Prosiding Seminar Nasional Kimia UNY 2017
Sinergi Penelitian dan Pembelajaran untuk MenduRung Pengembangan Literasi Kimia pada Era Global
Ruang Seminar FMIPA UNY, 14 Oktober 2017

OPTIMASI SINTESIS CAIRAN ION 1-METIL-3-BUTILIMIDAZOLIUM
KLORIDA DENGAN MENGGUNAKAN GELOMBANG MIKRO

OPTIMATION SYNTHESIS OF IONIC LIQUID 1-METHYL-3-
BUTHYLIMIDAZOLIUM CHLORIDE BY MICROWAVE

Riri Enriyani?, Anita Alnit, Muhammad Ali Zulfikar?

!Kelompok Keilmuan Kimia Organik, FMIPA-ITB
2Kelompok Keilmuan Kimia Analitik, FMIPA-ITB

E-mail: -

Abstrak

Cairan ion adalah garam-garam cair yang memiliki titik lebur rendah dan berfasa liquid pada suhu
kamar. Cairan ion merupakan alternatif pelarut organik yang ramah lingkungan dan sering disebut
sebagai designer solvent. Cairan ion disintesis menggunakan CEM Microwave pada berbagai
variasi suhu dan waktu. Sintesis awal dilakukan pada suhu 86°C, 300 W selama 1 jam dengan
rendemen sebesar 49,13%. Sintesis kedua dilakukan pada suhu 90°C, 300 W selama 1 jam 15 menit
dengan rendemen sebesar 63,18% dan sintesis ketiga dilakukan pada suhu 80°C, 300 W selama 1
jam 30 menit dengan rendemen sebesar 17,16%. Kondisi optimum sintesis cairan ion diperoleh
pada suhu 90°C, 300 W selama 1 jam 15 menit.

Kata kunci: cairan ion, designer solvent, CEM microwave

Abstract

lonic liquids are liquid salts having a low melting point and a liquid phase at room temperature.
lonic liquids are an organic solvent that is an organic solvent and is often referred to as a designer
solvent. lonic liquids are synthesized using CEM Microwave at various temperature and time. The
first synthesis was carried out at 86°C, 300 W during 1 hour with a yield of 49.13%. The second
synthesis was carried out at 90°C, 300W during 1 hour 15 minutes with a yield of 63.18% and the
third synthesis was carried out at 80°C, 300 W during 1 hour 30 minutes with a yield of 17.16%.
The optimum conditions of ionic liquid synthesis were obtained at 90°C, 300 W during 1 hour and
15 minutes.

PENDAHULUAN Cairan ion adalah garam- garam cair
Iradiasi  microwave  merupakan yang memiliki titik lebur rendah dan
iradiasi menggunakan gelombang berfasa liquid pada suhu kamar. Cairan

elektromagnetik dengan frekuensi 0,3-300
GHz. Prinsip kerja microwave didasarkan
pada efisiensi pemanasan material oleh
gelombang  mikro.  Fenomena ini
bergantung pada kemampuan suatu
material ~ untuk  menyerap  energi
microwave dan mengubahnya dalam
bentuk panas. Pemanasan menggunakan
microwave  disebabkan  oleh  dua
mekanisme yaitu dipolar polarization dan
ionic conduction™,

ion merupakan alternatif pelarut organik
yang ramah lingkungan dan sering disebut
sebagai designer solvents. Cairan ion
banyak digunakan dalam berbagai aplikasi
disebabkan sifat fisik dan sifat kimia
mereka yang berbeda dari pelarut yang
lain seperti stabilitas termal yang tinggi,
kurangnya perangsangan, titik uap yang
rendah, stabilitas kimia dan kelarutan
yang sangat baik!?.
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Gambar 1. Kation dan Anion Utama Dari Cairan lont®!

Sintesis cairan ion dapat dilakukan
dengan menggunakan refluks manual.
Sintesis dengan menggunakan refluks
manual memiliki kelemahan diantaranya
rendemen sedikit dan waktu yang
diperlukan cukup lama. Penelitian yang
telah  dilakukan sebelumnya bahwa
sintesis cairan ion dengan menggunakan
refluks manual membutuhkan waktu 48
jam dengan aliran gas nitrogen!®l. Dengan
menggunakan gelombang mikro
diharapkan cairan ion dapat disintesis
dalam waktu vyang lebih cepat dan
rendemen yang cukup banyak.

METODE PENELITIAN

Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilaksanakan selama 6

bulan dimulai pada bulan Maret 2017

sampai bulan September 2018 di

Laboratorium Kimia Analitik, Gedung

Kimia, Institut Teknologi Bandung.

Peralatan dan Bahan

Peralatan yang digunakan dalam
penelitian ini adalah microwave, neraca
analitik, beaker, labu takar, pipet mikro,
oven, evaporator, NMR, FT-IR

Bahan yang digunakan pada
penelitian ini adalah 1- metilimidazol,
klorobutana dan etil asetat.
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Prosedur
Sintesis cairan ion

15,05 mL Kklorobutana dan 11,41
mL 1- butil- 3- metil immidazol
ditempatkan di dalam wadah microwave.
Campuran dipanaskan di dalam CEM
microwave open vessel dan iradiasi dalam
berbagai variasi suhu dan waktu. Sintesis
awal dilakukan pada suhu 86°C, 300 W
selama 1 jam. Sintesis kedua dilakukan
pada suhu 90°C, 300 W selama 1 jam 15
menit dan sintesis ketiga dilakukan pada
suhu 80°C, 300 W selama 1 jam 30 menit.
Cairan ionik yang dihasilkan dicuci etil
asetat sebanyak 2 -3 kali dan dikeringkan
di bawah vakum pada suhu 80°C. Produk
dikarakterisasi menggunakan NMR dan
FTIR.

HASIL PENELITIAN DAN
PEMBAHASAN

Dari spektrum yang terdapat pada
Gambar 1, dapat disimpulkan bahwa
cairan ion 1-butil-3-metilimidazolium
Klorida telah terbentuk dengan adanya
pergeseran antara spektrum1-
metilimidazol dengan 1-butil-3-
metilimidazolium klorida khususnya pada
daerah aromatik. Pergeseran H-NMR pada
daerah aromatik 1-metilimidazol adalah
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1H), 8.51 — 7.55 (m, 2H), 6.97 (dt, J =

sedangkan pergeseran H-NMR pada 15.5, 1.1 Hz, 2H). Karakterisasi cairan ion
daerah aromatik 1-butil-3- juga dilakukan dengan FTIR selain
metilimidazolium klorida adalah 10.20 (s, dengan NMR.
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Gambar 2. Pergeseran Spektrum 1-metilimidazol Dengan 1-butil-metilimidazolium
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Gambar 3. Spektrum FTIR 1-butil-3-metilimidazolium klorida Dengan 1-klorobutana dan
1-metilimidazol
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Berdasarkan spektrum FTIR pada klorida. Puncak baru yang muncul berada
Gambar 2 dapat terlihat adanya pergese- pada daerah bilangan gelombang 1170,79
ran puncak dan munculnya puncak-pun- cm? dan 1381,03 cm™.

cak baru pada 1-butil-3-metilimidazolium

M TRy - -
;/, ek 1D-1H-"QuigkScan 5 3E%085E
magrite | 7 YRRV
~
f
/,—//l.l
A (5] H () I(m)
10.20 i | 23
#H=1 #H=1 #H=2
Faramater e
1 Cata Fie Hame € Projects) Data) 2087/ (4]
05 101746] Enhancedy data.1d
2 Spactromeber Magriek Spinsohoe:
3 Numbar of Scars 1
4 Acquiskion Dute 2007-04-05TIR 1 747,393
5 Total acouisiion 0.25
i (jmin)
B Nuchis 1H l
M
R

=
=]
e
oo o L0
-~

5
1 {ppm)

"HNMR (43 MHz, )& 10.2015, 1H) 851 - 755 jm 2H), 657 (dt, S = 135, L1 Hz, 2H), 468~ 189 (m, 1H), 396 (s, 1H), 360 (s, 3H), 323 (d, J=73
Hz, IHL 217 = 037 m, 2H).

a
o HEye gagees L L] gEnaa=Inz
1D-1H-"QuigkScan”™  FAd=ThETEL ,.%ﬁf hERET
I A J R LS S Vi IS TSNS
£ r~ (] ,r’/

0
I\l"\-._

—
N

|

s1508

B bl ] k- G (m)
s g |zms £ plfle I!
i i} el (| | aen g2 Held | em=1
¢ #H=T =1
_G 51
3
o
‘IL_.
iy g & T B A
= ] 2 =444 -
r T T T T T T T T T 1
B W W 9 & 7

: ; : 2 1 o 1
'gﬂgip»gé # 3 1 i r r

Y NMAR (43 MHz, § & 1020 (5, |H), .51 — 7.5 (m, 2H), 697 (dt, S = 135, 1.1 Hz, 2H), 465~ 389 jm, 1H), 19615, 1H), 3600s, IH), 323(4, =73
Ho, 1H), 217 = 57 fm, B4}

b
Gambar 3. Spektrum NMR Cairan lon 1-butil-3-metilimidazolium klorida (a) 86°C, 300
W Selama 1 Jam (b) 90°C, 300 W Selama 1 Jam 15 Menit
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Gambar 3. Spektrum NMR Cairan lon 1-

W Selama

Pada Gambar 3, diperoleh bahwa
cairan ion yang disintesis dengan berbagai
variasi suhu dan waktu memiliki bentuk

puncak NMR vyang sama dengan
rendemen yang berbeda.
9%Rendemen = Z25aproduk o 4 gy

massa teoritis

Sintesis awal dilakukan pada suhu
86°C, 300 W selama 1 jam dengan
rendemen sebesar 49,13%. Sintesis kedua
dilakukan pada suhu 90°C, 300 W selama
1 jam 15 menit dengan rendemen sebesar
63,18% dan sintesis ketiga dilakukan pada
suhu 80°C, 300 W selama 1 jam 30 menit
dengan rendemen sebesar 17,16%.

C
butil-3-metilimidazolium klorida (c) 80°C, 300
1 Jam 30 Menit

Semakin tinggi suhu yang digunakan,
maka semakin cepat terbentuk produk
yang diinginkan  disebabkan karena
semakin tinngi suhu maka energi Kinetik
partikel perekasi semakin besar dan
semakin mempercepat terjadinya reaksi.
Waktu juga mempengaruhi rendeman dari
produk karena sintesis dengan waktu yang
lama pada microwave akan menyebabkan
pereaksi bereaksi dengan sempurna.
Cairan ion yang terbentuk digunakan
untuk sintesis TiO2 menggunakan metode

hidrotermal.  TiO, yang terbentuk
dikarakterisasi menggunakan SEM dan
XRD.

257



Riri Enriyani, .....
Optimasi Sintesis Cairan .....

SIMPULAN DAN SARAN
Simpulan

Sintesis cairan ion yang dilakukan
dengan CEM microwave lebih cepat
dibandngkan dengan refluks manual.
Dengan berbagai variasi dan waktu
diperoleh kondisi optimum cairan ion
pada suhu 90°C, 300 W selama 1 jam 15
menit.

Saran
Metode  sintesis  menggunakan
microwave ini  diharapkan  dapat

digunakan untuk mensintesis jenis cairan
ion lainnya.
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