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ABSTRACT

Due to their diverse properties and functionalities, metal complexes are central to various applications
spanning chemistry, materials science, and beyond. The elucidation of metal complexes through
rigorous analysis is paramount for understanding their structure, properties, and potential
applications. This review article provides an overview of the techniques employed for analyzing metal
complexes and highlights the importance of instrumental techniques utilized. Techniques such as X-ray
crystallography, thermogravimetric analysis (TGA) and differential thermal analysis (DTA), Fourier-
transform infrared spectroscopy (FTIR), ultraviolet-visible spectroscopy (UV-Vis), and X-ray
diffraction (XRD) are discussed in detail, showcasing their roles in probing different aspects of metal
complex chemistry. By employing these analytical techniques, researchers can gain valuable insights
into metal complexes' composition, structure, thermal stability, and electronic properties, driving
innovation and progress in various scientific and technological fields. Continuous advancements in
analytical techniques further enhance capabilities in metal complex analysis, paving the way for
ground-breaking discoveries and transformative advancements in chemistry and related disciplines.
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1. PENDAHULUAN

Kompleks logam, yang terdiri dari ion logam pusat yang dikelilingi oleh ligan, merupakan
tipe senyawa dengan penerapan yang luas [1]. Kompleks logam menunjukkan berbagai sifat
fisik, kimia, dan biologi sehingga menjadikannya kandidat material dalam bidang seperti
katalisis [2], kedokteran [3,4], dan ilmu material [5] Memahami struktur dan sifat kompleks
logam merupakan hal mendasar untuk memanfaatkan potensinya dalam berbagai aplikasi.
Oleh karena itu, studi mengenai karakteristik kompleks logam melalui analisis yang cermat
sangat dibutuhkan dalam penelitian ilmiah dan aplikasi industri.

Analisis kompleks logam melibatkan studi eksperimental dan teoritikal komprehensif
terhadap komposisi, struktur, dan sifat-sifatnya. Proses ini diperlukan untuk mengidentifikasi
lingkungan koordinasi ion logam, sifat interaksi ligan-logam, dan geometri kompleks secara
keseluruhan. Lebih jauh lagi, penjelasan perilaku kompleks logam dalam berbagai kondisi,
seperti suhu, tekanan, dan pelarut, memberikan wawasan tentang stabilitas, reaktivitas, dan
potensi penerapannya [6]. Untuk mencapai hal ini, berbagai teknik dan instrumen analisis
telah digunakan untuk menyelidiki berbagai aspek kimia kompleks logam seperti yang
tertera pada Gambar 1. Kristalografi sinar-X merupakan teknik yang ampuh untuk
menentukan struktur tiga dimensi kompleks logam yang tepat pada tingkat atom [7]. Analisis
termogravimetri (TGA) dan analisis termal diferensial (DTA) digunakan untuk menyelidiki
stabilitas termal, kinetika dekomposisi, dan stoikiometri kompleks logam dalam berbagai

kondisi suhu [8]. Spektroskopi inframerah
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vibrasi gugus fungsi pada kompleks logam [10], memfasilitasi identifikasi ligan dan
penentuan bilangan oksidasi logam [11]. Selain itu, difraksi sinar-X (XRD) memberikan
informasi tentang struktur kristal kompleks logam, termasuk parameter kisi, dimensi unit sel,
dan simetri kristal [12,13]. Teknik-teknik lainnya seperti AAS (Atomic Absorption
Spectrocopy), NMR (Nuclear Magnetic Resonance), penentuan kemagnetan (kerentanan
magnetik dan resonansi paramagnetik elektron), spektrometri massa, SEM, TEM serta
konduktivitas juga sangat mendukung studi karakteristik dan struktur senyawa kompleks
[14, 15, 16] .

Kristalografi sinar-
X kristal tunggal

[ 7

Analisis unsur FTIR

Momen TEKNIK ANALISIS _
magnetik <~  EKSPERIMENTAL —~ UV-Vis
dan EPR SENYAWA KOMPLEKS

XRD Spektrosopi Konduktivitas
massa

Gambar 1. Teknik analisis senyawa kompleks

Pemanfaatan kombinasi teknik analisis memungkinkan peneliti memperoleh wawasan
komprehensif mengenai perilaku kompleks logam di berbagai lingkungan. Pengetahuan ini
sangat berharga untuk merancang material baru, mengembangkan katalis yang efisien, dan
memajukan pemahaman tentang ikatan kimia dan reaktivitas dalam kimia kompleks logam
[17]. Oleh karena itu, kemajuan berkelanjutan dalam metode dan teknik analisis analisis
kompleks logam dapat mendorong inovasi dan kemajuan di bidang kimia dan bidang terkait.

Artikel review ini membahas gambaran umum tentang beberapa teknik utama khususnya
analisis unsur, kristalografi sinar-X, TG/DTA, FTIR, dan spektroskopi UV-Vis yang digunakan
untuk elusidasi kompleks logam, serta menyoroti prinsip, penerapan, dan signifikansinya
dalam menjelaskan struktur dan perilaku kompleks.

2. METODE

Sumber data yang digunakan pada artikel review ini adalah referensi dari basis data
Sciencedirect dan Scopus terkait "metal complex”. Kata kunci yang digunakan berupa "metal
complex"; "metal complexes" dan kata kunci lain yang spesifik sesuai subbab terkait. Ruang
lingkup referensi adalah artikel mengenai kompleks logam transisi dari tahun 2020-2024 atau

lima tahun terakhir.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN
3.1 Analisis Unsur

Analisis unsur adalah teknik analisis yang diterapkan dalam bidang kimia untuk
menentukan komposisi unsur senyawa dan kompositnya. Melalui teknik ini, dapat ditentukan
komposisi dan persen massa unsur yang terkandung dalam zat uji untuk menetapkan rumus
empiris [18]. Setelah massa molekul keseluruhan senyawa yang diuji diketahui, hasil analisis
memungkinkan rumus molekul dapat ditentukan. Dalam senyawa kompleks logam, analisis
unsur biasanya mengacu pada analisis elemen karbon (C), hidrogen (H), oksigen (0), nitrogen
(N), dan sulfur (S) serta ion logamnya. Presentase komposisi unsur secara eksperimen
dibandingkan dengan analisis unsur secara teori untuk memvalidasi kemurnian senyawa
karena hasil yang diperoleh memiliki konsistensi yang signifikan seperti yang ditampilkan
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pada Tabel 1. Teknik ini dapat digunakan untuk menentukan komposisi elemen dalam
kompleks logam, yang dapat membantu dalam memahami formula molekul dan struktur
kompleks [19].

Tabel 1. Data penentuan rumus empiris senyawa kompleks logam dengan analisis unsur

Rumus empiris % C % H %N % logam Referensi
kompleks eksperimen eksperimen eksperimen eksperimen
(teoritis) (teoritis) (teoritis) (teoritis)
C24H16N2CuCl2 (gig) éjg) (2:3) [20]
. 60,01 6,91 6,80 (13,2) [21]

C22H2804N2Ni (59,56) (6.31) (6.31)
C12H12N2ClN-0,25H20 26,11 2,80 5,18 -

(26,68) (2,24) (518)
C24H3202N2Co 65.8 7,1 6,5 (13,4) [22]

(65,5) (7,3) (6,3)
C13H13Cl4CoNO4 35,34 3,25 4,27 14,32 [23]

(34,85) (2,92) (3,13) (13,15)
C13H13Cl4NiNO4 35,56 3,42 4,71 14,46

(34,87) (2,93) (3,13) (13,11)
C13H13Cl4CuNO4 35,72 3,39 4,52 15,34

(34,50) (2.90) (3.09) (14,04)
C13H13Cl4ZnNO4 35,15 3,47 4,09 15,56

(34,36) (2,88) (3,08) (14,39)

3.2 Kristalografi Sinar-X Kristal Tunggal

Kristalografi sinar-X kristal tunggal merupakan teknik analisis yang terpenting di antara
teknik-teknik analisis senyawa kompleks lainnya. Teknik non-destruktif ini memberikan
ketepatan tinggi dalam menentukan struktur tiga dimensi molekul [24]. Kristalografi juga
digunakan untuk menentukan struktur kristal molekul secara akurat berdasarkan pola
difraksi sinar-X yang dipetakan untuk menentukan posisi atom-atom dalam molekul.
Informasi tentang jarak dan sudut antar atom dapat diperoleh dari analisis ini dan digunakan
untuk memahami geometri molekul dan ikatan antar atom. Dengan melakukan analisis
difraksi sinar-X pada kompleks logam, susunan atom yang tepat di dalam Kkisi kristal dapat
ditentukan sehingga menjelaskan panjang ikatan, sudut, dan geometri keseluruhan [25].
Teknik ini berfungsi sebagai landasan untuk memahami arsitektur kompleks logam yang
rumit, memfasilitasi desain dan penyesuainnya yang rasional.

3.3 TG/DTA (Thermogravimetric Analysis/Differential Thermal Analysis)

Teknik ini digunakan untuk mempelajari perubahan berat (TG) dan perubahan suhu
(DTA) suatu sampel seiring waktu dan/atau suhu. Untuk kompleks logam. TG/DTA dapat
memberikan informasi tentang stabilitas termal, dekomposisi, dan kandungan air atau ligan
yang terikat [26]. Tabel 2 menunjukkan data analisis senyawa kompleks yang dianalisis
dengan instrumen TG/DTA.

Tabel 2. Data TG/DTA beberapa senyawa kompleks

Rentang suhu Pengurangan Suhu Referen
Senyawa kompleks termogravi- g g DTA Keterangan .
; massa (%) si
metri (°C) (°C)

Mn(1D)- 'diethyl-(Z-hydroxyphenyl) 100-155 2,34 116 Pelepasan air kristal [27]
(phenylamino)methylphosphonate
Fe(lIIN)-diethyl-(2-hydroxyphenyl) 110-165 1,46 114  Pelepasan air kristal 127]
(phenylamino)methylphosphonate
[Cr(4-{(D)-((2-{(E)-((2- 220-422 . 343 Dekomposisi  ligan [28]
hydroxyphenyl)methylidene)amino dan pembentukan
}ethyl) imino) methyl}-2- Cr203
methoxyphenol) (H20)Cl].
[Cuz(DS)(0Ac)2(H20)2].2H20, DS = 27-68 5,676 - Penguapan air kristal [29]
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ligan pyridine bis-hydrazide Pelepasan air
69-215 4,113 terkoordinasi

Pelepasan cincin

216-352 2,620 piridin dan asam

asetat

3.4 FTIR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy)

Spektroskopi IR digunakan untuk mengidentifikasi ikatan kimia dalam suatu molekul
dengan menganalisis serapan gelombang inframerah yang dihasilkan oleh perubahan getaran
dan rotasi molekul. Teknik ini membantu dalam identifikasi ligan, struktur kompleks, dan
interaksi antara ligan dan ion logam. Pada praktiknya, analisis spektra inframerah pada
senyawa kompleks dilakukan dengan membandingkan nilai absorbansi ligan dengan
senyawa kompleksnya. Pergeseran nilai absorbansi mengindikasikan adanya ikatan
koordinasi pada gugus tersebut [30].

Pichandi dan Shanmugam (2024) melaporkan adanya pita serapan inframerah yang
signifikan pada bilangan gelombang 3309 cm-1 dan 1616 cm-! yang disebabkan oleh getaran
regangan gugus oksigen fenolik (ikatan tunggal H) dan azometin (ikatan ganda N) [31].
Setelah dikomplekskan dengan ion logam, pita IR dari gugus azometin (C=N) dan karboksilat
(COO-) bergeser ke frekuensi yang lebih tinggi. Hal ini mengindikasikan adanya koordinasi
antara ion logam pusat dengan ligan melalui kedua gugus tersebut, Hal ini diperkuat dengan
pita-pita serapan baru pada kisaran 575-521 cm-! dan 444-425 cm-! yang menunjukkan
ikatan pada gugus M-N dan M-0 dengan M= Cu(II), Ni(II), Cu(II) dan Zn(II) [32].

Pada penelitian Sunitha et al. (2023), nilai bilangan gelombang C=N kompleks lebih rendah
dibandingkan ligannya [33]. Hal ini disebabkan adanya pengikatan nitrogen dengan ion logam.
Tidak adanya gugus -OH fenolik dalam kompleks logam mengkonfirmasi terjadinya
deprotonasi dan terbentuknya ikatan ligan dengan oksigen. Serapan C-O dari gugus fenolik
muncul pada serapan 1273-1246 cm-! dalam kompleks yang dibandingkan dengan ligan
menunjukkan khelasi atom oksigen fenolat ke logam.

3.5 Spektrosopi UV-Vis (Ultraviolet-Visible)

Spektroskopi UV-Vis digunakan untuk mempelajari transisi elektron dalam molekul,
khususnya kompleks logam. Spektrum UV-Vis dapat memberikan informasi tentang struktur
elektronik kompleks, termasuk identifikasi ligan dan penentuan bilangan oksidasi logam.
Aplikasi UV-Vis dapat dilihat pada penelitian Kumar (2022) [34]. Pada penelitian tersebut,
[MnL(H20)2] menunjukkan pita pada 14.100 cm-1, 20.400 cm-! dan 24.200 cm-! sesuai
dengan transisi 6Aig— 4T1g 6A1g = 4T2; dan 6A;; = 4E; dari kompleks Mn(II) oktahedral.
Kompleks [CoL] menunjukkan pita pada 7640, 8750 dan 15900 cm-! dan yang menujukkan
transisi 4A; = 4T, (v1), 4Az = 4T1 (v2) dan 4A; — 4T; (P) (vs) transisi kompleks Co(Il)
tetrahedral (L=3-((2-((1-(2-hydroxyphenyl)ethylidene)amino)ethyl)imino)-N-(o-
tolyl)butanamide).

Kompleks Nikel(II) pada penelitian Hrioua et al. (2021) menunjukkan dua pita puncak pada
269 nm dan 342 nm, yang masing-masing berasal dari transisi m — m* dan n - m* [35]. Adanya
pita kompleks Ni(II) pada spektrum elektronik 438-711 nm membuktikan adanya geometri
oktahedral. Pita serapan berdensitas rendah pada spektrum kompleks Ni(II) ini mungkin
menunjukkan transisi LMCT (Ligand-to-Metal Charge Transfer) dan d—d . Selain dari data
serapannya, indikasi geometri pada senyawa kompleks dapat pula diperkuat dengan analisis
lainnya seperti data kerentanan magnetik. Gabungan analisis kedua teknik tersebut sesuai
dengan penelitian. Pada penelitian tersebut, kompleks [Co(ENB).] menunjukkan transisi
4T15(F)—>1A2(F) pada 25.125 cm-1 dan momen magnetnya 3,7 BM menunjukkan geometri
oktahedral yang terdistorsi (ENB=4-{[(E)-{2-hydroxy-3-[(Z)-1,3-thiazol-2-
yldiazeneyllnapthalen-1-yl})methylidene]amino}benzoic  acid). Kompleks lainnya yaitu
[Ni(ENB)2] menunjukkan dua pita pada 20.080 dan 28.901 cm-! dari transisi 3Az; — 3T14(F)
dan 1A% — 2T¢4(F), dan momen magnetnya adalah 2,9 BM sehingga mengindikasikan geometri
oktahedral. Kompleks [Cu(ENB).Cl;] menghubungkan dua pita serapan pada 29.791 dan
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16.129 cm-! karena transisi 2B1g—2A;, dan 1A,z = 2T14(F) dengan momen magnetnya 1,96 BM,
sehingga diharapkan bergeometri oktahedral. Pada komplek tersebut, posisi serapan pada
spektrum kompleks bergeser jika dibandingkan dengan spektrum ligan akibat perpindahan
muatan dari ligan ke logam.

Kombinasi teknik-teknik ini memungkinkan para peneliti untuk memahami sifat
fisikokimia kompleks logam secara komprehensif, termasuk struktur, stabilitas, dan
reaktivitasnya. Dengan demikian, teknik-teknik karakterisasi di atas merupakan alat yang
sangat penting dalam analisis kompleks logam.

4.KESIMPULAN

Analisis kompleks logam memainkan peran penting dalam memajukan pemahaman
tentang struktur, sifat, dan potensi penerapannya di berbagai bidang ilmu pengetahuan dan
teknologi. Pemanfaatan berbagai teknik analisis seperti kristalografi sinar-X, TGA/DTA, FTIR,
UV-Vis, dan analisis unsur dapat menjelaskan detail rumit kimia kompleks logam dengan
presisi dan akurasi yang baik. Teknik-teknik tersebut memungkinkan penentuan struktur
kompleks, identifikasi ligan, penilaian stabilitas termal, dan karakterisasi sifat elektronik dan
getaran, serta aspek lainnya.

Wawasan yang diperoleh dari analisis kompleks logam tidak hanya berkontribusi pada
pengetahuan dasar di bidang kimia namun juga mendorong inovasi dalam ilmu material,
katalisis, kedokteran, dan lainnya. Dengan memahami perilaku kompleks logam dalam
berbagai kondisi, para peneliti dapat merancang material baru dengan sifat yang disesuaikan,
mengembangkan katalis yang lebih efisien untuk transformasi kimia, dan mencari alternatif
untuk intervensi terapeutik dalam bidang kedokteran. Selain itu, penjelasan struktur dan
sifat kompleks logam memberikan data-data tentang prinsip dasar yang mengatur ikatan
kimia dan reaktivitas dalam kimia koordinasi. Kemajuan berkelanjutan dalam teknik dan
instrumentasi analisis dapat meningkatkan eksplorasi baru dalam bidang kimia dan disiplin
ilmu terkait.
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