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ABSTRAK 

 

 

SINTESIS, KARAKTERISASI KRISTAL DAN TINJAUAN  

TERMODINAMIKA SENYAWA KOMPLEKS  

Mn(II)-Congo Red 

 

Oleh 

 

COVA SELLY FRISKA BR. PURBA 

 

Sintesis senyawa kompleks Mn(II) dengan ligan congo red telah dilakukan dengan 

perbandingan mol 1:3, menghasilkan padatan berwarna merah tua sebanyak 1,7121 

gram dengan rendemen 77,33%. Senyawa kompleks Mn(II)-congo red 

dikarakterisasi menggunakan spektrofotometer UV-Vis menghasilkan panjang 

gelombang maksimum 569 nm dengan absorbansi 0,952. Karakterisasi 

menggunakan spektrofotometer FTIR menunjukkan terbentuknya senyawa 

kompleks Mn(II)-congo red ditandai dengan adanya ikatan koordinasi antara Mn-

N pada bilangan gelombang 435,91 cm-1. Karakterisasi menggunakan DTA-TG 

dilakukan pada rentang suhu 0-1000℃, menunjukkan adanya kehilangan massa 

enam molekul SO2 sebesar 11,6% pada rentang suhu 30-100℃, satu molekul 

C32H22N6 dan satu molekul Cl2 sebesar 26,6% pada rentang suhu 300-450℃, dan 

dua molekul C32H22N6 sebesar 42,1% pada rentang suhu 500-650℃. Parameter 

aktivasi termodinamik menggunakan metode Coats-Redfern dan Kissinger 

menunjukkan proses dekomposisi dengan laju reaksi lebih rendah dari yang normal 

dan kompleks teraktifkan memiliki sifat termal yang lebih menentukan dari pada 

reaktan. Nilai energi aktivasi yang dihasilkan menunjukkan dekomposisi senyawa 

kompleks berupa chemisorptions. Karakterisasi menggunakan XRD menunjukkan 

senyawa kompleks Mn(II)-congo red yang diperoleh berupa amorf. 
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ABSTRACT 

 

SYNTHESIS, CRYSTAL CHARACTERIZATION AND 

THERMODYNAMICS REVIEW OF Mn(II)-Congo Red  

COMPLEX COMPOUNDS 

 

By 

 

COVA SELLY FRISKA BR. PURBA 

 

Synthesis of complex compound Mn(II) with congo red ligand performed by a ratio 

of moles 1:3, producing red solid of of 1.7121 grams with a yield of 77.33%. 

Mn(II)-congo red complex compound characterized by UV-Vis spectrophotometer 

to produce a maximum wavelength of 569 nm with an absorbance of 0,952. 

Characterization using the FTIR spectrophotometer showed the formation of a 

Mn(II)-congo red complex which was indicated by a coordination bond between 

Mn-N at wave number 435,91 cm-1. Characterization using DTA-TG is carried out 

in the temperature range of 0-1000℃, showing a mass loss of six SO2 molecules of 

11.6% in the temperature range of 30-100℃, one C32H22N6 molecule and one Cl2 

molecule by 26.6% in the temperature range of 300-450℃, and two C32H22N6 

molecules by 42.1% in the temperature range of 500-650℃. The thermodynamic 

activation parameters using the Coats-Redfern and Kissinger methods show that the 

decomposition process has a lower reaction rate than normal and the activated 

complex has more decisive thermal properties than the reactants. The results of the 

activation energy indicate the decomposition of complex compounds is 

chemisorption. Characterization using XRD showed that the Mn(II)-congo red 

complex compound obtained was amorphous. 
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I. PENDAHULUAN 

 

1.1. Latar Belakang 

 

Sumber daya alam yang tidak dapat diperbaharui menjadi sumber energi terbesar 

saat ini, namun penggunaan yang berlebih menyebabkan masalah baru yaitu krisis 

energi (Qin and Peng, 2012). Masalah tersebut diatasi dengan mengembangkan 

teknologi yang menghasikan energi terbarukan, salah satunya adalah Dye 

Sensitized Solar Cell (DSSC). DSSC adalah sel surya buatan yang mengubah 

cahaya tampak menjadi energi listrik berdasarkan sistem fotoelektrokimia (Bagher 

et al., 2015). Komponen utama DSSC adalah semikonduktor, pewarna, elektroda 

kerja, elektroda pembanding, dan elektrolit redoks (Liyana dkk., 2021).  

 

Aplikasi DSSC umumnya menggunakan logam transisi yang telah disintesis 

menjadi senyawa kompleks. Salah satu logam transisi yang sering digunakan pada 

sintesis senyawa kompleks adalah mangan, dikarenakan memiliki sifat photo-

physical, bilangan kuantum yang tinggi, mudah direaksikan, dan banyak di alam 

(Cussianovich, 2013). Senyawa kompleks logam Mangan seperti Mn(II)-naphthol 

blue black terbukti dapat meningkakan efisiensi senyawa kompleks sebagai dye 

sensitizer dalam DSSC dengan nilai efisiensi 7,68% (Dina, 2015).    

 

Zat pewarna (dye) merupakan salah satu material yang berperan sebagai pompa 

fotoelektrokimia serta lapisan penyerap foton yang akan tereksitasi menjadi 

eksiton (Natullah dan Yudoyono, 2013). Zat pewarna pada DSSC ada dua jenis,  

yaitu pewarna alami dan pewarna sintesis. Zat pewarna alami yang digunakan 
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sebagai dye yaitu daun bayam, bunga rosella, dan ubi jalar ungu (Hardeli dkk., 

2013). Zat pewarna sintesis yang banyak digunakan di beberapa penelitian, yaitu 

congo red, methyl orange, napthol blue black, dan rhodamin b. Pada penelitian ini 

akan digunakan zat pewarna sintesis, karena tidak mudah terdegradasi pada suhu 

tinggi serta memiliki nilai efisiensi yang lebih tinggi dibandingkan dengan zat 

pewarna alami (Kumara dan Prajitno, 2012).  

 

Ligan congo red dipilih sebagai dye karena memiliki ikatan terkonjugasi, 

mempunyai gugus kromofor, dan memiliki panjang gelombang maksimum tinggi 

sehingga dapat menangkap foton lebih banyak. Spektra congo red menunjukkan 

karakteristik pada panjang gelombang maksimum 498 nm yang sesuai dengan 

syarat ligan sebagai dye sensitizer (Rani et al., 2021). Panjang gelombang 

maksimum dye yang digunakan sebagai sensitizer terjadi pada daerah sinar 

tampak yaitu 400-800 nm (Kotteswaran et al., 2017). Daerah panjang gelombang 

tersebut membutuhkan stabilitas termal yang tinggi (Bari et al., 2011). Senyawa 

kompleks Mn(II)-congo red telah diaplikasikan sebagai DSSC dengan nilai 

efisensi sebesar 2,22%, tegangan maksimum 275,4 mV dan kuat arus maksimum 

8 mA (Saputri, 2022). Berdasarkan penelitian tersebut, terdapat data yang belum 

lengkap untuk mendukung penggunaan senyawa kompleks Mn(II)-congo red 

sebagai dye sensitizer yaitu data termal dan karakterisasi kristal. 

 

Pada penelitian ini akan dilakukan sintesis, uji termal, dan karakterisasi kristal 

senyawa kompleks dari logam mangan dengan ligan congo red sebagai Dye 

Sensitized Solar Cell (DSSC). Uji termal akan dilakukan menggunakan 

Differential Thermal Analysis dan Thermogravimetric (DTA-TG) untuk 

mengukur perubahan massa dari suatu senyawa sebagai fungsi dari suhu dan 

pengolahan data akan dilakukan dengan membandingkan metode Coats-Redfern 

dan Kissinger. Karakterisasi kristal senyawa kompleks akan dilakukan 

menggunakan X-ray Diffraction (XRD). 
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1.2. Tujuan Penelitian 

 

Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut: 

1. Mendapatkan padatan senyawa kompleks Mn(II)-congo red dari hasil sintesis 

menggunakan metode kondensasi refluks.  

2. Mendapatkan data sifat termal Mn(II)-congo red menggunakan DTA-TG. 

3. Mendapatkan data fasa kristalin senyawa kompleks Mn(II)-congo red 

menggunakan X-ray Diffraction (XRD). 

 

1.3. Manfaat Penelitian 

 

Manfaat dari penelitian ini adalah sumbangsih terhadap ilmu pengetahuan dengan 

dua metode dan penerapan data termal untuk mendukung pemanfaatan senyawa 

kompleks Mn(II)-congo red sebagai Dye Sensitized Solar Cell (DSSC).



 

 

II. TINJAUAN PUSTAKA 

 

2.1. Sintesis Senyawa Kompleks 

 

Sintesis merupakan reaksi kimia antara dua atau lebih zat yang membentuk suatu 

zat baru (Ningsih, 2016). Sintesis senyawa kompleks dapat dilakukan dengan 

mereaksikan ligan yang merupakan suatu basa dan mempunyai pasangan elektron 

bebas dengan logam yang merupakan penerima pasangan elektron yang 

didonorkan oleh ligan (Lesbani dkk., 2012). Sintesis senyawa kompleks dapat 

dilakukan dengan berbagai metode antara lain sebagai berikut : 

 

2.1.1. Metode Solvotermal 

 

Metode solvotermal adalah reaksi kimia dalam sistem tertutup dengan adanya 

pelarut (aqueous dan nonaqueous solution) pada temperatur lebih tinggi dari titik 

didih pelarut, akibatnya metode solvotermal melibatkan tekanan tinggi. 

Temperatur yang dipilih sub atau superkritis tergantung pada reaksi yang terjadi 

untuk mendapatkan material target. Reaksi solvotermal dipengaruhi dua parameter 

utama yaitu, parameter kimia (sifat reagen dan pelarut) dan parameter 

termodinamika (suhu dan tekanan) (Demazeau, 2008).  

 

Prinsip metode solvotermal adalah reaksi kimia yang terjadi dalam wadah 

terisolasi (autoklaf), yang diberikan suhu sampai titik kritis pelarut dan akan 

mengakibatkan tekanan dalam autoklaf meningkat sampai pada titik superkritis 

pelarut, sehingga material-material di dalamnya dapat bereaksi (Mahmudah, 

2019). Kelebihan metode solvotermal dibandingkan metode yang lain, yaitu 

penggunaan temperatur reaksi rendah (< 250°C) sehingga senyawa yang 
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metastabil pada suhu tinggi dapat disintesis pada suhu rendah (Schubert and 

Hüsing, 2004). Kelemahan dari metode solvotermal, yaitu kebutuhan autoklaf 

yang mahal, waktu reaksi yang lama, dan ketidakmungkinan mengamati proses 

reaksi (Asim et al., 2014). 

 

Sintesis senyawa kompleks Mn(II) dengan ligan 2-metil imidazol dilakukan oleh 

Hamdan (2021) menggunakan metode solvotermal dengan variasi suhu 

pemanasan 140°C dan 150°C selama 24 jam. Pada penelitian ini, sumber ion 

logam Mn(II) berasal dari padatan MnCl2.4H2O dan menggunakan ligan 2-metil 

imidazol. Pelarut yang digunakan adalah N’N-dimetil formamida (DMF). Hasil 

yang diperoleh pada produk 1 yang disintesis pada suhu 140°C didiamkan selama 

48 jam pada suhu ruang adalah  filtrat berwarna orange serta terbentuk kristal 

berwarna merah bata. Hasil sintesis produk 2 pada suhu 150°C didiamkan selama 

2 jam adalah terbentuknya endapan kuning keputihan dengan diperoleh filtrat 

berwarna orange dan tidak terbentuk kristal. Tidak terbentuknya kristal pada 

produk 2 yang disintesis pada suhu 150°C disebabkan filtrat dengan endapan 

dipisahkan dalam waktu 2 jam yang berakibat pada kurangnya waktu 

pertumbuhan kristal dan hanya terbentuk endapan. 

 

2.1.2. Metode Refluks 

 

Salah satu metode sintesis senyawa kompleks adalah refluks, pengertian metode 

refluks adalah ekstraksi dengan pelarut pada temperatur titik didihnya, selama 

waktu tertentu dan jumlah pelarut yang relatif konstan dengan adanya 

pendinginan balik. Ekstraksi refluks digunakan untuk mengekstraksi bahan-bahan 

yang tahan terhadap pemanasan. Prinsip dari metode refluks adalah pelarut volatil 

yang digunakan akan menguap pada suhu tinggi, namun akan didinginkan dengan 

kondensor sehingga pelarut yang tadinya dalam bentuk uap akan mengembun 

pada kondensor dan turun lagi ke dalam wadah reaksi sehingga pelarut akan tetap 

ada selama reaksi berlangsung (Sudjadi, 1986). Kelebihan dari metode refluks 

diantaranya, dapat digunakan untuk sampel-sampel yang mempunyai tekstur 

kasar, waktu yang digunakan relatif singkat, dan tahan pemanasan langsung serta 
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pelarut yang digunakan lebih sedikit sehingga efektif dan efisien. Kelemahan dari 

metode refluks, yaitu hanya digunakan untuk metabolit yang termostabil karena 

refluks merupakan metode ektraksi panas. 

 

Sintesis senyawa kompleks Mn(II) dengan ligan 2(4-nitrofenil)-4,5-difenil-1H-

imidazol dilakukan oleh Dharmayanti dan Martak (2015) menggunakan metode 

refluks pada suhu 70-80°C dan distirer selama 24 jam. Pada penelitian ini, sumber 

ion logam Mn(II) berasal dari MnCl2.4H2O dan menggunakan ligan 2(4-

nitrofenil)-4,5-difenil-1H-imidazol. Pelarut yang digunakan adalah etanol. Hasil 

yang diperoleh yaitu warna larutan MnCl2.4H2O adalah pink muda, warna larutan 

kompleks Mn(II)-2(4-nitrofenil)-4,5-difenil-1H-imidazol adalah orange, dan 

warna kristal kompleks Mn(II) dengan ligan 2(4-nitrofenil)-4,5-difenil-1H-

imidazol adalah orange tua dengan rendemen sebesar 74,5%. 

 

2.2. Mangan 

 

Mangan merupakan logam transisi berwarna keabu-abuan pada golongan VIIB 

dengan nomor atom 25 dan massa atom 54,938 g/mol. Mangan mempunyai titik 

lebur 1247℃ dan titik didih 2032℃ (Lee, 1991). Konfigurasi elektronik mangan 

adalah [18Ar] 3d54s2 dengan tingkat bilangan oksidasi yaitu +2, +3, +4, +6, dan 

+7, dimana tingkat oksidasi paling stabil adala +2. Mangan(II) memiliki semua 

jenis geometri utama, namun pada umumnya kompleks Mangan(II) memiliki 

bilangan koordinasi 6 dengan struktur oktahedral (Cotton and Wilkinson, 1988). 

 

Mangan memiliki sifat photo-physical, bilangan kuantum yang tinggi, mudah 

direaksikan, dan banyak di alam (Cussianovich, 2013). Mangan(II) merupakan 

logam yang cukup banyak digunakan sebagai atom pusat dalam sintesis senyawa 

kompleks. Hal ini dikarenakan Mangan(II) memiliki lima elektron yang tidak 

berpasangan sehingga dapat membentuk jaringan koordinasi yang besar dan stabil 

(Ma et al., 2012). 
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2.3. Congo Red 

 

Congo red adalah zat pewarna sintesis yang mempunyai rumus molekul 

C32H22N6Na2O6S2. Nama IUPAC dari congo red adalah natrium benzidindiazo-

bis-1-naftilamin-4-sulfonat. Senyawa ini memiliki berat molekul 696,67 g.mol-1 

(O'Neil, 2001). Congo red termasuk dalam kelompok pewarna diazo sintetik yang 

dapat larut dalam air, etanol, sedikit larut dalam aseton dan tidak larut dalam eter 

dan xilena (Yaneva and Georgieva, 2012). Dalam air, congo red membentuk 

koloid berwarna merah. Congo red berwarna merah dan sensitif terhadap asam. 

Warna merah yang dihasilkan congo red dapat diamati melalui spektrofotometer 

UV-Vis. Spektra congo red menunjukkan karakteristik pada puncak sekitar 498 

nm (Tapalad et al., 2008). 

 

Zat warna congo red memiliki rentang pH 3,0 (biru) sampai 6,2 (merah) dan sifat 

tidak mudah terdegradasi karena umumnya dibuat dari senyawa azo dan 

turunannya yang merupakan gugus benzena (Kondru et al., 2009). Beberapa 

syarat ligan yang dapat digunakan sebagai dye sensitizer adalah memiliki ikatan 

rangkap terkonjugasi, memiliki gugus kromofor, tidak mudah terdegradasi, dan 

memiliki panjang gelombang maksimum pada daerah 200-800 nm sehingga dapat 

menangkap foton lebih banyak (Kotteswaran et al., 2017). Struktur congo red 

memiliki sistem terkonjugasi yang membentuk delokalisasi elektron sehingga 

meningkatkan kestabilan dari ligan (Deville, 1999). Struktur congo red dapat 

dilihat pada Gambar 1. 

 

N N N N

NH2NH2

SO3Na SO3Na
 

Gambar 1. Struktur Congo Red (Yaneva and Georgieva, 2012). 
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2.4. Spektrofotometer Ultraviolet-Visible (UV-Vis) 

 

Spektrofotometer UV-Vis adalah alat untuk mengukur panjang gelombang dan 

intensitas sinar ultraviolet dan cahaya tampak yang diabsorbsi oleh sampel. Pada 

umumnya spektrofotometer UV-Vis digunakan untuk menentukan jenis kromofor, 

ikatan rangkap yang terkonjugasi dan auksokrom dari suatu senyawa, menjelaskan 

informasi dari struktur berdasarkan panjang gelombang maksimum suatu 

senyawa, serta mampu menganalisis senyawa secara kuantitatif dengan 

menggunakan hukum Lambert-Beer. Panjang gelombang sinar ultraviolet berada 

pada rentang 200-400 nm, sedangkan panjang gelombang sinar tampak berada 

pada rentang 400-800 nm (Dachriyanus, 2004). 

 

Senyawa kompleks logam transisi pada umumnya memiliki warna yang khas. Hal 

ini menunjukkan adanya absorbsi di daerah sinar tampak, elektron akan dieksitasi 

oleh cahaya tampak dari tingkat energi orbital molekul kompleks berisi elektron 

ke tingkat energi yang kosong atau belum terisi penuh. Transisi elektronik yang 

terjadi pada senyawa kompleks adalah akibat dari pembelahan tingkat energi pada 

orbital-orbital d oleh suatu medan ligan. Warna senyawa kompleks dapat dideteksi 

dengan mengukur panjang gelombang yang diserap oleh senyawa kompleks 

menggunakan spektrofotometer UV-Vis (Yenita, 2012).  

 

2.5. Fourier Transform Infrared (FTIR) 

 

Fourier Transform Infrared (FTIR) merupakan teknik yang berguna dalam proses 

identifikasi gugus fungsi dalam suatu bahan (gas, cair, padat) menggunakan sinar 

radiasi inframerah. Spektroskopi inframerah akan mengukur penyerapan radiasi 

inframerah yang terjadi pada tiap ikatan pada molekul kemudian memberikan 

hasil dalam bentuk spektrum yang umumnya dinyatakan dalam % transmitansi 

dan bilangan gelombang (cm-1) (Sopyan, 2020). Spektrum inframerah akan 

memberikan informasi tentang pergeseran frekuensi getaran yang diakibatkan 

oleh kompleksasi ligan serta ada tidaknya pita-pita inframerah tertentu yang 
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digunakan untuk mengetahui informasi struktural suatu senyawa (Clyde and 

Selbin, 1985). 

 

Prinsip kerja dari FTIR adalah apabila suatu senyawa kompleks ditembak oleh 

suatu energi yang berasal dari sumber sinar maka molekul tersebut akan 

mengalami vibrasi. Vibrasi ini terjadi karena energi yang berasal dari sumber 

sinar inframerah tidak cukup kuat untuk menyebabkan terjadinya atomisasi 

ataupun eksitasi elektron pada molekul senyawa yang ditembak. Besarnya energi 

vibrasi setiap atom atau molekul berbeda tergantung pada atom-atom dan 

kekuatan ikatan yang menghubungkannya sehingga dihasilkan frekuensi yang 

berbeda-beda (Griffiths and Haseth, 2007).  

 

2.6. Uji Termal 

 

Uji termal senyawa kompleks dapat dilakukan dengan menggunakan Differential 

Thermal Analysis dan Thermogravimetric (DTA-TG). Uji termal merupakan 

teknik untuk mengkarakterisasi sifat material yang dipelajari berdasarkan respon 

material tersebut terhadap temperatur. Differential Thermal Analysis (DTA) 

adalah analisis termal yang menggunakan referensi sebagai bahan pembanding, 

dimana sampel dan bahan referensi dipanaskan secara bersamaan dalam satu 

tungku. Perbedaan temperatur sampel dengan temperatur material referensi 

direkam selama siklus pemanasan dan pendinginan. Thermogravimetric Analysis 

(TGA) adalah analisis termal yang dilakukan pada sampel untuk menentukan 

perubahan berat yang terjadi akibat perubahan suhu (Zainul, 2021). 

 

Nilai parameter aktivasi termodinamik pada proses dekomposisi senyawa 

kompleks dapat dievaluasi melalui kurva DTA-TG menggunakan dua metode, 

yaitu Coats Redfern dan Kissinger. 
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2.6.1. Coats Redfern 

 

Metode Coats Redfern adalah metode integral yang mengasumsikan berbagai orde 

reaksi dan membandingkan linearitas dalam setiap kasus untuk memilih orde yang 

benar. Persamaan yang digunakan adalah persamaan 1. 

 

ln[-ln(1-α)/T2] = -E/RT + ln[AR/βE] ................................... (1) 

 

Keterangan: 

α = fraksi dekomposisi yang diberikan pada suhu T (K); R = tetapan gas (8.314 

Jmol-1K-1); A = faktor frekuensi (min-1); β = laju pemanasan (K min-1); E* = 

energi aktivasi (kJ mol-1). 

 

Nilai energi aktivasi (E*) diperoleh dari slope dan nilai A diperoleh dari intercept. 

Entropi aktivasi (ΔS*), entalpi aktivasi (ΔH*), dan perubahan energi bebas 

aktivasi (ΔG*) masing-masing dihitung dengan persamaan 3, 4, dan 5. 

 

ΔS* = Rln(Ah/kBTs) ............................................................. (2) 

 

ΔH* = E* - RT ..................................................................... (3) 

 

ΔG* = ΔH* - TΔS* .............................................................. (4) 

 

Keterangan:  

kB = tetapan Boltzman (1,3806 x 10-23 J/K); h = tetapan Plank’s (6,626 x 10-34 J.s); 

Ts = suhu puncak DTG (Wendlandt, 1974). 

 

2.6.2. Kissinger 

 

Metode Kissinger adalah metode kinetika yang sederhana untuk reaksi orde 

pertama dan untuk menentukan nilai energi aktivasi dari kurva DTA. Nilai energi 

aktivasi (E*) dapat diperoleh dari slope dan nilai A dapat diperoleh dari intercept 
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setelah membuat grafik plot ln (β/T2) versus 1/T (Kissinger, 1957). Persamaan 

yang digunakan adalah persamaan 5. 

 

ln (β/Tm
2) = ln (AR/E) - (E/RTm) ......................................... (5) 

 

Keterangan:  

β = laju pemanasan (K min−1); A = faktor frekuensi (min−1); R = tetapan gas 

(8,314 Jmol-1K-1) (Kissinger and Blaine, 2012). 

 

2.7. Difraksi Sinar-X (XRD) 

 

Difraksi sinar-X (XRD) adalah suatu metode analisa yang digunakan untuk 

mengidentifikasi fasa kristalin dalam material dengan cara menentukan parameter 

struktur kisi serta untuk mendapatkan ukuran partikel (Zainul, 2021). Data yang 

diperoleh dari metode karakterisasi XRD adalah sudut hamburan (sudut Bragg) 

dan intensitas. Berdasarkan teori difraksi, sudut difraksi bergantung kepada lebar 

celah kisi sehingga mempengaruhi pola difraksi, sedangkan intensitas cahaya 

difraksi bergantung dari berapa banyak kisi kristal yang memiliki orientasi yang 

sama (Tipler, 1991). 

 

Padatan merupakan materi yang bentuk dan volumenya tetap. Berdasarkan 

penataan partikel (atom, ion, atau molekul) pembentuknya terdapat dua jenis 

padatan, yaitu padatan kristal dan amorf. Kristal didefinisikan sebagai “wilayah 

materi di mana atom, ion, atau molekul tersusun dalam pola periodic secara 

translasi dalam tiga dimensi”. Amorf didefenisikan sebagai padatan yang dibentuk 

oleh atom, ion, atau molekul penyusunnya tersusun secara acak. Kebanyakan 

padatan amorf masih mengandung keteraturan tetapi rendah (Setianingsih dan 

Sutarno, 2018). 

 



 

 

III. METODE PENELITIAN 

 

3.1. Waktu dan Tempat Penelitian 

 

Penelitian ini akan dilaksanankan pada bulan Oktober 2022 s.d. Februari 2023. 

Sintesis senyawa kompleks dengan metode refluks dilakukan di Laboratorium 

Kimia Anorganik/Fisik FMIPA Universitas Lampung. Karakterisasi 

menggunakan spektrofotometer UV-Vis dilakukan di Laboratorium Kimia 

Anorgaik/Fisik FMIPA Universitas Lampung, Fourier Transform Infrared (FTIR) 

dilakukan di Laboratorium Kimia Anorganik FMIPA Institut Teknologi Bandung, 

Differential Thermal Analysis dan Thermogravimetric (DTA-TG) dilakukan di 

Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi FMIPA Universitas 

Lampung, dan X-ray Diffraction (XRD) dilakukan di Laboratorium Energi Institut 

Teknologi Sepuluh November (ITS). 

 

3.2. Alat dan Bahan 

 

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah alat-alat gelas yang umum 

digunakan di laboratorium, spatula, mortar dan alu, magnetic stirrer Stuart CB 

161, seperangkat alat refluks, neraca analitik, hot plate Behr Labor Technique, 

termometer 100°C, desikator, spektrofotometer UV-Vis Tipe Carry 100, FTIR 

Tipe Shimadzu Prestige 21, Differential Thermal Analysis dan Thermogravimetric 

(DTA-TG) Hitachi STA7300, dan X-ray Diffractometer (XRD) XPert MPD. 

 

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah mangan(II)tetrahidrat 

(MnCl2.4H2O) p.a Merck, congo red (C32H22N6Na2O6S2) p.a Merck, akuabides, 

aluminium foil, dan kertas saring whattman 42. 
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3.3. Prosedur Penelitian 

 

3.3.1. Sintesis Senyawa Kompleks Mn(II)-congo red 

 

Senyawa kompleks Mn(II)-congo red disintesis dengan cara mencampurkan ion 

logam Mn2+ dan ligan congo red menggunakan perbandingan mol (1:3). Sebanyak 

0,196 gram MnCl2.4H2O dilarutkan ke dalam 5 mL akuabides dalam erlenmeyer, 

kemudian sebanyak 2,088 gram congo red dilarutkan dalam 5 mL akuabides. 

Kedua larutan tersebut dicampurkan dalam gelas kimia 50 mL lalu diaduk 

menggunakan magnetic stirrer sambil direfluks selama 2 jam pada suhu 96-100°C 

menggunakan hot plate. Campuran yang telah direfluks, selanjutnya disaring 

dengan kertas saring lalu padatan dicuci dengan akuabides dan dikeringkan dalam 

desikator. Padatan yang diperoleh kemudian ditimbang menggunakan neraca 

analitik hingga didapatkan berat konstan. Padatan yang terbentuk selanjutnya 

dikarakterisasi (Saputri, 2022). 

 

3.3.2. Karakterisasi Senyawa Kompleks Mn(II)-congo red 

 

3.3.2.1. Spektrofotometer UV-Vis 

 

Karakterisasi menggunakan spektrofotometer UV-Vis bertujuan untuk mengukur 

pergeseran panjang gelombang maksimum senyawa kompleks Mn(II)-congo red 

hasil sintesis. Langkah awal yang dilakukan adalah menyiapkan larutan senyawa 

kompleks Mn(II)-congo red dan larutan blanko akuabides yang akan diisikan ke 

dalam kuvet. Perekaman spektrum elektronik larutan dilakukan menggunakan 

instrumen spektrofotometer UV-Vis Agilent Carry 100 yang diukur pada panjang 

gelombang 200-800 nm. 
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3.3.2.2. Fourier Transform Infrared (FTIR) 

 

Karakterisasi menggunakan Fourier Transform Infrared (FTIR) bertujuan untuk 

mengetahui gugus-gugus fungsi yang terdapat pada senyawa kompleks. Senyawa 

kompleks Mn(II)-congo red hasil sintesis di scanning pada daerah panjang 

gelombang 4000-400 cm-1 dengan spektrofotometer FTIR Shimadzu Prestige 21. 

 

3.3.2.3. Differential Thermal Analysis dan Thermogravimetric (DTA-TG)  

 

Karakterisasi menggunakan Differential Thermal Analysis dan 

Thermogravimetric (DTA-TG) bertujuan untuk mengukur perubahan massa dari 

suatu senyawa sebagai fungsi dari suhu dan menghitung parameter aktivitas 

termodinamika pada proses dekomposisi senyawa kompleks dengan persamaan 

“Coats Redfern dan Kissinger”. Senyawa kompleks Mn(II)-congo red hasil 

sintesis diuji termal dengan DTA-TG Hitachi STA7300 pada kisaran suhu  

0-1000°C dengan kecepatan kenaikan suhu 10°C/menit (Sembiring dan 

Kiswandono, 2020). 

 

3.3.2.4. Difraksi Sinar-X (XRD) 

  

Karakterisasi menggunakan Difraksi Sinar-X (XRD) bertujuan digunakan untuk 

mengidentifikasi fasa kristalin dalam senyawa kompleks. Senyawa kompleks 

Mn(II)-congo red hasil sintesis diukur pada suhu kamar menggunakan X-ray 

Diffractometer (XRD) dengan rentang 2θ = 5°-60° dan radiasi Cu Kα pada 40 kV 

dan 30 mA (Setianingsih dan Sutarno, 2018).  
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3.3.3. Skema Alur Penelitian 

 

Skema alur kerja penelitian dapat dilihat pada Gambar 2. 

 

3.3.3.1. Sintesis Senyawa Kompleks Mn(II)-congo red 

 

 

Gambar 2. Skema Alur Kerja Sintesis Senyawa Kompleks Mn(II)-congo red. 



 
 

 
 

 

V. KESIMPULAN DAN SARAN 

 

5.1. Kesimpulan 

 

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan bahwa : 

1. Sintesis senyawa kompleks Mn(II)-congo red menghasilkan padatan berwarna 

merah tua sebanyak 1,7121 gram dengan rendemen 77,33% dengan panjang 

gelombang maksimum 569 nm dan ikatan antara logam mangan dengan NH 

dan N=N dari ligan congo red pada bilangan gelombang 435,91 cm-1. 

2. Kurva DTA-TG menunjukkan puncak endotermik pada suhu 80℃ yang 

menyebabkan terjadinya pelepasan molekul senyawa kompleks secara bertahap 

yang ditandai dengan pengurangan persentase massa molekul. 

3. Hasil analisis termografimetrik senyawa kompleks Mn(II)-congo red 

menggunakan metode Coats-Redfern dan Kissinger menunjukkan proses 

dekomposisi dengan laju reaksi lebih rendah dari yang normal dan kompleks 

teraktifkan memiliki sifat termal yang lebih menentukan atau yang lebih 

berperan dari pada reaktan. 

4. Hasil dekomposisi senyawa kompleks menunjukkan chemisorptions, karena 

nilai energi aktivasi yang diperoleh dalam bentuk positif. 

5. Difraktogram XRD menunjukkan senyawa kompleks hasil sintesis yang 

didapat berupa amorf ditandai dengan banyaknya puncak yang tidak beraturan 

dan entropi aktivasi yang bernilai negatif. 

 

5.2. Saran 

 

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka disarankan melakukan 

tinjauan kinetika untuk mekanisme reaksi senyawa kompleks.
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