telah berhasil dilakukan 

dengan mengunakan uji spektrofotometri UV-Vis yaitu senyawa kompleks 

[Fe(acac)3] dari hasil analisis diperoleh bahwa panjang gelombang maksimum 

senyawa kompleks [Fe(acac)3] adalah 435 nm. Selain itu, senyawa kompleks inti 

ganda juga telah berhasil dianalisis dengan menggunakan uji spektrofotonmetri 

UV-Vis yaitu  [(acac)2Fe(μ-ox)Fe(acac)2] dengan panjang gelombang sebesar 452 

nm (Fujino, dkk., 2004). Dari penelitian ini membuktikan bahwa antara senyawa 

kompleks inti tunggal dan inti ganda mengalami pergeseran ke panjang 

gelombang yang lebih panjang (Rilyanti, 2008). Hal ini dapat disebabkan oleh 

perubahan pelarut, dan auksokrom.  

2.7.2. Spektroskopi FT-IR 

 Pada senyawa kompleks, spektrum inframerah merupakan spektrum 

spesifik yang ditunjukkan oleh ikatan kompleks yang terletak pada bilangan 

gelombang lebih dari 500 cm-1 (daerah sidik jari). Spektroskopi FT-IR merupakan 

spektroskopi modern yang dikendalikan komputer dan sistem video pencitraan 
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yang memungkinkan gambar dari sampel yang akan ditampilkan berupa gambar 

2D. Spektroskopi FT-IR  dapat mengidentifikasi senyawa polimer dan senyawa 

aditif (Robinson, dkk., 2005). Pada umumnya spektra infra merah berhubungan 

dengan vibrasi molekul. Adanya vibrasi menyebabkan molekul mempunyai 

tingkat energi vibrasi selain tingkat energi elektron dan energi rotasi. Jenis vibrasi 

molekul tergantung pada kompleksitas dan struktur molekul, sehingga 

spektoskopi inframerah adalah salah satu metode yang digunakan untuk 

menunjukan adanya gugus fungsi dan ikatan antar logam dalam ligan dari 

senyawa kompleks. 

Energi yang diemisikan pada daerah  infra merah cukup untuk mengubah 

tingkat vibrasi ikatan dalam suatu molekul. Daerah yang paling banyak digunakan 

dalam penentuan struktur senyawa organik adalah pada daerah 4000-1300 cm-1 

disebut daerah gugus fungsi. Daerah 2000-1660 cm-1 disebut daerah gugus 

aromatis sedangkan pada daerah 1300-500 cm-1 disebut daerah fingerprint 

(Robinson, 2005). 

Molekul-molekul diatom memperlihatkan dua jenis vibrasi yaitu ulur 

(stretching) dan vibrasi tekuk (bending). Vibrasi stretching ada dua yaitu simetri 

dan asimetri. Vibrasi asimetri terdiri dari scissoring, rocking, wagging, dan 

twisting. Makin rumit struktur suatu molekul semakin banyak bentuk-bentuk 

vibrasi yang mungkin terjadi, akibatnya akan terlihat banyak pita-pita absorbsi 

yang diperoleh pada spektrum infra merah (Nakamoto, 2009). Pembentukan 

senyawa kompleks menghasilkan perubahan kekuatan ikatan antar atom pada 

molekul. Sehingga senyawa kompleks memiliki serapan gugus fungsi yang 
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berbeda dari ligan bebasnya. Spektra inframerah senyawa kompleks sudah banyak 

dipelajari. Salah satu, adalah menganalisis puncak-puncak tertentu spektra 

inframerah yang diduga berasal dari ikatan kompleks ion pusat dengan ligan 

(Atkins dan Shiver, 2010). 

Penelitian yang telah berhasil dilakukan yaitu sintesis senyawa kompleks 

[Fe(dmbipy)Cl3(DMSO)] dimana vibrasi F-N muncul diantara daerah bilangan 

gelombang 256 cm-1(Amani, dkk., 2009). Selain itu, penelitian yang telah berhasil 

dilakukan juga yaitu [Fe(III)(salapn)]2(C2O4)] yang menunjukkan adanya oksalat 

sebagai ligan jembatan pada bilangan gelombang 1662 cm-1 untuk vas (C=O), 

1303 cm-1  untuk vs(C=O), dan 798 cm-1 untuk δ(O-C-O) (Jia, dkk. 2006). 

2.7.3. Analisis kemagnetan 

Sifat magnetik senyawa kompleks dibedakan menjadi dua yaitu sifat 

paramagnetik dan diamagnetik. Kompleks dengan medan ligan lemah 

menghasilkan pemisahan orbital d yang tidak terlalu besar, sehingga setelah 

elektron memenuhi orbital d energi rendah elektron berikutnya akan mengisi 

orbital d energi tinggi, sehingga elektron cenderung tidak berpasangan. Keadaan 

ini dinamakan spin tinggi (Lee, 1994). 

Kompleks dengan medan ligan kuat menghasilkan pemisahan orbital d yang 

cukup besar, sehingga elektron cenderung berpasangan. Keadaan ini dinamakan 

spin rendah yang menimbulkan sifat diamagnetik yaitu senyawa yang semua 

elektronnya berpasangan akan ditolak oleh medan magnet. Sedangkan adanya 

elektron yang tidak berpasangan akan menyebabkan sifat paramagnetik yaitu 

mengakibatkan senyawa tersebut tertarik medan magnet.  
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Sifat kemagnetan senyawa kompleks hasil sintesis ditentukan oleh  jumlah 

elektron yang tidak berpasangan dan hal ini sangat bergantung pada jenis dan 

kekuatan ligan. Sebagai contoh, senyawa kompleks yang berhasil dilakukan yaitu 

senyawa kompleks [Fe(sm)5Cl]Cl2.nH2O yang mempunyai momen magnet 

sebesar 5,83 Bohr Magneton (BM) (Rahardjo, dkk., 2007). Pengukuran besarnya 

momen magnet suatu senyawa kompleks dapat dilakukan dengan menggunakan 

Magnetik Susceptibility Balance (MSB). Ukuran sifat magnetik, μff, dalam satuan 

Bohr Magneton (BM) (Sugiyarto, 2012). Secara teoritis rumus yang digunakan 

seperti persamaan: 

Xg =                     

    
  (2.5) 

Keterangan : Cbalance = 1 

l = Panjang sampel (cm) 

R = Nilai tabung dari sampel yang terbaca 

R0 = Nilai tabung kosong yang terbaca 

m = Massa sampel (gram) 

Semua besaran-besaran yang terlibat dalam pengukuran tersebut telah 

diketahui, sehingga Xm dapat dihitung menurut persamaan: 

Xm = Xg x Mr  (2.6) 

Selanjutnya nilai momen magnetik, µeff, dihitung menurut persamaan: 

μeff  = 2,828 √    BM  (2.7) 

keterangan : Mr  = Massa molekul relatif sampel 

          T  = Suhu (K) 
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Nilai Xm dan Xg pada rumus penentuan besarnya momen magnet dengan 

menggunakan Magnetik Susceptibility Balance (MSB) menunjukkan sifat 

kemagnetannya (Magway, 2005). 

2.7.4. Konduktometri 

Konduktometri merupakan metode elektroanalisis yang digunakan untuk 

mengukur daya hantar listrik pada suatu larutan (Robinson, dkk., 2005). Daya 

hantar listrik (konduktifitas) merupakan ukuran kekuatan larutan yang dapat 

menghantarkan listrik. Molekul–molekul elektrolit akan terdisosiasi menjadi ion 

yang dapat menghantarkan arus listrik bila dilarutkan dalam suatu pelarut 

(Garland, 2003). 

Daya hantar listrik larutan elektrolit disebut juga daya hantar molar (molar 

conductivity). Untuk dapat mengetahui muatan suatu larutan senyawa kompleks 

maka perlu membandingkan daya hantar listrik larutan kompleks dengan larutan 

standar. Adapun penelitian yang telah dilakukan dengan menggunakan metode 

konduktometri yaitu senyawa kompleks [Fe(sm)5Cl]Cl2. nH2O (n= 0,1,2,3,4) 

dengan membandingkan daya hantar listrik larutan kompleks dengan larutan 

standar mempunyai perbandingan muatan kation : anion = 2:1 (Rahardjo, dkk., 

2007). Selain itu senyawa kompleks yang telah dilakukan perbandingan yaitu 

[Co(II)-(2-feniletilamin)2(H2O)4]Cl2. 4H2O  dengan perbandingan muatan kation : 

anion yang diperoleh sebesar 2:1 (Illiya, 2011). 
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BAB III 

METODE PENELITIAN 

 

3.1 Pelaksanan Penelitian 

Penelitian ini dilakukan pada bulan Maret sampai dengan Juli 2012 di  

Laboratorium Penelitian, Departemen Kimia, Fakultas Sains Dan Teknologi 

Universitas Airlangga.  

 

3.2 Bahan  dan Alat Penelitian 

3.2.1. Bahan penelitian  

Pada penelitian ini bahan-bahan yang dibutuhkan untuk sintesis adalah 

bahan-bahan kimia yang berderajat kemurnian pro analysis (p.a) yaitu 2,2’-

bipiridin; ammonium oksalat; metanol; besi(III)kloro heksahidrat sedangkan air 

yang digunakan adalah akuabides. 

 

3.2.2. Alat penelitian 

Alat–alat yang digunakan dalam praktikum ini adalah Spektrofotometer 

Shimadzu UV-1800, spektroskopi Jasco FT-IR 5300, Magnetik Susceptibility 

Balance (MSB) Sherwood scientific, konduktometer, timbangan analisis Metler 

AE 200, oven, kertas saring, dan peralatan gelas lainnya. 
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3.3. Diagram Alir Penelitian 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

  

 

Pembuatan Larutan 
 
 Larutan besi(III) 10-2 M 
 Larutan  2,2’-bipiridin  10-2 M 
 Larutan [(NH4)2C2O4] 10-2 M 

 

Penentuan stokiometri besi(III) 
 : bipy : oksalat  dengan  metode 

perbandingan mol. 

Penentuan stokiometri  
besi(III) : bipy dengan metode 

perbandingan mol 

Penentuan panjang gelombang 
maksimum (λ max) besi(III), 
2,2’-bipiridin  dan Oksalat 

 

Sintesis senyawa 
kompleks 

 

 Sintesis senyawa kompleks 
inti tunggal 

 Sintesis senyawa kompleks 
inti ganda  

ANALISIS 

 Spektrofotometri UV-VIS 
 Spektroskopi FT-IR 
 Magnetic Susceptibility Balance(MSB) 
 Konduktometri 
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3.4. Prosedur Penelitian 

3.4.1. Pembuatan larutan besi(III) 10-2M 

Menimbang 0,0270 gram FeCl3.6H2O kemudian dilarutkan dengan 

aquabides 10 mL. Setelah larut semua lalu dimasukan kedalam labu ukur 10 mL 

dan ditambah akuabides sampai tanda batas,setelah itu dihomogenkan. 

3.4.2. Pembuatan larutan 2,2’-bipiridin 10-2M 

Ditimbang 0,1560 gram 2,2’-bipiridin dan dilarutkan dengan akuabides 

pada gelas piala 100 mL. Setelah larut dimasukkan dalam labu ukur 100 mL dan 

ditambahkan akuabides sampai tanda batas, lalu dihomogenkan. 

3.4.3. Pembuatan larutan ammonium oksalat 10-2 M 

Ammonium oksalat ditimbang sebanyak 0,1240 gram dan dilarutkan dengan 

akuabides dalam gelas beker 100 mL. Setelah larut dimasukkan kedalam labu 

ukur 100 mL dan ditambahkan akuabides sampai tanda batas, lalu dihomogenkan.  

3.4.4. Penentuan panjang gelombang maksimum (λ Max) besi(III) 10-2 M 

Larutan kerja besi(III) 10-2 M dimasukkan dalam kuvet yang telah 

dibersihkan, kemudian diukur panjang gelombang maksimum pada daerah visible 

dengan panjang gelombang 200-700 nm. 

3.4.5. Penentuan panjang gelombang maksimum 2,2’–bipiridin 10-2 M 
 

Larutan kerja 2,2’-bipiridin 10-2 M dimasukkan dalam kuvet, kemudian 

diukur panjang gelombang maksimumnya pada daerah UV dengan panjang 

gelombang 200-380 nm. 
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3.4.6. Penentuan panjang gelombang maksimum oksalat 10-2 M 

Larutan kerja Ammonium oksalat 10-2 M dimasukkan dalam kuvet yang 

telah dibersihkan, kemudian diukur panjang gelombang maksimumnya pada 

daerah visible dengan panjang gelombag 200 -380 nm. 

3.4.7. Penentuan stokiometri besi(III)-bipy dengan metode perbandingan mol 
 

Penentuan stokiometri besi(III)-bipy dengan metode perbandingan mol 

dilakukan dengan membuat tujuh campuran dengan larutan besi(III) dan larutan 

2,2’-bipiridin pada konsentrasi 10-2 M dengan perbandingan volume masing-

masing yang ditunjukkan pada tabel, kemudian ditambahkan dengan metanol 

sebanyak 3 tetes lalu dimasukkan kedalam labu ukur 5 mL dan ditambahkan 

akuabides sampai tanda batas, lalu dihomogenkan.  

Masing-masing campuran tersebut diukur absorbansinya. Kemudian 

absorbansi dari masing-masing campuran ditumpuk (overlay) dan dicari panjang 

gelombang maksimumnya.  Larutan blanko yang digunakan merupakan campuran 

aquabides ditambah 2 tetes metanol. Perbandingan masing-masing volume 

campuran tertera pada Tabel 3.1. 

Tabel 3.1. Penambahan larutan bipiridin 10-2 M secara bertahap kedalam larutan 
besi(III) 10-2 M dengan metode perbandingan mol. 

Larutan 
ke 

Volume Larutan 
(mL) 

Perbandingan 
mol 

Fe3+ : bipy 

Volume 
total * besi(III) bipy 

1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 

0,25 
0,25 
0,25 
0,25 
0,25 
0,25 
0,25 

0 
0,25 
0,50 
0,75 
1,00 
1,25 
1,50 

1 : 0 
1 : 1 
1 : 2 
1: 3 
1: 4 
1: 5 
1: 6 

5,0 
5,0 
5,0 
5,0 
5,0 
5,0 
5,0 

Keterangan: * : volume total dengan penambahan akuabides sampai 5 mL. 
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3.4.8. Penentuan stokiometri besi(III)-bipy-oksalat dengan metode 
perbandingan mol 

 
Penentuan stokiometri besi(III)-bipy-oksalat dengan  metode perbandingan 

mol dilakukan dengan membuat enam campuran dengan larutan besi(III), larutan 

2,2’-bipiridin dan larutan oksalat pada konsentrasi 10-2 M dengan perbandingan  

2:4:1. Pada penentuan ini langkah pertama memasukkan larutan dengan 

konsentrasi dan volume tertentu dengan perbandingan mol yang tertera pada 

Tabel 3.2. ke dalam labu  ukur 5 mL. Kemudian ditambahkan metanol sebanyak 3 

tetes dan diencerkan dengan akubides sampai tanda batas.  

Masing-masing campuran tersebut diukur absorbansinya. Kemudian 

absorbansi dari masing-masing campuran ditumpuk (overlay) dan dicari panjang 

gelombang maksimumnya. Larutan blanko yang digunakan merupakan campuran 

aquabides ditambah 2 tetes metanol. Adapun jumLah mol larutan oksalat  yang 

ditambahkan ke dalam larutan senyawa kompleks [Fe(bipy)3]x tertera pada Tabel 

3.2. 

Table 3.2.  Penambahan mol oksalat ke dalam senyawa kompleks [Fe(bipy)3]x. 
Konsentrasi masing-masing besi(III) 10-2 M, bipy 10-2 M, dan oksalat 
10-2 M. 

Keterangan: * : volume total dengan penambahan akuabides sampai 5 mL. 

Larutan ke- 
Volume larutan (mL) 

besi(III) 2,2-bipy Oksalat Volume total 
* 

1 0,1 0,3 0 5,0 
2 0,1 0,3 0,05 5,0 
3 0,1 0,3 0,1 5,0 
4 0,1 0,3 0,15 5,0 
5 0,1 0,3 0,2 5,0 
6 0,1 0,3 0,25 5,0 
7 0,1 0,3 0,3 5,0 
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3.5 Sintesis Senyawa Kompleks 

3.5.1 Sintesis senyawa kompleks inti tunggal  

Sintesis senyawa ini dilakukan dengan menggunakan gelas beker. Sebanyak 

0,1352 gram besi(III) dari senyawa FeCl3.6H2O dilarutkan dalam  metanol sampai 

larut. sebanyak 0,2340 gram 2,2 bipiridin dilarutkan kedalam metanol. Kedua 

larutan direaksikan bersama dengan cara masing-masing larutan diaduk 

menggunakan spatula lalu dicampur secara perlahan-lahan.  

 Pengadukan dilakukan untuk mempercepat reaksi supaya larutan larut 

sempurna. Larutan yang sudah jadi ditutup dengan kertas saring agar tidak 

terkontaminasi. Lalu dibiarkan selama 1-2 minggu dalam suhu ruang. Kristal yang 

dihasilkan selanjutnya diambil dengan hati-hati. Pada Gambar 3.2 Tercantum 

proses untuk sintesis senyawa kompleks inti tunggal. 

  

 

                             

 

 

Gambar 3.2. Gambar proses sintesis senyawa kompleks tunggal  
besi(III)-bipy 
 

3.5.2 Sintesis senyawa kompleks inti ganda  

Sintesis senyawa ini dilakukan dengan menggunakan gelas beker. Sebanyak 

0,2705 gram besi(III) dari senyawa FeCl3.6H2O dilarutkan dalam  metanol sampai 

larut, sebanyak 0,03120 gram 2,2 bipiridin dilarutkan kedalam metanol sampai 

larutan              

Bipy 

Larutan 

Besi(III) 

Besi(III):bipy 

ADLN Perpustakaan Universitas Airlangga

Skripsi Sintesis dan Karakterisasi Material Magnetik  
Berbasis Senyawa Kompleks Inti Ganda Besi(III) dengan 2,2’-Bipiridin menggunakan Ligan Jembatan Oksalat

Putri Octavia Mahardika



 
 

 

larut dan sebanyak sebanyak 0,0620 gram oksalat dilarutkan dalam akuabides 

sampai larut. Kemudian larutan besi(III) dicampurkan terlebih dahulu dengan 

larutan 2.2’-bipiridin ke dalam gelas beker 100 mL. Selanjutnya ditambahkan 

larutan oksalat ke dalam gelas beker yang berisi campuran larutan tadi. Lalu 

dipanaskan lagi sebentar dengan suhu rendah dan diamkan sampai suhu dingin. 

Kemudian endapannya disaring. Setelah itu, gelas beker tersebut ditutup dengan 

kertas saring agar tidak terkontaminasi, lalu dibiarkan selama 1-2 minggu pada 

suhu ruang. Kristal yang dihasilkan selanjutnya diambil dengan hati-hati. Gambar 

3.3 menunjukkan proses sintesis senyawa kompleks inti ganda. 

 

 

       

 

 

Gambar 3.3. Gambar proses sintesis senyawa kompleks inti ganda 
besi(III)-bipy-oksalat  

 
3.6 Prosedur Karakterisasi 

3.6.1 Spektrofotometri UV-Vis 

Masing–masing kristal senyawa kompleks inti tunggal dan senyawa 

kompleks inti ganda hasil sintesis dihaluskan dengan mortar kemudian dilarutkan 

dengan akuabides. Setelah itu, ditentukan spektranya di daerah 200-700 nm. 

 

 

[Fe(bipy)n]3+ 

Oksalat 
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3.6.2 Spektroskopi FT-IR 

Masing-masing padatan kristal senyawa kompleks inti tunggal dan inti 

ganda hasil hasil sintesis dicampur dengan KBr dibuat pelet. Kemudian diukur 

serapan inframerahnya pada bilangan gelombang 4000-300 cm-1. 

3.6.3 Analisis kemagnetan dengan Magnetik Susceptibility Balance (MSB) 

Padatan senyawa kompleks di atas ditumbuk sampai halus kemudian 

dimasukkan ke dalam kuvet sampai homogen. Masing-masing padatan halus 

diukur momen magnetnya dengan menggunakan Magnetik Susceptibility Balance 

(MSB). 

3.6.4 Analisis daya hantar (Konduktometri) 

Dengan membandingkan daya listrik larutan sampel dengan larutan standard 

pada konsentrasi yang sama dengan larutan sempel dapat diketahui muatan ion 

kompleks yang memberi dukungan pada rumus molekul senyawa kompleks. 

Larutan standar yang digunakan dalam analisis ini ialah KCl, MgCl2 dan FeCl3.  

Larutan senyawa kompleks tunggal dan ganda dibuat dengan konsentrasi 

2.10-3 M pada labu ukur 25 mL dan dilarutkan dengan aquabides. Larutan yang 

digunakan sebagai standar untuk muatan +1 adalah KCl. Larutan KCl dibuat 

dengan melarutkan 0,0149 gram KCl 2.10-3 M dalam 100 mL aquabides pada labu 

ukur 100 mL. Adapun larutan standart +2 yang digunakan adalah larutan MgCl2. 

Di dalam labu ukur 100 mL dimasukkan 0,0375 gram MgCl2 2.10-3 M dan 

dilarutkan dalam 100 mL aquabides. Selanjutunya larutan standart +3 digunakan 

larutan FeCl3. Di dalam labu ukur 100 mL dimasukkan 0,0540 gram FeCl3 2.10-3 

M  dan dilarutkan dalam 100 mL aquabides. Kemudian keempat larutan yang 
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sudah dibuat diukur dengan alat konduktometri sehingga diperoleh konduktivitas 

masing-masing larutan. Dari harga konduktivitas tersebut diperoleh prediksi 

muatannya sehingga dapat dibandingkan muatan senyawa kompleks tunggal dan 

ganda dengan larutan standar. 
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BAB IV 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

4.1 Penentuan Stokiometri Senyawa Kompleks Inti Tunggal Besi(III)-Bipy. 

Untuk dapat mensintesis kristal senyawa kompleks besi(III)-bipy, maka 

terlebih dahulu mencari kondisi optimum reaksi pembentukan kristal senyawa 

kompleks. Salah satunya ialah penentuan stoikiometri antara logam besi(III) 

dengan ligan 2,2’-bipiridin.  

 Pada penentuan stokiometri ini metode yang digunakan yaitu metode 

perbandingan mol. Dari penentuan stoikiometri ini kita akan mendapatkan 

perbandingan mol antara logam besi(III) dan ligan 2,2’-bipiridin yang digunakan 

untuk mensintesis senyawa kompleks besi(III)-bipy. Selain itu, kita juga akan 

mengetahui jumlah ligan 2,2’-bipiridin yang terikat pada ion pusat besi(III) 

sehingga akan memudahkan proses pengkajian secara teoritis. 

Pada penentuan stokiometri dibuat larutan besi(III) dan larutan ligan 2,2’-

bipiridin dengan konsentrasi yang sama yaitu 10-2 M. Setelah selesai membuat 

larutan, kemudian menentukan panjang gelombang maksimum yang digunakan 

untuk penentuan stokiometri senyawa kompleks inti tunggal besi(III)-bipy dengan 

metode perbandingan mol, lalu diukur spektranya dengan cara ditumpuk 

(overlay). Panjang gelombang yang dihasilkan sebesar 487,0 nm dengan warna 

komplementer jingga (tertera pada Lampiran 1.d).  

Setelah menentukan panjang gelombang maksimum besi(III)-bipy pada 

stokiometri, ketujuh larutan diukur absorbansinya dengan panjang gelombang 
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maksimum tersebut dan diperoleh hasil penentuan stokiometri (terterah pada 

Lampiran 2.a). 

Dari data penentuan stokiometri yang telah dilakukan kemudian dibuat 

grafik antara perbandingan mol sebagai sumbuh x  terhadap absorbansi sebagai 

sumbuh y. Grafik penentuan stokiometri ditunjukan pada Gambar 4.1. Pada 

gambar tersebut diperoleh garis regresi linier y1 sebesar 0.035x + 0.037 dan y2 

sebesar 0.008x + 0.118. 

Stokiometri senyawa koordinasi besi(III)-bipy ditentukan dari perpotongan 

dua buah garis regresi linier pada kurva tersebut. Perpotongan ke dua garis lurus 

pada kurva tersebut terletak pada perbandingan mol besi(III)-bipy=3,0 

(perhitungan tertera pada Lampiran 2.a). Dengan demikian perbandingan mol 

besi(III):bipy = 3 atau 1:3. 

 

Gambar 4.1. Grafik penentuan stokiometri senyawa kompleks [Fe(bipy)3]x 

Sebelum titik perpotongan kurva naik secara tajam, karena secara bertahap 

membentuk spesi senyawa koordinasi. Setelah melampaui titik potong absorbansi 

tidak begitu berubah, karena pada tahap ini seluruh titik ekivalen 2,2’-bipiridin 
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telah terikat dengan besi(III). Dari hasil penentuan stokiometri diatas bahwa tiga 

ligan 2,2’-bipiridin dapat berikatan dengan satu logam besi(III). Oleh karena, 

ligan 2,2’-bipiridin merupakan ligan bidentat, maka senyawa kompleks antara 

besi(III) dengan 2,2’-bipiridin mempunyai rumus [Fe(bipy)3]x dan bilangan 

koordinasi ini berjumlah enam sehingga senyawa kompleks ini berstruktur 

oktahedral (Rahajeng, 1997). 

4.2 Sintesis Senyawa Kompleks Inti Tunggal Besi(III)-Bipy 

Pada sintesis senyawa kompleks inti tunggal besi(III)-bipy digunakan 

FeCl3.6H2O dan ligan 2,2’-bipiridin dengan komposisi 1:3, berdasarkan pada hasil 

stokiometri dengan metode perbandingan mol yang telah dilakukan sebelumnya. 

Dalam hal ini perbandingannya yaitu 1 mol FeCl3.6H2O dan 3 mol 2,2’-bipiridin.  

Perkiraan proses terbentuknya senyawa kompleks inti tunggal [Fe(bipy)3]x  dapat 

ditunjukan pada Gambar 4.2 . 

 

Gambar 4.2. Proses pembentukan senyawa kompleks [Fe(bipy)3]x 

Dalam sintesis ini kristal yang dihasilkan berwarna jingga, berbentuk 

persegi dengan berat sebesar 0,1529 gram yang ditunjukan pada Gambar 4.3.  
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Gambar 4.3. Kristal senyawa kompleks inti tunggal [Fe(bipy)3]x dengan 
perbesaran 600x. 

 
Terbentuknya kristal dibutuhkan waktu selama 1-2 minggu. Ada beberapa 

faktor yang mempengaruhi pertumbuhan kristal yaitu pengadukan saat 

mencampurkan larutan logam dan ligan, serta kondisi udara disekitar larutan 

(Safarina, 2011). Kristal yang telah terbentuk kemudian dikarakterisasi untuk 

mengetahui komponen kristal senyawa kompleks tersebut.  

4.3 Penentuan Stokiometri Senyawa Komplek Inti Ganda Besi(III)-Bipy-
Oksalat 
 
Setelah mensintesis senyawa kompleks inti tunggal, maka dilanjutkan 

mensintesis senyawa kompleks inti ganda. Untuk dapat mensintesis senyawa 

kompleks inti ganda besi(III)-bipy-oksalat maka terlebih dahulu melakukan 

penentuan stokiometri antara logam besi(III), ligan 2,2’-bipiridin dan ligan 

oksalat. Penentuan stokiometri menggunakan metode perbandingan mol.  

Dalam penentuan stokiometri kali ini konsentrasi besi(III) dan 2,2’-bipiridin 

serta ligan oksalat dibuat sama yaitu 10-2 M, namun volum yang berbeda sesuai 

dengan perbandingan yang telah ditentukan. Setelah selesai membuat larutan, 

kemudian menentukan panjang gelombang maksimum yang digunakan untuk 
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penentuan stokiometri senyawa kompleks inti ganda besi(III)-bipy-oksalat dengan 

perbandingan mol lalu diukur spektranya dengan cara ditumpuk (overlay). Dan 

panjang gelombang yang diperoleh sebesar 519,5 nm dengan larutan berwarna 

merah (tertera pada Lampiran 1.e).   

Hasil dari metode perbandingan mol tersebut menjadi acuan dalam sintesis 

senyawa kompleks inti ganda. Hasil penentuan stokiometri besi(III)-bipy-oksalat 

tertera pada Lampiran 2.b. Dari data penentuan stokiometri yang telah dilakukan 

kemudian dibuat grafik antara perbandingan mol sebagai sumbuh x terhadap 

absorbansi sebagai sumbu y. Grafik penentuan stokiometri yang ditunjukan pada 

Gambar 4.4. 

 

Gambar 4.4. Grafik penentuan stokiometri senyawa kompleks inti ganda.  
 
Pada gambar tersebut diperoleh dua garis regresi linier y1 sebesar 0,067x + 

0,058 dan y2 sebesar 0,013x + 0,110. Stokiometri senyawa koordinasi inti ganda 

besi(III)-bipy-oksalat ditentukan dari perpotongan dua buah garis regresi linier 

pada kurva tersebut. Perpotongan ke dua garis lurus pada kurva tersebut terletak 
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pada perbandingan mol oksalat : besi(III) sebesar 0,962 (perhitungan tertera pada 

Lampiran 2.b). Dengan demikian perbandingan mol oksalat : besi(III) = 1:1. Hal 

ini berarti satu ligan 2,2’-bipiridin yang terikat pada [Fe(bipy)3]x dapat digantikan 

dengan satu ligan oksalat. Satu mol ligan oksalat disini mampu mengikat dua 

logan besi(III), sehingga oksalat dapat berfungsi sebagai ligan jembatan dalam 

menjembati senyawa kompleks inti tunggal besi(III)-bipy untuk membentuk 

senyawa kompleks inti ganda. Ssehingga rumus senyawa kompleks inti ganda 

dapat diperkirakan  [(OH)(bipy)2Fe(Ox)Fe(bipy)2(OH)]y.  

4.4 Sintesis Senyawa Kompleks Inti Ganda Besi(III)-Bipy-Oksalat 

Seperti sintesis sebelumnya untuk dapat mensintesis senyawa kompleks inti 

ganda besi(III)-bipy-oksalat terlebih dahulu dilakukan penentuan stokiometri 

antara besi(III), ligan 2,2’-bipiridin dengan ligan oksalat. Ligan oksalat disini 

berfungsi sebagai ligan jembatan.  

Berdasarkan penentuan stokiometri besi(III)-bipy-oksalat yang telah 

dilakukan sebelumnya maka, dapat dilakukan sintesis dengan perbandingan mol 

besi(III), 2,2’-bipiridin, oksalat adalah 2:4:1, dalam hal ini terdapat 2 mol logam 

besi(III), 4 mol ligan 2,2’-bipiridin, dan 1 mol ligan oksalat. 

 Adapun proses terbentuknya senyawa koordinasi inti ganda ini dapat 

diduga dengan reaksi sebagai berikut. 
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[(OH)(bipy)2Fe(Ox)Fe(bipy)2(OH)]y 

Gambar 4.5. Proses pembentuk senyawa kompleks inti ganda 
 

Dalam sintesis ini kristal yang dihasilkan berwarna merah, berbentuk jarum 

dengan berat sebesar 0.199 gram  yang ditunjukan pada Gambar 4.6. 

 

Gambar 4.6. Kristal senyawa kompleks inti ganda dengan perbesaran 600x 
 

Terbentuknya kristal dibutuhkan waktu selama 1-2 minggu sama dengan 

pada pembuatan sintesis senyawa komples inti tunggal. Ada beberapa faktor yang 

mempengaruhi pertumbuhan kristal yaitu pengadukan saat mencampurkan larutan 

logam dan ligan, serta kondisi udara disekitar larutan (Safarina, 2011). Kristal 

yang telah terbentuk kemudian dikarakterisasi untuk mengetahui komponen 

kristal senyawa kompleks tersebut. 
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4.5 Karakterisasi Senyawa Kompleks Inti Ganda Besi(III)-Bipy-Oksalat 

Untuk mengetahui karakterisasi senyawa kompleks inti ganda yang telah 

disintesis maka pada penelitihan ini telah dilakukan analisis teerhadap kristal yang 

terbentuk. Adapun analisisnya meliputi pengukuran spektra dengan mengunakan 

spektrofotometri UV-Vis, spektroskopi FT-IR, analisis kemagnetan, dan analisis 

daya hantar listrik (konduktometri). 

4.5.1 Uji spektrofotometri UV-Vis  

Perbandingan antara senyawa kompleks inti tunggal dan senyawa kompleks 

inti ganda pada penelitihan ini dapat dilakukan dengan uji spektrofotometri UV-

Vis. Uji spektrofotometri ini digunakan untuk mengetahui panjang gelombang 

suatu senyawa. Kristal yang terbentuk pada penelitihan ini diukur panjang 

gelombang maksimumnya dengan menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada 

daerah panjang gelombang 200–700 nm. 

Pada uji dilakukan pengukuran logam besi(III) dari senyawa FeCl3. 6H2O, 

ligan 2,2’-bipiridin, ligan jembatan oksalat, senyawa kompleks inti tunggal dan 

senyawa kompleks inti ganda yang terterah pada Lampiran 1a, 1b, 1c, 1f, dan 1g. 

Adapun hasil sintesis kedua senyawa yang diukur yaitu senyawa kompleks inti 

tunggal [Fe(bipy)3]x 5.10-4 M dan senyawa  kompleks inti ganda 5.10-5 M tertera 

pada Tabel 4.1. 

Tabel 4.1. Perbandingan spektrofotometri UV-Vis senyawa kompleks inti 
tunggal [Fe(bipy)3]x dengan senyawa kompleks inti ganda. 

Senyawa Panjang 
gelombang (nm) 

Absorbansi 

Senyawa kompleks inti 
tunggal [Fe(bipy)3]x   

494  0.348 

Senyawa kompleks inti ganda  522,50 0,831 
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Dari data terlihat bahwa panjang gelombang maksimum dari kedua senyawa 

kompleks tersebut berbeda. Dengan demikian dapat diramalkan bahwa senyawa 

kompleks tersebut merupakan senyawa yang berbeda. Hal ini dikarenakan 

sebagian zat memilliki struktur elektron tertentu, sehingga dapat memberikan nilai 

panjang gelombang maksimum tertentu pula (Setyawati, 2007).  

Dari data tersebut bisa dilihat terjadi kenaikan panjang gelombang 

maksimum yang signifikan antara senyawa kompleks inti tunggal [Fe(bipy)3]x dan 

senyawa kompleks inti ganda. Panjang gelombang senyawa kompleks inti tunggal 

[Fe(bipy)3]x lebih kecil dari pada senyawa kompleks inti ganda. Senyawa 

kompleks inti tunggal memiliki panjang gelombang maksimum sebesar 494 nm 

dengan warna komplementer yaitu warna jingga sedangkan senyawa kompleks 

inti ganda memiliki panjang gelombang maksimum sebesar 522,50 nm dengan 

warna komplementer yaitu merah. Hal ini dapat ditunjukkan pada Gambar 4. 

 

(a). Senyawa kompleks inti tunggal.   (b). Senyawa kompleks inti ganda 

Gambar 4.7. Larutan hasil sintesis (a). senyawa kompleks inti tunggal dan  
(b). senyawa kompleks inti ganda. 

 

ADLN Perpustakaan Universitas Airlangga

Skripsi Sintesis dan Karakterisasi Material Magnetik  
Berbasis Senyawa Kompleks Inti Ganda Besi(III) dengan 2,2’-Bipiridin menggunakan Ligan Jembatan Oksalat

Putri Octavia Mahardika



 
 

 

Pada senyawa kompleks inti ganda panjang gelombangnya lebih panjang 

dari pada senyawa kompleks inti tunggal sehingga halangan rintangannya semakin 

kecil dan proses transisi elektronnya menjadi lebih mudah (Fessenden, 1992).  

Adanya ikatan rangkap dua yang terkonjugasi pada gugus bipiridin, maka 

elektronnya akan semakin mudah tereksitasi. Hal ini dikarenakan dalam orbital 

molekul, elektron π dianggap terdelokalisasi oleh proses konjugasi, artinya 

elektron π dapat berpindah tempat di dalam molekul. Pengaruh delokalisasi ini 

menurunkan tingkat energi orbital π* dan membuatnya kurang bersifat anti 

bonding (Hendayana, 1994). Akibatnya absorbansi maksimum akan bergeser ke 

panjang gelombang yang lebih besar (Rilyanti, dkk., 2008). Hal ini dapat 

disebabkan oleh perubahan pelarut dan auksokrom. 

4.5.2 Uji spektroskopi FT-IR 

Pada uji ini kristal hasil sintesis senyawa kompleks inti tunggal dan inti 

ganda yang telah terbentuk dianalisis dengan menggunakan uji spektroskopi FT-

IR. Tujuannya ialah untuk mengetahui apakah rumus molekul yang terbentuk 

sudah sesuai ditinjau dari gugus-gugus fungsi yang saling berikatan antara logam 

dan ligan. Pada uji ini akan dilakukan perbandingan antara logam FeCl3. 6H2O, 

ligan 2,2’-bipiridin, ligan jembatan oksalat, senyawa kompleks inti tunggal 

[Fe(bipy)3]x dan senyawa kompleks inti ganda. Spektrum FT-IR untuk ke lima 

senyawa tersebut dapat dilihat pada Lampiran 3a, 3b, 3c, 3d, dan 3e. Dari 

spektrum tersebut dapat ketahui hasil sintesis antara senyawa kompleks inti 

tunggal dan senyawa kompleks inti ganda sebagai berikut. 
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Bilangan gelombang (cm-1) 

Gambar 4.8. Data hasil pengukuran FT-IR senyawa kompleks inti tunggal 
[Fe(bipy)3]x 

   

 
Bilangan gelombang (cm-1) 

 
Gambar 4.9. Data hasil pengukuran FT-IR senyawa kompleks inti ganda. 

 

Dari kedua gambar spektrum tersebut dapat dibuat perbandingan hasil 

sintesis antara senyawa kompleks inti tunggal dan senyawa kompleks inti ganda 

yang ditunjukkan pada Gambar 4.10. 
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Gambar 4.10. Spektra FT-IR (a). Senyawa kompleks inti ganda dan (b). Senyawa 
kompleks tunggal [Fe(bipy)3]x 

 
Dari spektrum tersebut terlihat puncak yang paling tinggi berada disekitar 

bilangan gelombang 3410,15 cm-1. Puncak khas yang melebar pada bilangan 

gelombang 3410,15 cm-1 menunjukkan bahwa terdapat gugus O-H pada senyawa 

kompleks inti tunggal dan senyawa kompleks inti ganda. Sesuai dengan hasil 

teoritis vibrasi O-H terletak pada bilangan gelombang 3000-3700 cm-1.  

Sedangkan bilangan gelombang 3055 cm-1 menunjukkan adanya vibrasi C-H yaitu 

secara teoritis pita C-H pada bilangan gelombang 3000-3300 cm-1 (Fessenden, 

1992).  

Bilangan gelombang yang menunjukkan adanya pita C=O terdapat pada 

bilangan gelombang 1650-1800 cm-1 sedangkan yang terdapat pada senyawa 

kompleks inti ganda ini muncul pada bilangan gelombang 1651,07 cm-1. Secara 

teoritis vibrasi C=C aromatis ditunjukkan pada bilangan gelombang 1650 - 1550  

Fe-N 

Fe-N 

Fe-O 

C=O 

(a) 

(b) 
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cm-1, pada penelitian ini vibrasi C=C ditunjukkan pada bilangan gelombang  1597 

cm-1 untuk senyawa kompleks inti tunggal dan 1604,77 cm-1 untuk senyawa 

kompleks inti ganda (Pavia, 2001). 

 Vibrasi C=N menunjukkan karakteristik ikatan yang kuat pada daerah 

bilangan gelombang 1471,69 cm-1 dan 1442,75 cm-1 (Rilyanti, 2008). Pada 

senyawa kompleks inti tunggal dan inti ganda vibrasi C=N ditunjukkan pada 

bilangan gelombang 1442,75 cm-1. Vibrasi C-N secara teoritis muncul pada 

serapan 1000-1350 cm-1, pada senyawa kompleks inti tunggal dan ganda vibrasi 

C-N muncul pada bilangan gelombang 1311,59 cm-1. Frekuensi vibrasi C-C untuk 

alkana muncul pada serapan bilangan gelombang 1100-1200 cm-1 (Pavia, 2001). 

Pada senyawa kompleks inti tunggal dan ganda ditunjukkan pada bilangan 

gelombang 1157,29 cm-1. Pita C-O terletak pada bilangan gelombang 1260-1000 

cm-1, pada senyawa kompleks inti ganda yang berikatan dengan ligan oksalat 

terdapat pada bilangan gelombang 1242 cm-1 (Pavia, 2001).  

Alkil halida yang diperkirakan atom –Cl dari logam FeCl3.6H2O juga 

terdapat pada senyawa kompleks inti tunggal dan ganda dengan bilangan 

gelombang 771,53 cm-1 sesuai dengan teoritis C-Cl terdapat pada bilangan 

gelombang 785-540 cm-1 (Pavia, 2001). Pada panjang gelombang 524,64 cm-1 

muncul pita Fe-O yang berarti ligan oksalat terikat pada Fe untuk senyawa 

kompleks inti ganda. Hal ini sesuai dengan literatur yang menyebutkan bahwa 

vibrasi logam dengan gugus O dari ligan akan muncul pada bilangan gelombang 

600–400 cm-1 (Nakamoto, 2009).  
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Secara teoritis vibrasi serapan untuk Fe-N dari ligan 2,2’-bipiridin muncul 

pada bilangan gelombang antara 300-390 cm-1(Nakamoto, 2009). Fenomena ini 

dapat dijelaskan bahwa ligan yang terikat pada masing-masing senyawa kompleks 

tidak mutlak kekuatannya dalam menggeser ligan agar berpasangan untuk 

membentuk low spin atau high spin. Sehingga vibrasi Fe-N pada sintesis ini 

muncul diantara daerah bilangan gelombang high spin dan low spin yaitu sebesar 

354,90 cm-1 untuk senyawa kompleks [Fe(bipy)3]x dan sebesar 339,47 cm-1 untuk 

senyawa kompleks yang diduga [(OH)(bipy)2Fe(Ox)Fe(bipy)2(OH)]y.. 

4.5.3 Uji kemagnetan 

Pada uji ini kristal hasil sintesis senyawa kompleks inti tunggal dan inti 

ganda akan diukur momen magnetnya. Dalam mengukur sifat kemagnetan suatu 

senyawa dapat digunakan alat magnetik susceptibility balance (MSB). Analisis 

perhitungan momen magnet untuk kedua senyawa hasil sintesis terdapat pada 

Lampiran 4a dan 4b. Adapun hasil perbandingan hasil sintesis senyawa kompleks 

inti tunggal [Fe(bipy)3]x dan senyawa kompleks inti ganda yang diduga 

[(OH)(bipy)2Fe(Ox)Fe(bipy)2(OH)]y  yang tertera pada Tabel 4.2. 

Table 4.2 Perbandingan hasil sintesis senyawa kompleks inti tunggal [Fe(bipy)3]x 

dan senyawa kompleks ganda. 
 

Senyawa Momen magnet (BM) 
[Fe(bipy)3]x  5,26 

[(OH)(bipy)2Fe(Ox)Fe(bipy)2(OH)]y *) 6,29 
*diduga berdasarkan hasil karakterisasi. 

Berdasarkan data diatas terlihat bahwa hasil sintesis senyawa kompleks 

[Fe(bipy)3]x memiliki momen magnet sebesar 5,26 Bohr Magneton (BM) ini 

menunjukkan bahwa terdapat lima elektron yang tidak berpasangan. Nilai ini lebih 
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kecil dari nilai momen magnet besi(III) secara teoritis sebesar 5,9 Bohr Magneton 

(BM) hal ini dapat disebabkan karena adanya faktor koreksi diamagnetik (Huheey 

dan Keither, 1993). 2,2’-bipiridin  merupakan ligan kuat, seharusnya bisa 

mendesak elektron pada orbital d besi untuk berpasangan. Namun kenyataannya 

tidak demikian. Hal ini bisa dijelaskan bahwa meskipun 2,2’-bipiridin termasuk 

ligan kuat tetapi bentuk molekul 2,2’-bipiridin besar sehingga pasangan elektron 

bebas dari ligan lebih memilih masuk pada outer orbital atom pusat (Setyawati, 

2010). Hal ini juga dapat dijelaskan dengan mengambarkan prediksi diagram 

orbitalnya pada teori ikatan valensi selama proses pembentukan senyawa 

kompleks [Fe(Bipy)3]x yang ditunjukkan pada Gambar 4.11.  

26 Fe = [Ar] 4s2 3d6 

26 Fe 3+ = [Ar] 4s0 3d5 

26 Fe (Keadaan dasar):[18 Ar]  

 3d 4s     4p  4d 
 

26 Fe 3+   :[18 Ar]  

     3d 4s 4p  4d 

[Fe(Bipy)3]3+   :[18 Ar]                  xx  xx xx xx      xx xx 

      3d      4s    4p   4d 

(6 buah pasang elektron bebas 
berasal dari ligan 2,2’-bipiridin).  

 

5 elektron yang tidak berpasangan = 
5BM 

 
Gambar 4.11. Prediksi diagram senyawa kompleks [Fe(Bipy)3]x 
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Senyawa kompleks inti ganda memiliki nilai momen magnet yang lebih 

besar yaitu 6,29 Bohr Magneton (BM) sehingga senyawa ini bersifat 

paramagnetik dan mempunyai spin tinggi. Ini menunjukkan bahwa terdapat enam 

elektron yang tidak berpasangan yang berasal dari dua ion besi(III) pada sampel 

senyawa inti kompleks inti ganda yang dihasilkan dan jika disederhanakan maka 

terdapat tiga elektron yang tidak berpasangan pada masing-masing ion besi(III). 

Hal ini juga dapat dijelaskan dengan mengambarkan prediksi diagram orbitalnya 

pada teori ikatan valensi selama proses pembentukan senyawa kompleks inti 

ganda yang ditunjukkan pada Gambar 4.12. 

26 Fe = [Ar] 4s2 3d6 

26 Fe 3+ = [Ar] 4s0 3d5 

26 Fe (Keadaan dasar):[18 Ar]  

 3d 4s     4p  4d 
 

26 Fe 3+   :[18 Ar]  

     3d 4s 4p  4d 

Besi(III)-bipy-oksalat  :[18 Ar]                       xx  xx xx xx      xx  

      3d      4s    4p   4d 

 
Masuknya 
OH 

(4 buah pasang elektron 
bebas berasal dari ligan 
2,2’-bipiridin).  

Masuknya ligan oksalat 
 

3elektron yang tidak berpasangan= 3BM 

Gambar 4.12. Prediksi diagram senyawa kompleks inti ganda 
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Pada senyawa kompleks inti ganda kekuatan ligan bipiridin untuk mendesak 

elektron agar berpasangan terhalang oleh adanya ligan oksalat dan OH yang 

memiliki kekuatan yang lebih lemah sehingga ligan 2,2’-bipiridin dapat 

digantikan oleh satu ligan oksalat dan ligan OH. Ligan oksalat dapat terikat pada 

sisi yang berdekatan ataupun yang berjauhan karena bisa mengurangi adanya 

halangan rintang molekul (faktor sterik) sehingga senyawa yang terbentuk lebih 

stabil. Disamping itu karena jumlah ligan yang terikat banyak sehingga faktor 

halangan rintang pada senyawa inti ganda ini juga lebih besar. Hal ini juga dapat 

menunjukkan bahwa oksalat dapat berfungsi sebagai ligan jembatan (Setyawati, 

2007).  

Kemagnetan senyawa kompleks inti ganda lebih besar dari senyawa 

kompleks inti tunggal dapat dikarenakan adanya faktor atom pusat yang lebih dari 

satu dan kontribusi ligan. 

4.5.4. Uji konduktometri 

Pada uji konduktometri kristal hasil sintesis senyawa kompleks inti tunggal 

dan inti ganda akan diukur daya hantar listriknya dengan membandingkan muatan 

kation dan anionnya.  

Sedangkan larutan standar yang digunakan yaitu larutan KCl sebagai 

standar muatan +1, larutan MgCl2 sebagai standar muatan +2 dan larutan FeCl3 

yang merupakan standar muatan +3. Seluruh larutan memiliki konsentrasi 2.10-3 

M dan hantarannya diukur pada suhu ruang. Hantaran molar larutan senyawa 

kompleks inti tunggal [Fe(Bipy)3]x dan senyawa kompleks inti ganda 

[(OH)(bipy)2Fe(Ox)Fe(bipy)2(OH)]y  tertera pada Tabel 4.3.  
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Tabel 4.3. Data hantaran molar senyawa kompleks inti tunggal dan inti ganda 
serta beberapa senyawa pembanding. 

 

Rumus Senyawa 
Harga 

konduktifitas (μs) 
Prediksi Tipe 

Elektrolit 
KCl dalam aquabides 292 1:1 

MgCl2 dalam 
aquabides 

388 2:1 

FeCl3 dalam 
aquabides 

912 3:1 

Besi(III)-bipy 812 3:1 
Besi(III)-bipy-oksalat 1497 6:1 

 

Dengan membandingkan daya hantar molar larutan sampel dengan larutan 

standar, terlihat bahwa sampel larutan antara senyawa kompleks inti tunggal dan 

inti ganda memiliki daya hantar hasil sintesis yang berbeda. Senyawa kompleks 

besi(III)-2,2’-bipiridin pada prediksi tipe elektrolit dengan perbandingan muatan 

kation : anion = 3:1. Hal ini menunjukkan bahwa senyawa kompleks inti tunggal 

ini memiliki muatan kation  + 3, sehingga rumus senyawa kompleks inti tunggal 

yaitu [Fe(bipy)3]3+. 

Dari tabel diatas daya hantar molar larutan sampel senyawa kompleks inti 

ganda yang diduga [(OH)(bipy)2Fe(Ox)Fe(bipy)2(OH)]y diperkirakan pada 

prediksi tipe elektrolit perbandingan muatan kation : anion = 6 : 1. Ini dikarenakan 

hasil konduktansi hampir dua kali dari hasil konduktansi senyawa kompleks inti 

tunggal. Hal ini juga didukung oleh penelitihan sebelumnya yang telah berhasil 

mensintesis senyawa kompleks inti ganda dengan menggunakan logam besi(III) 

yang mana muatannya lebih dari +3. Penelitihan yang telah berhasil dilakukan 

[(H2O)(phen)2Fe(CNS)Fe(phen)2(H2O)] dengan muatan +5 (Setyawati, 2007). 
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Dengan demikian dapat diperkirakan rumus senyawa kompleks inti ganda yaitu 

[(OH)(bipy)2Fe(Ox)Fe(bipy)2(OH)] 6+. 

4.5.5. Aplikasi material magnetik 

Dari pembahasan sebelumnya dapat dilihat bahwa karakterisasi kemagnetan 

senyawa kompleks inti ganda meningkat dari senyawa kompleks inti tunggal yaitu 

5,26 Bohr Magneton (BM) untuk senyawa kompleks inti tunggal dan 6,29 Bohr 

Magneton (BM) untuk senyawa kompleks inti ganda. Hal ini membuktikan bahwa 

senyawa kompleks inti ganda besi(III)-bipy-oksalat memiliki sifat kemagnetan 

yang tinggi. Momen magnet yang besar dan bersifat paramagnetik ini dapat 

menunjukan bahwa senyawa kompleks inti ganda hasil sintesis dapat digunakan 

sebagai bahan contrast agent sesuai dengan syarat senyawa kompleks yang bisa 

dijadikan contrast agent adalah memiliki sifat kemagnetan tinggi (Toma, dkk., 

2005). 
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 BAB V 

KESIMPULAN DAN SARAN 

 

5.1 KESIMPULAN 

Berdasarkan hasil penelitian dan pembahasan dapat disimpulkan sebagai     

berikut. 

1. Sintesis senyawa kompleks inti tunggal besi(III)-bipy diperoleh berdasarkan 

perbandingan mol besi(III): 2,2’-bipiridin= 1:3. Sedangkan sintesis senyawa 

kompleks inti ganda besi(III)-bipy-oksalat diperoleh berdasarkan  

perbandingan mol besi(III): 2,2’-bipiridin: oksalat= 2:4:1. 

2. Hasil analisis spektrofotometri UV-Vis diperoleh nilai panjang gelombang 

maksimum sebesar 522,5 nm dengan absorbansi sebesar 0,831. Spektrum 

FT-IR senyawa ini menunjukkan adanya vibrasi Fe-N dari ligan 2,2’-

bipiridin, vibrasi ulur C=O dari ligan oksalat, vibrasi C-O dari ligan oksalat 

yang berinteraksi dengan besi, vibrasi Fe-O dari ligan oksalat yang beriktan 

dengan logam besi. Analisis kemagnetan dengan Magnetic Susceptibility 

Balance (MSB) diperoleh harga momen magnet sebesar 6,29 Bohr 

Magneton (BM) yang berarti senyawa kompleks inti ganda bersifat 

paramagnetik. Analisis konduktometri menunjukkan bahwa senyawa 

kompleks inti ganda bermuatan +6, sehingga diduga rumus senyawa 

kompleks inti ganda adalah  [(OH)(bipy)2Fe(Ox)Fe(bipy)2(OH)]6+. 
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5.2 SARAN 

1. Penelitian sintesis senyawa kompleks inti ganda masih perlu dikembangkan 

dan diteliti terutama pada logam-logam transisi dengan menggunakan ligan 

yang berbeda dan mengenai manfaat senyawa kompleks inti ganda hasil 

sintesis, sehingga senyawa ini dapat dikembangkan penggunaannya 

dibidang yang lain, seperti industri. 

2. Perlu diadakan penelitihan lebih lanjut seperti ESR untuk kemagnetan 

kerena aplikasinya berhubungan dengan material magnetik serta analisis 

difraksi kristal tunggal yang dilanjutkan dengan XRD kristalografi untuk 

mengetahui struktur senyawa kompleks inti ganda hasil sintesis. 
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LAMPIRAN  

Lampiran 1  

Spektrum UV-Vis 

Lampiran 1.a 

 Spektrum logam besi(III) 10-2 M di daerah 200 – 700 nm. 

 
Panjang gelombang (nm) 
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 Spektrum logam besi(III) 10-4 M di daerah 200 – 700 nm. 

 
Panjang gelombang (nm) 
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Lampiran 1.b 

 Spektrum ligan 2,2’-bipiridin 10-2 M di daerah 200 – 700 nm. 

 
Panjang gelombang (nm) 
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 Spektrum ligan 2,2’-bipiridin 10-4 M di daerah 200 – 700 nm. 

 
Panjang gelombang (nm) 
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Lampiran 1.c 

 Spektrum ligan jembatan oksalat 10-2 M di daerah 200 – 700 nm

 
Panjang gelombang (nm) 
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Lampiran 1.d 

Spektrum larutan kompleks besi(III)-2,2’-bipiridin 10-2 M di daerah 200 -700 nm. 

 Hasil ditumpuk (overlay) 

 
Panjang gelombang (nm) 

 Hasil perbandingan besi(III):bipy  pada sampel ke empat. 

 
Panjang gelombang (nm) 
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Lampiran 1.e 

Spektrum larutan kompleks besi(III)-2,2’-bipiridin dengan ligan jembatan oksalat  

10-2 M didaerah 200 – 700 nm.  

 Hasil ditumpuk (overlay) 

 

Panjang gelombang (nm) 

 Hasil perbandingan besi(III):bipy:oksalat pada sampel ke tiga. 

 

Panjang gelombang (nm) 
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Lampiran 1.f 

Spektrum sintesis senyawa kompleks inti tunggal [Fe(bipi)3]x 5.10-4 M di daerah 

200 -700 nm. 

 
Panjang gelombang (nm) 
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Lampiran 1.g 

Spektrum sintesis senyawa komples inti ganda 

[(OH)(bipy)2Fe(Ox)Fe(bipy)2(OH)]y  5.10-5 M di daerah 200 – 700 nm. 

 
Panjang gelombang (nm) 
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Lampiran 2 

Stokiometri dengan Metode Perbandingan Mol (Metode Job) 

 

Lampiran 2.a 

Penentuan stokiometri besi(III)-2,2’-bipiridin pada konsentrasi 10-2 M dengan 

menggunakan metode perbandingan mol (λ 487 nm) 

 

Besi(III) : Bipy 

(mmol) 

Perbandingan 

gelombang (X) 
Absorbansi (Y) 

1 : 0 0 0.040 

1 : 1 1 0.070 

1 : 2 2 0.106 

1 : 3 3 0.145 

1 : 4 4 0.150 

1 : 5 5 0.159 

1 : 6 6 0.166 

 

Persamaan garis lurus : 

1. Perbandingan mmol bipy : besi(III)  (0-3), y1=  0.035x + 0.037 

2. Perbandingan mmol bipy : besi(III)  (4-5), y2 =  0.008x + 0.118 

Analisis perhitungan : 
              y1  =  y2 

    0.035x + 0.037  =  0.008x + 0.118  

  0.035x - 0.008x =  0.118 - 0.037  

0,027 x  =  0,081 

x  =  3 
Perpotongan kedua garis lurus pada perbandingan mmol 3. Jadi, perbandingan 
mmol bipy : besi(III)  = 3: 1 . 
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Lampiran 2.b 

Penentuan stokiometri besi(III)-2,2’-bipiridin dengan ligan jembatan oksalat pada 

konsentrasi 10-2 M dengan menggunakan metode perbandingan mol (λ 519,5 nm). 

 

Perbandingan mol 
(mmol) (X) 

Absorbansi (Y) 

0 0,057 

0,5 0,096 

1,0 0,124 

1,5 0,130 

2 0,136 

2,5 0,143 

 
Persamaan garis lurus : 

1. Perbandingan mmol  oksalat : besi(III) (1-3), y1 = 0,067x + 0,058 

2. Perbandingan mmol  oksalat : besi(III) (1,5-2), y2  = 0,013x + 0,110 

Analisis perhitungan : 

y1 = y2 

0,067x + 0,058 = 0,013x + 0,110 
0,067x – 0,013x = 0,110 – 0,058 

0,054x = 0,052 
 x   = 0,962 

perpotongan kedua garis lurus pada perbandingan mmol yaitu 0,962. Jadi, 

perbandingan mmol oksalat : besi(III) = 1 : 1 atau 1:1. 
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Lampiran 3 

Spektra Inframerah (FT-IR) 

Lampiran 3.a 

Spektrum inframerah (FT-IR) logam besi(III) 

 
Bilangan gelombang (cm-1) 

 
 

%
 T
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Lampiran 3.b 

Spektrum inframerah (FT-IR) ligan 2,2’-bipiridin. 

 
Bilangan gelombang (cm-1) 

 

%
 T
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Lampiran 3.c 

Spektrum inframerah (FT-IR) ligan jembatan ammonium oksalat 

 
Bilangan gelombang (cm-1) 

 

%
 T
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Lampiran 3.d 

Spektrum inframerah (FT-IR) senyawa kompleks inti tunggal besi(III)-2,2’-

bipiridin  

 
Bilangan gelombang (cm-1) 

 

%
 T
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Lampiran 3.e 

Spektrum inframerah (FT-IR) senyawa komples inti ganda besi(III)-2,2’-bipiridin 

dengan ligan jembatan oksalat  

 
Bilangan gelombang (cm-1) 

 
 

%
 T
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Lampiran 4 

Penentuan Momen Magnet 

Lampiran 4.a 

Penentuan momen magnet hasil sintesis senyawa kompleks inti tunggal besi(III)-

2,2’-bipiridin  

Dari alat Magnetik Susceptibility Balance nilai Xg dengan rumus : 

Xg =                     

    
 , nilai ini dikonversikan menjadi μeff   (momen magnet) 

dengan rumus : 

Xm = Xg x Mr 

 μeff  = 2,828 √    BM 

dari penelitihan ini diperoleh data sebagai berikut : 

Replikasi C balance l(cm) R0 R M(g) Suhu 

1 1 2 -036 692 0,0973 300 

2 1 1,6 -036 712 0,0769 300 

 

Replikasi 1: Xg =                   

            
              

 Xm =                            

 μeff  =      √                 = 5,11 BM 

Replikasi 2: Xg =                       

            
               

 Xm =                             

 μeff  =      √              = 5,39 BM 

μeff total  =  
         

 
           

Dari kedua replikasi didapat nilai Xg dan Xm positif. Hal ini menunjukkan bahwa 

senyawa kompleks inti tunggal [Fe(bipy)3]x bersifat paramagnetik. 
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Lampiran 4.b 

Penentuan momen magnet hasil sintesis senyawa komples inti ganda Besi(III)-

2,2’-bipiridin dengan ligan jembatan oksalat  

Dari alat Magnetic Susceptibility Balance nilai Xg dengan rumus : 

Xg =                     

    
 , nilai ini dikonversikan menjadi μeff   (momen magnet) 

dengan rumus : 

Xm = Xg x Mr 

 μeff  = 2,828 √    BM 

dari penelitihan ini diperoleh data sebagai berikut : 

Replikasi C balance 1(cm) R0 R M(g) Suhu 

1 1 1,6 - 035 486 0,0639 300 

2 1 1,7 -036 570 0,0857 300 

 

Replikasi 1: Xg =                    

            
              

 Xm =                            

 μeff  =      √                       

replikasi 2: Xg =                    

            
            

 Xm=                         

 μeff  =      √                     

μeff total  =  
           

 
  = 6, 29 BM 

Dari kedua replikasi didapat nilai Xg dan Xm positif. Hal ini menunjukkan bahwa 

senyawa kompleks inti ganda yang diduga [(OH)(bipy)2Fe(Ox)Fe(bipy)2(OH)]6+  

bersifat paramagnetik. 
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