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ABSTRAK

Hamdan, Faiz. 2021. Sintesis Kompleks Mangan (Il) dengan Ligan 2-Metil
Imidazol Menggunakan Metode Solvotermal. Skripsi. Jurusan Kimia Fakultas
Sains dan Teknologi UIN Maulana Malik Ibrahim Malang. Pembimbing I: Nur
Aini, M.Si, Pembimbing Il: Lulu’atul Hamidatu Ulya, M.Sc, Konsultan:
Rachmawati Ningsih, M.Si

Kata kunci: Hidorgen, Kompleks Polimer, Solvotermal

Hidrogen adalah salah satu energi alternatif pengganti bahan bakar fosil.
Selain memiliki kapasitas energi yang besar, penggunaan hidrogen sebagai energi
alternatif juga dapat mengurangi polusi udara yang disebabkan oleh gas buang hasil
dari penggunaan bahan bakar fosil. Material yang dapat digunakan sebagai
penyimpanan hidrogen adalah kompleks polimer. Salah satu material kompleks
polimer yang dapat digunakan adalah kompleks polimer Mn(I1)-2-metil imidazol.
Mn(l1)-2-metil imidazol disintesis menggunakan metode solvotermal dengan
variasi suhu pemanasan 140°C dan 150°C selama 24 jam. Material hasil sintesis
selanjutnya dikarakterisasi menggunakan instrumen X-ray diffraction (XRD),
Fourier Transform Infra Red (FTIR), dan Surface Area Analyzer (SAA).

Berdasarkan hasil XRD pada produk 1 yang disintesis pada suhu 140°C telah
terbentuk senyawa yang kristalin yang diduga senyawa kompleks polimer Mn-2-
metil imidazol dan pada pola difraksi pada produk 2 yang disintesis pada suhu
150°C teridentifikasi senyawa lain bukan kompleks Mn-2-metil imidazol dengan
munculnya puncak lain yaitu pada 20 (°)= 19, 31, 39, dan 46. Hasil FTIR produk 1
yang disintesis pada suhu 140°C dan pada produk 2 yang disintesis suhu 150°C
terbentuk ikatan antara ligan 2-metil imidazol dengan logam Mn pada bilangan
gelombang berturut-turut adalah 583,58 cm™? dan 596,17 cm™. Data SAA
menunjukkan luas permukaan dan ukuran pori produk 1 yang disintesis pada suhu
140°C adalah sebesar 4,781 m#/g dan 3,42 nm serta pada produk 2 yang disintesis
suhu 150°C memiliki luas permukaan 15,172 m?/g dan ukuran pori sebesar 3,05
nm.
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ABSTRACT

Hamdan, Faiz. 2021. Synthesis of Manganese (I1) Complexes with 2-Methyl
Imidazole Ligands Using Solvothermal Method. Essay. Chemistry Department,
Science and Technology Faculty, Maulana Malik Ibrahim State Islamic University.
Supervisor I: Nur Aini, M.Si, Supervisor Il: Lulu’atul Hamidatu Ulya, M.S¢, Co-
Supervisor: Rachmawati Ningsih, M.Si

Keywords: Hydrogen, Polymer Complexes, Solvothermal.

Hydrogen is an alternative energy to replace fossil fuels. In addition to having
a large energy capacity, the use of hydrogen as an alternative energy can also reduce
air pollution caused by exhaust gases resulting from the use of fossil fuels. Materials
that can be used as hydrogen storage are polymer complexes. One of the polymer
complex materials that can be used is the Mn(ll)-2-methyl imidazole polymer
complex. Mn(I1)-2-methyl imidazole was synthesized using the solvothermal
method with various heating temperatures of 140°C and 150°C for 24 hours. The
synthesized material was then characterized using X-ray diffraction (XRD)
instruments, Fourier Transform Infra Red (FTIR), and Surface Area Analyzer
(SAA).

Based on the XRD results, in product 1 which was synthesized at 140°C, a
crystalline compound was formed which was suspected to be a polymer complex
compound of Mn-2-methyl imidazole and on the diffraction pattern in product 2
which was synthesized at 150°C, other compounds were identified instead of the
Mn-Imidazole complex. 2-methyl imidazole with the appearance of another peak at
20 (0)=19, 31, 39, and 46. The FTIR results of product 1 which was synthesized at
140°C and product 2 which was synthesized at 150°C formed a bond between
ligand 2 -methyl imidazole with Mn metal at wave numbers are 583.58 cm-1 and
596.17 cm-1, respectively. SAA data shows that the surface area and pore size of
product 1 synthesized at a temperature of 140°C is 4.781 m#g and 3.42 nm and
product 2 which is synthesized at 150°C has a surface area of 15,172 m?/g and a
pore size of 3,05 nm.
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Energi merupakan salah satu kebutuhan yang sangat penting dan tak
terpisahkan bagi kehidupan manusia. Kebutuhan akan energi di era modern ini
semakin meningkat dalam beberapa tahun terakhir. Hampir seluruh kebutuhan
energi dunia berasal dari pembakaran bahan bakar fosil seperti minyak bumi,
batubara dan gas alam. Sumber energi yang berasal dari bahan bakar fosil
merupakan sumber daya alam yang tak terbarukan. Ketersediaannya di muka bumi
dari tahun ke tahun semakin berkurang, sehingga dibutuhkan energi alternatif yang
sustainable untuk menggantikan peran bahan bakar fosil (Yadav, 2015).

Allah Swt. berfirman dalam Al —Qur’an Surat Ali Imran ayat 190-191:

U] P FER A P T § R N R ERER Pt [ E

ol sl 1 8 ¢ 5288 5 a5t B 510 a5 LA AN )28 Gl

G e U AL a1 CIA L ) a3V

Artinya: “Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan silih bergantinya
malam dan siang terdapat tanda-tanda bagi orang-orang yang berakal. (yaitu)
orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri atau duduk atau dalam keadan
berbaring dan mereka memikirkan tentang penciptaan langit dan bumi (seraya
berkata): “Ya Tuhan kami, tiadalah Engkau menciptakan ini dengan sia-sia,

Maha Suci Engkau, maka peliharalah kami dari siksa neraka.

Buya Hamka dalam Tafsir Al Azhar menjelaskan dalam Surat Ali Imran ayat

190, Allah mengarahkan hamba-Nya untuk merenungkan alam, langit dan bumi.

Dia mengarahkan agar hamba-Nya menggunakan pikirannya dan memperhatikan



pergantian antara siang dan malam. Semuanya itu penuh dengan tanda-tanda
kebesaran Allah. Orang yang mampu memahami bahwa penciptaan langit dan bumi
serta pergantian siang dan malam merupakan tanda-tanda kekuasaan Allah, mereka
itulah ulul albab.

Menurut Ibnu Katsir, ulul albab mereka adalah orang yang memiliki akal
sempurna lagi memiliki kecerdasan. Manusia diharapkan untuk senantiasa berfikir,
menganalisis dan menafsirkan bahwa Allah Swt. menciptakan alam semesta dan
segala sesuatu di dalamnya tidak ada yang sia-sia. Salah satu contoh ialah dengan
mengeksplorasi berbagai sumber energi terbarukan untuk menggantikan bahan
bakar fosil yang semakin menipis (Kholig, 2015).

Hidrogen merupakan pilihan yang tepat sebagai bakar energi alternatif yang
dapat diperbarui dan bebas emisi. Selain memiliki kapasitas energi yang besar,
penggunaan hidrogen sebagai energi alternatif juga dapat mengurangi polusi udara
yang disebabkan oleh gas buang hasil dari penggunaan bahan bakar fosil. Hidrogen
mampu menghasilkan energi lebih tinggi sebesar 34,0 Kcal/g dibandingkan nilai
petroleum yang menghasilkan energi dari 8,4 sampai 10,3 Kcal/g sehingga dapat
digunakan sebagai bahan bakar alternatif sebagai pengganti bahan bakar fosil (Jain,
2009).

Penyimpanan hidrogen pada suatu material berpori dilakukan melalui
metode adsorpsi dengan proses fisisorpsi. dimana material berpori berperan sebagai
adsorben dan gas hidrogen berperan sebagai adsorbat. Proses fisisorpsi merupakan
mekanisme penyerapan molekul-molekul gas hidrogen pada permukaan material
berpori yang terjadi secara reversible dengan kecepatan adsorp yang relatif besar.

Pada proses tersebut, molekul hidrogen dapat dengan mudah teradsorb dan terlepas



secara berulang tanpa kehilangan energi dan umumnya tidak ada energi aktivasi
yang terlibat pada proses adsorpsi hidrogen. Hal ini menyebabkan proses adsorpsi
dan desorpsi hidrogen berlangsung dengan cepat. Kemudian setelah adsorben
dengan adsorbat saling kontak, terjadi difusi pada permukaan adsorben (Hirscher,
2009).

Tahap berikutnya terjadi migrasi ke dalam pori adsorben yang dilanjutkan
dengan adanya pembentukan monolayer adsorbat. Kapasitas adsorpsi material
berpori dideskripsikan melalui isoterm adsorpsi. Kapasitas adsorpsi hidrogen ini
menyatakan banyaknya hidrogen yang tersimpan setelah proses fisisorpsi
berlangsung, dan dinyatakan dalam persen berat (% berat) ataupun dalam persen
volume (%) (Hirscher, 2009). Beberapa material berpori yang dapat digunakan
untuk meningkatkan kapasitas penyimpanan hidrogen adalah zeolit, karbon aktif,
logam hidrida dan kompleks polimer (Suh, 2012). Material yang termasuk dalam
kelompok kompleks polimer menunjukkan absorbsi Hz dalam jumlah besar yaitu
sebesar 6,0 % dan 45 g/L (Dinca, 2006).

Kompleks polimer memiliki keistimewaan dibandingkan dengan material
berpori lainnya yaitu strukturnya teratur, porositasnya tinggi, dan memiliki luas
permukaan pori yang besar, sehingga dapat digunakan sebagai material penyimpan
hidrogen (Cheng dkk, 2009).Material yang termasuk dalam kelompok kompleks
polimer menunjukkan absorbsi Hz dalam jumlah besar yaitu sebesar 6,0 % dan 45
g/L (Dinca, 2006). Kompleks polimer dapat dirancang melalui koordinasi ion
logam dan ligan multidentat yang disebut sebagai ligan jembatan (bridging ligand),

dimana ligan anion yang mengandung atom nitrogen, oksigen dan sulfur biasa



digunakan sebagai ligan jembatan dalam framework melalui ikatan koordinasi
(Robin, dkk. 2006).

Salah satu ligan yang dapat dirancang sebagai pembangun dari kompleks
polimer adalah ligan dari turunan imidazol. Imidazol merupakan senyawa
heterosiklik yang memiliki gugus aromatik dan mempunyai cincin lima planar
dengan tiga atom C dan dua atom N pada posisi 1 dan 3. Salah satu logam yang
dapat membentuk kompleks polimer dengan ligan turunan imidazol adalah logam
Mangan (Mn) yang memiliki lima elektron tak berpasangan dan membuat senyawa
kompleks mudah terbentuk karena terjadi ikatan kovalen koordinasi yang stabil
antara atom N pada ligan turunan imidazol dengan ion logam Mn (11). Oleh karena
itu logam mangan sangat sesuai digunakan pada sintesis kompleks polimer sebagai
penyimpan hidrogen (Ma, 2012).

Berbagai penelitian untuk meningkatkan kapasitas penyimpan hidrogen pada
kompleks polimer terus dikembangkan, salah satunya dengan memodifikasi ligan
yang digunakan. Hasil penelitian yang dilakukan oleh (Fery, 2015), bahwa pada
logam Mn dengan perbandingan dua jenis ligan Mn(I1)-2-metil imidazol yang
memiliki kapasitas penyimpanan hidrogen lebih besar yaitu sebesar 0,6070 % wt
dibandingkan pada Mn(l1)-2,4,6-trifenil imidazol sebesar 0,4313 % wt. Hal ini
disebabkan ligan 2-metil imidazol memiliki luas permukaan dan volume pori lebih
besar dibandingkan Mn(l1l)-2,4,5-trifenil imidazol sehingga adsorpsi hidrogennya
lebih besar karena kapasitas penyimpanan hidrogennya besar (Zhao, dkk. 2008).

Pemilihan parameter sintesis kompleks polimer juga penting dilakukan untuk
memperoleh karakteristik material yang optimum. Beberapa parameter yang sering

digunakan meliputi variasi pelarut, sumber logam, temperatur, dan waktu sintesis.



Lai, dkk. (2016) telah mensintesis kompleks polimer dari logam Zn (II) dengan
ligan 2-metil imidazol menggunakan variasi suhu 120°C dan 140°C dengan struktur
kompleks yang dihasilkan adalah struktur dengan framework seperti zeolit. Luas
permukaan kompleks polimer tersebut pada suhu 120°C adalah 690,75 m?/g dan
volume pori sebesar 0,32 cm®/g. Sedangkan luas permukaan pada suhu 140°C
adalah 975,55 m?/g dan volume pori sebesar 0,45 cm®/g. Pada penelitian lainnya,
Venna, dkk (2010) berhasil mensintesis logam logam Zn (I1) dengan ligan 2-metil
imidazol pada suhu 150°C. Hasil penelitian ini memiliki luas permukaan kompleks
polimer yaitu sebesar 1072 m?/g dan volume pori 0,53 cm®g. Peningkatan suhu
dapat menyebabkan adanya fase transisi untuk menghasilkan produk dengan
komposisi berbeda dan luas permukaan pada senyawa kompleks yang lebih besar
(Nguyen, dkk. 2012).

Sintesis kompleks polimer berdasarkan variasi waktu dan suhu oleh Chen
(2019) dari logam Zn (11) dengan ligan 2-metil imidazol pada 110°C selama 30 jam,
120°C selama 30 jam, 130°C selama 24 jam dan 140°C selama 14 jam
menunjukkan bahwa seiring dengan meningkatnya suhu reaksi menyebabkan
tingkat pertumbuhan kristal semakin stabil dengan ukuran partikel yang diperoleh
secara bertahap meningkat dengan ukuran yaitu 1,5-3 pm (110°C), 46 pm
(120°C), 6-8um (130°C) dan 10-15um (140°C).

Kelemahan kompleks polimer yang disintesis menggunakan logam Zn(ll)
sangat sensitif terhadap udara sehingga kemampuan adsorbsi hidrogennya semakin
menurun ketika material kompleks polimer berinteraksi dengan udara. Salah satu
upaya yang dilakukan untuk mengatasi kelemahan kompleks polimer dari ion

logam Zn(1l) dengan mengganti ion logam yang digunakan (Suh, dkk. 2012).



Menurut penelitian yang dilakukan oleh Kadota, dkk. (2017) bahwa Zn (1)
memiliki panjang ikatan lebih kecil yaitu sebesar 1,99 A dibandingkan Mn (11)
sebesar 2,06 A yang berpengaruh terhadap luas permukaan pori yang dihasilkan.
Hasil penelitian ini menunjukkan bahwa luas permukaan pori pada logam Mn(ll)
lebih tinggi 2690 m?/g dibandingkan logam Zn sebesar 2387 m?/g.

Penelitian mengenai sintesis dengan menggunakan logam mangan (Mn) dan
ligan imidazol masih jarang dilakukan. Oleh karena itu penelitian ini akan disintesis
logam Mn dengan ligan Mn(ll)-2-metil imidazol dengan menggunakan metode
solvotermal pada variasi suhu pemanasan 140°C dan 150°C. Hal ini bertujuan untuk
mendapatkan senyawa kompleks polimer dengan luas permukaan yang optimal dan

kapasitas penyimpanan hidrogen lebih besar.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang diatas, diperoleh rumusan masalah:

1.  Bagaimana pengaruh variasi suhu terhadap pembentukan kompleks polimer
ion logam Mn(Il) dengan ligan 2-metil imidazol menggunakan metode
solvotermal?

2.  Bagaimana pengaruh variasi suhu terhadap luas permukaan, volume pori,
serta diameter pori pada kompleks polimer kompleks polimer ion logam

Mn(I1) dengan ligan 2-metil imidazol?

1.3 Tujuan Penelitian
Berdasarkan pendahuluan yang telah diuraikan, penelitian ini bertujuan

untuk:



1. Mengetahui pengaruh variasi suhu terhadap pembentukan kompleks polimer
ion logam Mn(ll) dengan ligan 2-metil imidazol menggunakan metode
solvotermal.

2. Mengetahui pengaruh variasi suhu terhadap luas permukaan, volume pori,
serta diameter pori pada kompleks polimer kompleks polimer ion logam

Mn(I1) dengan ligan 2-metil imidazol.

1.4 Batasan Masalah
Batasan masalah dalam penelitian ini adalah sebagai berikut:
1. Variasi suhu pemanasan yang digunakan adalah 140°C dan 150°C.

2.  Metode yang digunakan adalah solvotermal.

1.5 Manfaat
Manfaat dari penelitian didapatnya informasi mengenai kompleks polimer

sebagai material penyimpan hidrogen.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Kompleks Polimer sebagai Material Penyimpan Hidrogen

Senyawa koordinasi atau senyawa kompleks merupakan senyawa yang
terbentuk melalui ikatan kovalen koordinasi antara atom pusat dengan ligan (suatu
gugus pelindung). Ikatan kovalen koordinasi yang terjadi karena terdapat pasangan
elektron dari salah satu atom donor yang digunakan bersama. Ikatan koordinasi bisa
terdapat pada kation ataupun anion senyawa tersebut. Atom pusat berada di bagian
tengah senyawa koordinasi, bertindak sebagai penerima pasangan elektron,
sehingga dapat disebut sebagai asam Lewis, biasanya berupa logam (terutama
logam-logam transisi). Ligan atau gugus pelindung merupakan bagian dari senyawa
koordinasi yang berada di bagian luar sebagai pendonor pasangan elektron,
sehingga dapat disebut sebagai basa Lewis (Chang, 2004).

Polimer koordinasi atau yang biasa disebut dengan Metal Organic
Frameworks (MOFs) merupakan material berpori yang tersusun atas senyawa
penghubung organik berupa ligan bidentat dan polidentat yang berikatan dengan
unit anorganik berupa klaster logam-oksida maupun kation logam yang berperan
sebagai secondary building unit (SBU) membentuk struktur/jaringan tak terbatas.
Secara umum, kompleks polimer terbentuk melalui penggunaan ion logam transisi
sebagai titik pusat dan ligan organik multidentat yang mengandung donor O- atau
N- sebagai penghubung (Huo, 2011). Kompleks polimer memiliki karakteristik
menarik seperti volume besar, ukuran pori besar, kristalinitas tinggi dan kerapatan

relatif rendah (Nordin, dkk. 2014).



Zeolitic Imadazolate Framwork (ZIF) adalah material kristalin yangberpori
dengan struktur tiga dimensi dari ion logam dan ligan organik yangberbentuk
tetrahedral dengan jembatan imidazol (Phan, dkk. 2010). Material Zeolitic
Imidazolate Framework (ZIF) adalah subklasbaru dari MOF Metal Organic
Frameworks (MOFs). ZIF memiliki struktur kristal yang sama dengan zeolit,
keduanya memiliki persamaan yaitu,pada ZIF jembatan dari fragmen logam-
imidazol-logam (M-Im-M), sedangkanpada zeolit Si-O-Si yang memiliki sudut
ikatan 140° yang ditunjukkan pada Gambar 2.1 (Choi, dkk. 2014). ZIF dan zeolit
juga memiliki sifat yang sama, yaitu memiliki Kkristalinitas yang baik,
mikroporositas yang baik, luas permukaan yang besar, stabilitas kimia dan stabilitas

termal yang baik (Venna, dkk. 2010).

D O
N~ _N..
NG T SiA/ Si
M ™
M-IM-M Si~0» Sl

Gambar 2.1 Sudut ikatan dalam logam dengan Imidazol dan Zeolit
(Park, dkk. 2006).

Material berpori yang dikembangkan sebagai material penyimpan hidrogen
melalui proses fisisorpsi antara lain zeolit, karbon, dan kompleks polimer. Zeolit
merupakan material yang luas permukaannya kecil dengan luas permukaan 430m?/g
dan bisamengadsorpsi hidrogen sebesar 0,7%, sedangkan karbon merupakan

material yang luas permukaannya besar yaitu mencapai 2030 m?/g namun distribusi
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ukuran porinya kurang merata dengan mengadsorpsi hidrogen hingga 2,1%. Sifat
ini kurang sesuai jika diaplikasikan sebagai material penyimpan hidrogen.
Kompleks polimer memiliki luas permukaan yang besar yaitu 1079 m?/g dan bisa
mengadsorpsi hidrogen hingga 4,7% (Sculley, dkk. 2011).

Logam transisi banyak digunakan sebagai atom pusat karena memiliki orbital
d yang elektronnya tidak terisi penuh, sehingga logam transisi cenderung untuk
membentuk ion kompleks. Sementara itu, ligan dalam berikatan dengan ion pusat
(logam) tergantung pada jumlah pasangan elektron bebas yang didonorkan pada ion
pusat (logam). Ligan yang hanya mendonorkan sepasang elektron bebas disebut
ligan monodentat, seperti H20 dan NHs, sedangkan ligan yang mendonorkan dua
pasang elektron bebas disebut ligan bidentat, seperti etilendiamin, (Chang, 2002).

Material kompleks polimer umumnya memiliki volume pori pada kisaran 0,2
hingga 0,8 cm®/g, namun pada beberapa kompleks polimer volume porinya dapat
mencapai 1,1 cm®/g (Rowsell, dkk, 2004). Menurut penelitian Dinca, dkk. (2006)
penyerapan molekul hidrogen pada kompleks polimer terletak pada ion logam dan
ligan. Hal ini menyebabkan pemilihan logam dan ligan penting dilakukan untuk
mendapatkan kompleks polimer yang sesuai sebagai penyimpan hidrogen. Ligan
yang sering digunakan pada sintesis kompleks polimer sebagai penyimpan hidrogen
antara lain: ligan yang mengandung gugus karboksilat (Saha, dkk. 2009) dan

imidazol (Phan, dkk. 2009).

2.1.1 Kompleks Polimer dengan Senyawa Logam Mangan (Mn (11))
Berbagai sumber logam telah digunakan dalam sintesis kompleks polimer

sebagai material penyimpan hidrogen, seperti Seng (Zn), tembaga (Cu), Mangan
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(Mn), Kobalt (Co), Krom (Cr), Nikel (Ni), lantanida logam, dan logam alkali (Suh,
2015). Kadota, dkk. (2017) menyebutkan bahwa jari-jari ion logam Mn?* yaitu
sebesar 0,66 A lebih besar dibandingan jari-jari Zn?* sebesar 0,60 A. Jari-jari ion
yang lebih besar berdampak terhadap parameter sel yang terbentuk juga semakin
besar. Sehingga Mn memiliki ruang penyimpanan hidrogen yang lebih besar
dibandingkan dengan Zn dansangat cocok digunakan pada sintesis kompleks
polimer sebagai material penyimpan hidrogen.

Karakteristik logam yang digunakan juga berpengaruh terhadap luas
permukaan pada material penyimpan hidrogen. Seperti yang ditunjukkan oleh
penelitian Kadota, dkk. (2017) pada Tabel 2.1 bahwa kompleks polimer dengan
logam yang berbeda memiliki kapasitas volume pori dan luas permukaan yang
berbeda. Hasil penelitian ini menunjukkan bahwa logam Mn memiliki volume pori

dan luas permukaan yang lebih besar dibandingkan logam Zn.

Tabel 2.1 Perbandingan Volume Pori dan Luas Permukaan pada Material
Penyimpan Hidrogen

Senyawa kompleks Volume pori (cm3g) Luas Permukaan (A3)
Mn (2-metilimidazol) 0,7107 2690
Zn (2-metil imidazol) 0,6257 2387

Mangan merupakan salah satu logam transisi pada deret pertama dengan
nomor atom 25 dan massa atom relatif (Ar) sebesar 54,94 gram/mol (Lee, 1991).
Mangan memiliki konfigurasi elektronik [1s8Ar] 3d°4s? dengan ion yang umum yaitu
Mn?* dan tingkat oksidasi +2, +3, +4, +6, dan +7 (Sugiyarto, 2012). Mn (1)
memiliki lima elektron yang tidak berpasangan sehingga dapat membentuk channel

yang stabil serta kerangka polimer koordinasi yang dihasilkan berpori dan besar



12

(Ma, dkk. 2012).Seperti yang ditunjukkan pada Gambar 2.5, kompleks Mangan
menggunakan Single Crystal X-ray Diffraction membentuk struktur tetrahedral dari
empat cincin imidazol I, 11, 111, dan I1I' yang dihubungkan oleh ligan jembatan dari

imidazol (I) membentuk struktur oktahedral (Lehnert, dkk. 1980) :

Gambar 2.2 Komplek Mangan dengan ligan imidazol (Lehnert, dkk. 1980).

2.1.2 Kompleks Polimer dengan Ligan 2-Metil Imidazol

Ligan adalah suatu ion atau molekul yang memiliki sepasang elektron atau
lebih yang dapat disumbangkan. Ligan merupakan basa lewis yang dapat
terkoordinasi pada ion logam atau sebagai asam lewis membentuk senyawa
kompleks. Ligan dapat berupa anion atau molekul netral ( Cotton, dkk. 1984 ). Jika
suatu logam transisi berikatan secara kovalen koordinasi dengan satu atau lebih
ligan maka akan membentuk suatu senyawa kompleks, dimana logam transisi
tersebut berfungsi sebagai atom pusat. Logam transisi memiliki orbital d yang
belum terisi penuh yang bersifat asam lewis yang dapat menerima pasangan

elektron bebas yang bersifat basa lewis. Ligan yang mengandung donor N dan O
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sering digunakan pada sintesis kompleks polimer sebagai penyimpan hidrogen
seperti ligan imidazol (Nguyen, dkk. 2012).

Imidazol (1,3-diaza-2,4-siklopentadiena) merupakan senyawa organik yang
mempunyai cincin lima planar dengan tiga atom C dan dua atom N pada posisi 1
dan 3. Nama sistemik dari senyawa imidazol adalah 1,3-diazol, pada salah satu
atom N mengikat atom H dan dapat dianggap sebagai pirol tipe N seperti pada
Gambar 2.2. Imidazol memiliki dua tautomer bentuk ekivalen karena atom
hidrogen dapat diletakkan pada salah satu dari dua atom nitrogen (Huang, dkk.

2008).

Gambar 2.3 Struktur dasar Ligan Imidazol (Huang, dkk. 2008).

Salah satu jenis ligan imidazol yang sering digunakan pada sintesis kompleks
polimer sebagai penyimpan hidrogen adalah metil imidazol (Phan, dkk. 2009).
Katoda, dkk., (2017) telah mensintesis kompleks polimer dari logam mangan (Mn)
dan logam seng (Zn) dengan ligan 2-metil imidazol (mIm). Optimasi struktur juga
dilakukan dengan perhitungan DFT (Density Functional Theory) dan didapatkan
struktur teroptimasi pada Gambar 2.3. Pada struktur teroptimasi ikatan antara pusat

logam dan molekul air terbentuk pada kompleks [Mn(mImH)sH20]*" dengan



14

geometri trigonal bipiramida. Sedangkan pada kompleks [Zn(mImH)4]?* tidak
terjadi ikatan antara logam dengan molekul air sebagai ligan tambahan dengan

geometri tetrahedral.

b)

2.36
Gambar 2.4. Struktur geometri (a). [Zn(mImH)4]?* dan (b). Mn(mImH)sH20]%*
(Katoda, dkk. 2017).

2.2 Sintesis kompleks Polimer dengan Metode Solvotermal

Sintesis solvotermal adalah metode untuk menyiapkan berbagai bahan
seperti logam, semikonduktor, keramik, dan polimer. Proses ini melibatkan
penggunaan pelarut di bawah tekanan sedang hingga tinggi (biasanya antara 1 atm
dan 10.000 atm) dan suhu (biasanya antara 100°C dan 1000°C) yang memfasilitasi
interaksi prekursor selama sintesis. Proses pelarutan dan pertumbuhan kristalnya
dilakukan dalam bejana tertentu yang disebut autoklaf, yaitu berupa suatu wadah
terbuat dari baja yang tahan pada suhu dan tekanan tinggi. Pertumbuhan kristal
terjadi karena adanya gradien suhu yang diatur sedemikian rupa sehingga pada
bagian yang lebih panas akan terjadi reaksi larutan, sedangkan pada bagian yang

lebih dingin terjadi proses supersaturasi dan pengendapan kristal (Agustinus, 2009).
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Telah dilaporkan oleh Pan (2011) bahwa Sintesis logam Zn dengan ligan
imidazol (ZIF-8) dengan menggunakan metode hidrotermal masih memiliki
kekurangan karena perbandingan molar sangat besar yaitu 1:70 yang menyebabkan
laju pembentukan kristal berjalan sangat lambat dan membutuhkan waktu yang
lebih panjang. Sedangkan pada penelitian yang dilakukan oleh Nguyen (2012)
menggunakan metode solvotermal hanya menggunakan perbandingan molar 1:1
antara logam Zn dengan ligan imidazol. Hal ini dkarenakan dalam sintesis
solvotermal, pelarut organik tidak hanya menyediakan media reaksi, namun juga
dapat melarutkan reaktan membentuk kompleks pelarut-reaktan, yang akan
mempengaruhi kecepatan reaksi kimia. Pelarut organik juga dapat mempengaruhi
konsentrasi dan keadaan spesi aktif reaktan, yang akhirnya dapat mengubah proses
reaksi. Oleh karena itu Berdasarkan data perbandingan molaritas dan laju
pembentukan kristal, metode solvotermal dinilai memiliki nilai ekonomis yang
lebih besar (Sulistiyo, 2015).

Sintesis solvotermal menggunakan pelarut N,N-dimetilformamida (DMF)
atau dietil formamida (DEF) merupakan suatu metode yang efektif untuk
mendapatkan krisal dari kompleks polimer yang berkualitas baik dengan ligan tipe
karboksilat dan imidazolat. DMF dan DEF mudah mengalami hidrolisis di udara,
membentuk asam format dan HNRz (R= Metil dan Etil). Amina yang terbentuk
dapat meningkatkan deprotonasi asam Kkarboksilat dan imidazol, serta
menyebabkan karboksilat dan imidazolat memiliki kemampuan untuk
menjembatani logam pusat (Noro, 2013).

Metode sintesis yang tepat diharapkan akan menghasilkan material kompleks

polimer yang nantinya akan memberikan pengaruh besar terhadap sifat material
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tersebut. Telah di laporkan oleh (Mulyati, dkk. 2015) bahwa kompleks polimer
yang disintesis dengan menggunakan metode solvotermal menghasilkan senyawa
kompleks dengan kristalinitas tinggi, luas permukaan besar, kemurnian tinggi, dan
distribusi ukuran pori teratur dibandingkan dengan menggunakan metode
sonokimia dan metode gelombang mikro.

Hasil dari sintesis kompleks polimer secara solvotermal juga dipengaruhi
oleh beberapa parameter antara lain suhu reaksi, waktu reaksi, rasio logam / ligan,
komposisi pelarut dan pH larutan. Biasanya pada sintesis kompleks polimer mulai
terbentuk sebuah produk diatas suhu 100 — 150°C (Mulyati, dkk. 2015). Hal ini
menunjukkan bahwa suhu sangat berpengaruh terhadap karakteristik kemurnian
kompleks polimer yang dihasilkan.

Kompleks polimer yang disintesis dari ligan berbasis imidazol biasanya
dilakukan pada suhu 140°C dan 150°C (Venna, dkk. 2010). Selain dipengaruhi oleh
suhu, terbentuknya kompleks polimer juga dipengaruhi oleh waktu sintesis. Hal ini
diperkuat oleh penelitian Venna dkk, (2010) menunjukkan perubahan struktur Zn
(I1) dengan ligan 2-metil imidazol (ZIF-8) yang terus meningkat dengan
peningkatan waktu. Berdasarkan Tabel 2.2 bahwa seiring bertambahnya waktu
sintesis menyebabkan tingkat kristanilitas semakin tinggi dan luas permukaan pori

semakin besar.
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Tabel 2.2 Variasi Waktu Sintesis Zn (I1) dengan ligan 2-metil imidazol (ZIF-8)
(Venna, dkk. 2010).

Waktu Sintesis (menit) Kristanilitas (%0) Luas Permukaan (m?/g)

20 5,22 180
30 18,88 193
40 77,65 489
50 92,41 613
60 92,37 744
720 90,64 814
1440 100 798

Menurut Sculley, dkk. (2011) kapasitas penyimpan hidrogen berbanding
lurus dengan luas permukaan dan volume pori. Jika luas permukaan dan volume
pori besar maka kapasitas penyimpanan hidrogen besar. Sedangkan diameter pori
berbanding terbalik dengan kapasitas penyimpanan hidrogen. Hal ini disebabkan
adanya interaksi material dengan hidrogen terjadi secara kuat dengan dinding pori
karena afinitas terhadap hidrogen besar sehingga kapasitas penyimpanan
hidrogennya besar. Pada Gambar 2.4 dapat dilihat juga bahwa kondisi optimum
sintesis kompleks polimer Zn (I1) dengan ligan 2-metil imidazol (ZIF-8) secara

solvotermal selama 24 jam diperoleh ukuran kristal yang lebih besar.
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ZIF-8 + Tahap Kiristal ZIF-8 yang lebih
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Gambar 2.5. Tahap pembentukan kristal Zn (1) dengan ligan 2-metil imidazol
(ZIF-8) sebagai fungsi waktu (Venna, dkk.2010).

2.3 Karakteristik Struktur Material Kompleks Polimer dengan X-Ray
Diffraction (XRD)

Difraksi sinar-X kristal tunggal (Single Crystal X-ray Diffraction) adalah
sebuah teknik analisis non-destruktif yang memberikan informasi secara rinci
tentang kisi kristal termasuk dimensi sel satuan, posisi dari struktur atomik dalam
sebuah molekul yang memberikan informasi mengenai panjang dan sudut ikatan.
Difraksi sinar kristal tunggal merupakan metode analisis paling populer untuk
melihat struktur molekul tiga dimensi secara kuantitatif (Hasegawa, 2012).

Park dkk. (2006) telah mensintesis kompleks polimer (Gambar 2.5) dari
logam seng (Zn) dan ligan 2-metil imidazol (mIm) dengan menggunakan Single
Crystal X-ray Diffraction yang menghasilkan framework tiga dimensi. Kompleks

polimer tersebut memiliki rongga bola besar dengan diameter pori 11,60 A dan
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memiliki bentuk topologi sodalit (SOD). Atom logam pada Zn memiliki densitas

sebesar 2,47 nm,

(@) (b)

Gambar 2.6 (a) Kerangka Sodalit ZIF-8 (SOD) dan (b) Unit Satuan ZIF-8
Kompleks Polimer dari Logam Zn dan Ligan 2-metil imidazol :
biru (Zn), kuning (unit sel), dan hitam (2-metil imidazol) (Park,
dkk. 2006).

Kelebihan dari Single Crystal X-ray Diffraction dibandingkan dengan dengan
X-Ray Diffraction (XRD) yaitu dapat digunakan untuk menentukan posisi spasial
atom dalam molekul yang memberikan informasi mengenai jarak ikatan serta sudut
ikatan dan mengambarkannya dalam bentuk struktur 3 dimensi (QingQin, 2012).
Namun karakterisasi menggunakan Single Crystal X-ray Diffraction membutuhkan
biaya yang cukup mahal. Oleh karena itu itu dalam penelitian ini digunakan X-Ray
Diffraction bubuk(XRD) sebagai alternatif.

X-Ray Diffraction bubuk (XRD) merupakan suatu teknik analisa yang
digunakan untuk menetukan unsur dan senyawa kimia, struktur kristal, parameter
kisi, volume kisi dan lain-lain. (Smallman, 2000). Data yang diperoleh dari metode

karakterisasi XRD adalah sudut hamburan (sudut Bragg) dan intensitas.

Berdasarkan teori difraksi, sudut difraksi bergantung kepada lebar celah Kisi
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sehingga mempengaruhi pola difraksi, sedangkan intensitas cahaya difraksi
bergantung dari berapa banyak kisi kristal yang memiliki orientasi yang sama
(Tipler, 1991).

Difraksi sinar-X ini hanya akan terjadi pada sudut kristal tertentu dengan pola
difraksi yang tertentu juga. Pengukuran secara kuantitatif relatif dapat dilakukan
dengan membandingkan jumlah tinggi puncak pada sudut-sudut tertentu dengan
jumlah tinggi puncak pada sampel standar (Cullity,2001). Berdasarkan persamaan
Bragg yaitu nilai dua kali sudut difraksi (26) berbanding terbalik dengan nilai jarak
antar kisinya (d) dalam kristal tersebut. Sesuai dengan persamaan 2.1 (Cullity,

2001):

N0 A= 200KLSTN G o (2.1)
Dengan:
d = jarak antarkisi
0 = sudut pengukuran (sudut difraksi)
A = panjang gelombang sinar-X
Hasil penelitian yang dilakukan oleh Lai (2016) yang ditunjukkan pada
Gambar 2.6 bahwa semua sampel menunjukkan puncak karakteristik Zn (I1) dengan
ligan 2-metil imidazol (ZIF-8). Intensitas puncak ZIF-8 meningkat seiring
bertambahnya suhu sintesis. Kristalinitas berdasarkan bidang (110) untuk ZIF-8
yang disintesis di bawah 80°C dan 100°C relatif lebih kecil dibandingkan dengan
ZIF-8 yang disintesis pada 120°C dan 140°C. Hasil ini menunjukkan bahwa
pembentukan Zn (I1) dengan ligan 2-metil imidazol (ZIF-8) diperlukan suhu tinggi

yaitu sekitar suhu 120°C dan 140°C.
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intensitas

2009
Gambar 2.7 Pola Difraksi Sinar X Senyawa yang Zn (l1) dengan ligan 2-metil

imidazol (ZIF-8) disintesis pada suhu (a) 80°C; (B) 100°C; (c) 120°C
dan (d) 140°C (Lai, 2016).

2.4 Karakteristik Gugus Fungsi Kompleks Polimer dengan Fourier

Tramnsform Infrared (FTIR)

Fourier Transform Infra Red (FTIR) adalah teknik yang digunakan untuk
mendapatkan spektrum inframerah dari absorbansi, emisi, fotokonduktivitas atau
Raman Scattering dari sampel padat, cair, dan gas. Karakterisasi dengan
menggunakan FTIR bertujuan untuk mengetahui jenis-jenis vibrasi antar atom.
FTIR juga digunakan untuk menganalisa senyawa organik dan anorganik serta
analisa kualitatif dan analisa kuantitatif dengan melihat kekuatan absorpsi senyawa
pada panjang gelombang tertentu (Hindrayawati, dkk. 2010).

Prinsip kerja FTIR berupa infrared yang melewati celah kesampel, dimana
celah tersebut berfungsi mengontrol jumlah energi ysng disampaikan kepada
sampel. Kemudian beberapa infrared diserap oleh sampel dan yang lainnya
ditransmisikan melalui permukaan sampel sehingga sinar infrared lolos ke detektor

dan sinyal yang terukur kemudian dikirim ke komputer (Thermo, 2001). Perekaman
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spektrum inframerah dilakukan pada daerah inframerah yaitu dari panjang
gelombang 0,00078-1 nm. Spektrum ini menunjukkan banyak puncak absorbsi
pada frekuensi yang karakteristik (Fessenden, 1986).

Serapan pada kompleks polimer terjadi di daerah 3500-200 cm™ terutama
disebabkan oleh vibrasi yang mungkin terjadi dalam ligan yang terkoordinasi.
Informasi mengenai struktur dan ikatan untuk vibrasi logam dengan ligan berada
pada bilangan gelombang antara 600-400 cm™. Dari spektrum inframerah akan
diperoleh informasi mengenai pergeseran frekuensi getaran yang diakibatkan oleh
kompleksasi ligan,dan ada tidaknya pita-pita inframerah tertentu sering digunakan
untuk mengetahui informasi struktural suatu senyawa (Paramitha, 2012).

Hasil penelitian yang dilakukan oleh Pujiono (2015) yang ditunjukkan pada
Gambar 2.7 menggunakan FTIR menunjukkan puncak melebar pada bilangan
gelombang 3218,97 cm*menunjukkan adanya gugus OH yang yang terikat pada

logam Mn yang menunjukkan adanya air yang terkoordinasi sebagai ligan.

Puncak pada daerah 1581,82 cm’ menunjukkan adanya vibrasi gugus C=N

pada 2-metil imidazole yang terkoordinasi dengan Mn(ll) dan puncak pada
daerah 1396,37 cm'lmerupakan adanya ikatan C=C aromatik. Puncak pada
daerah 1101,28 cm-lmenunjukkan vibrasi ulur C-N. Puncak pada daerah 734,83

cm' menunjukkan vibrasi Tekuk C-H. Puncak pada daerah 528,45 cm'
menunjukkan ikatan Mn-N akibat terjadinya reaksi antara ligan 2-metil imidazol

dengan logam Mn.
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Gambar 2.8. Hasil FTIR kompleks Mn-2-metilimidazol (Pujiono, 2015).

2.5 Karakterisitk Luas Permukaan, Volume Pori, dan Diameter Pori dengan

Surface Area Analyzer (SAA)

Surface Area Analyzer (SAA) merupakan salah satu alat utama dalam
karakterisasi material. Alat ini khususnya berfungsi untuk menentukan luas
permukaan material, distribusi pori dari material dan isotherm adsorpsi suatu gas
pada suatu bahan (Gregg, dkk. 1982). SAA (Surface Area Analyzer) berkerja
berdasarkan metode BET. Metode BET merupakan metode yang digunakan untuk
menentukan luas permukanaan padatan yang dikembangkan oleh Bruneur-Emmet-
Teller (metode BET). Prinsip pengukuran dengan metode BET adalah dengan cara
adsorpsi fisis gas (Gregg, dkk. 1982).

Proses adsorpsi digambarkan sebagai proses lapisan dengan lapisan (Layer-
by-layer), permukaan secara energetik dianggap homogen, medan adsorpsi sama
dalam setiap tempat permukaan.Proses adsorpsi dianggap tidak bergerak (setiap
molekul yang diadsorbsi pada sisi dasar adsorbsi pada permukaan). Lapisan

pertama molekul yang diadsorbsi memiliki energi interaksi dengan medan adsorbs



24

dan interaksi vertikal antara molekul setelah lapisan pertama sama terhadap
panasadsorbat dan molekul yang diadsorbsi tidak berinteraksi secara
menyamping(Roque-Malherbe, 2007). Luas permukaan (St) BET dapat diperoleh

melalui melalui persamaan 2.2 (Lowell, 1984) :

SEEET N AACS oo (2.2)

Dimana:
N = bilangan Avogadro (6.0225 x 102°molekul/mol)
Wm =berat gas nitrogen (g)
M = massa molekul (g/mol)
Acs=Molecular cross section area (16.2 x 102° m?)

Luas permukaan dan porositas merupakan karakteristik yang sangat penting
pada berbagai material. Penentuan dari isoterm adsorpsi dan desorpsi merupakan
variabel yang sangat penting untuk menentukan struktur pori dan metode BET
digunakan untuk menentukan total luas permukaan (Brown, 2003). Menurut
International Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC), terdapat enam

klasifikasi isotherm adsorbsi seperti yang diperlihatkan Gambar 2.9:

I I Il
o
(¥}
£
2
=
g v v VI
Relative pressure

Gambar 2.9 Tipe Grafik Isotherm Adsorbsi Berdasarkan IUPAC (International
Union Of Pure and Applied Chemistry).
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a. Tipe I: Tipe ini khas untuk terjadi untuk fisisorpsi gas pada padatan mikropori.
b. Tipe II: Tipe ini biasanya terlihat dari adsorpsi pada padatan non pori.
c. Tipe IlI: Grafik ini khas untuk uap, misalnya air pada padatan hidrofobik.
d. Tipe IV: Grafik Tipe 1V ini memperlihatkan loop histerisis yang disebabkan
oleh kondensasi kapiler dalam material mesopori.
e. Tipe V: Grafik ini juga khas untuk uap seperti halnya Tipe 11, tetapi terlihat
adanya loop histerisis yang disebabkan oleh kondensasi kapiler pada mesopori.
f. Tipe VI: Grafik isotermal seperti anak tangga, biasanya terlihat untuk adsorpsi
nitrogen pada karbon tertentu.
Hasil penelitian yamg dilakukan oleh Venna (2009) menggunakan Surface
Area Analyzer (SAA) yang ditunjukkan pada Gambar 2.10 merupakan adsorpsi-
desorpsi nitrogen material kompleks polimer yang disintesis dari logam Zn dan
ligan 2-metil imidazol menghasilkanisoterm adsorpsi tipe IV yaitu tipe khas dari
material mesopori. Kompleks polimer ini memiliki luas permukaan sebesar 1072

m?/g dan volume pori sebesar 0,53 cm?/g.

380
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Gambar 2.10 Contoh adsorpsi-desorpsi nitrogen material kompleks polimer yang
disintesis dari logam Zn dan ligan 2-metil imidazol (Venna, 2009).
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2.6 Pandangan Islam tentang Senyawa Kompleks Polimer Mn(lI1)-2-metil

imidazol sebagai Material Penyimpan Hidrogen

Islam sebagai agama rahmatan lil-‘alamin sangat memperhatikan
penyelamatan dan pemeliharaan lingkungan serta melarang berbuat kerusakan di
muka bumi ini yang akibatnya bisa fatal bagi kehidupan manusia itu sendiri. Salah
satu contoh sederhana misalnya dengan tidak mematikan listrik ketika tidak
menggunakannya (mubazir). Hal ini juga berdampak terhadap berkurangnya
sumber energi yang saat ini masih menggunakan minyak bumi sebagai bahan baku
utama. Sebagaimana telah dijelaskan di dalam Al-Qur’an pada Surat Al-A’raf ayat

56 sebagai berikut:

S A 4 &ad )y () laalay WA 6 52315 LgaSlial 333 )Y 3 15045 Y
Artinya: “Dan janganlah kamu berbuat kerusakan di bumi setelah (diciptakan)
dengan baik. Berdoalah kepada-Nya dengan rasa takut dan penuh harap.
Sesungguhnya rahmat Allah sangat dekat kepada orang yang berbuat kebaikan. ”

Ismail bin Umar Al-Quraisyi bin Katsir Al-Bashri Ad-Dimasyqi dalam tafsir
Ibnu Katsir menafsirkan Surat Surat Al-A’raf ayat 56 dimana Allah subhanahu
wa ta’ala melarang perbuatan yang menimbulkan kerusakan di muka bumi dan hal-
hal yang membahayakan kelestariannya sesudah diperbaiki. Bumi ini sudah
diciptakan Allah dengan segala kelengkapannya, seperti gunung, lembah, sungai,
lautan, daratan, hutan dan lain-lain, yang semuanya ditujukan untuk keperluan
manusia, agar dapat diolah dan dimanfaatkan dengan sebaik-baiknya untuk
kesejahteraan mereka. Oleh karena itu, manusia dilarang membuat kerusakan di

muka bumi (Kemenag RI, 2011).


https://risalahmuslim.id/kamus/taala
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Hingga saat ini sumber energi minyak bumi masih menjadi sumber energi
utama di dalam penggunaannya terutama dalam bidang kelistrikan, industri dan
transportasi. Pencarian akan sumber energi terbarukan merupakan sebuah cara yang
dilakukan oleh manusia akibat menipisnya bahan bakar fosil yang berimbas pada
krisis energi. Energi terbarukan merupakan energi yang bersumber dari alam dan
secara berkelanjutan dapat terus diproduksi secara terus-menerus. Hidrogen
merupakan salah satu energi alternatif dan menjadi pilihan yang tepat, karena ramah
lingkungan dan dapat diperbaharui.

Salah satu material yang dapat digunakan sebagai penyimpan hidrogen ialah
dari senyawa kompleks. Senyawa kompleks merupakan senyawa yang tersusun atas
atom pusat atau logam dengan ligan yang mengelilinginya membentuk molekul
netral atau ion dengan ikatan kovalen koordinasi (Farianti, 2000). Senyawa
kompleks dari logam mangan dengan ligan 2-metil imidazol dapat digunakan
sebagai material penyimpan hidrogen. Hasill penelitian yang dilakukan Pujiono
(2015) terhadap logam mangan dengan ligan 2-metil imidazol menghasilkan

kapasitas penyimpanan hidrogen sebesar 0.6070 % wit.
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METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Februari - Juli 2020 di Laboratorium
Anorganik Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi Universitas Islam Negeri
(UIN) Maulana Malik Ibrahim Malang. Pengambilan data Difraksi Sinar-X (XRD)
di Laboratorium Energi Institut Teknologi Sepuluh November (ITS), data FTIR di
Laboratorium UV-Vis dan FTIR Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi
Universitas Islam Negeri (UIN) Maulana Malik Ibrahim Malang dan pengambilan

data SAA di Laboratorium Tepadu Universitas Diponegoro Semarang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan dalam penelitian ini antara lain: gelas arloji, spatula,
alumunium foil, neraca analitik, mortar agate, hotplate, magnetik stirer, oven, gelas
ukur 50 mL, beaker gelas, erlenmeyer 100 mL, Difraksi Sinar-X (XRD), Fourier
Transform Infra Red (FT-IR). Scanning Elektron Microscope (SEM -Zeiss, EVO

MAU10), dan Surface Area Analyzer (Micromeritic Quantachrome).

3.2.2 Bahan
Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian adalah mangan klorida

tetrahidrat (MnCl2.4H20) (Merck 99,0%), 2-metil imidazol (Melm, Sigma-Aldrich,

28
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99,0%), N’N-dimetil formamida (DMF, Merck, 99,8%), dan Metanol (Sigma-

Aldrich 98%).

3.3 Rancangan Penelitian

Penelitian yang akan dilakukan adalah sintesis kompleks polimer mangan (11)
dengan ligan 2-metil imidazol menggunakan metode solvotermal dengan prekursor
mangan klorida tetrahidrat, 2-metil imidazol, dan N’N-dimetil formamida dengan
menggunakan variasi suhu pemanasan 140°C dan 150°C selama 24 jam. Hasil
sintesis untuk mengetahui struktur material kompleks polimer menggunakan
Difraksi Sinar-X (XRD), untuk mengetahui gugus fungsi yang terdapat pada
kompleks polimer menggunakan spektroskopi FTIR, dan untuk untuk mengetahui
luas permukaan, volume pori, diameter total, dan distribusi ukuran pori digunakan

SAA.

3.4 Tahap Penelitian

1 Sintesis kompleks polimer Mangan (II) dengan ligan 2-metil imidazol
menggunakan metode solvotermal dengan menggunakan variasi suhu
pemanasan 140°C dan 150°C.

2. Uji karakterisasi struktur material kompleks polimer menggunakan XRD.

3 UJi karakterisasi untuk mengetahui gugus fungsi yang terdapat pada
kompleks polimer menggunakan spektroskopi FTIR.

4. Uji karakterisasi untuk mengetahui luas permukaan, volume pori, ukuran

pori, diameter total, dan distribusi ukuran pori digunakan SAA.
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3.5 Prosedur Kerja
3.5.1 Sintesis Kompleks Polimer Mn(l1)-2-metil imidazol (140°C)

Proses sintesis diawali dengan melarutkan padatan Mn(l1) yang berasal dari
MnCl2.4H20 (1,970 gram; 10 mmol) dengan pelarut N’N-dimetil formamida
(DMF) sebanyak 15 mL menggunakan erlenmeyer 100 mL. Selanjutnya ligan yang
berasal 2-metil imidazol (0,820 gram; 10 mmol) dilarutkan dengan 15 mL N’N-
dimetil formamida (DMF) menggunakan erlenmeyer 100 mL. Kedua larutan
tersebut dicampurkan dan diaduk dengan magnetik stirer selama 60 menit pada
temperatur ruang, kemudian direaksikan secara solvotermal pada suhu 140°C
selama 24 jam. Campuran hasil sintesis didiamkan selama 48 jam. Selanjutnya
endapan dan filtrat disaring dan dipisahkan. Endapan yang dihasilkan dicuci dengan
DMF. Endapan hasil pencucian DMF sebanyak 30 ml, selanjutnya dicuci dengan
metanol sebanyak 30 ml. Endapan yang telah dicuci dengan metanol kemudian
dikeringkan di oven pada temperatur 65°C selama 24 jam. Hasil sintesis akan

dikarakterisasi menggunakan XRD, FTIR, dan SAA.

3.5.2 Sintesis Kompleks Polimer Mn(11)-2-metil imidazol (150°C)

Proses sintesis diawali dengan melarutkan padatan Mn(I1) yang berasal dari
MnCl2.4H20 (1,970 gram; 10 mmol) dengan pelarut N’N-dimetil formamida
(DMF) sebanyak 15 mL menggunakan erlenmeyer 100 mL. Selanjutnya ligan yang
berasal 2-metil imidazol (0,820 gram; 10 mmol) dilarutkan dengan 15 mL N’N-
dimetil formamida (DMF) menggunakan erlenmeyer 100 mL. Kedua larutan
tersebut dicampurkan dan diaduk dengan magnetik stirer selama 60 menit pada

temperatur ruang, kemudian direaksikan secara solvotermal pada suhu 150°C
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selama 24 jam. Campuran hasil sintesis didiamkan selama 2 jam. Selanjutnya
endapan dan filtrat disaring dan dipisahkan. Endapan yang dihasilkan dicuci dengan
DMF. Endapan hasil pencucian DMF sebanyak 30 ml, selanjutnya dicuci dengan
metanol sebanyak 30 ml. Endapan yang telah dicuci dengan metanol kemudian
dikeringkan di oven pada temperatur 65°C selama 24 jam. Hasil sintesis akan

dikarakterisasi menggunakan XRD, FTIR, dan SAA.

3.5.3 Karakterisasi dan Analisis Data Menggunakan Difraksi Sinar-X (XRD)

Karakterisasi menggunakan XRD bertujuan untuk mengidentifikasi fasa,
struktur, derajat kristanilitas sampel, dan menganalisa hasil produk sintesis.
Pengukuran dilakukan pada suhu kamar menggunakan X-ray diffractometer (XRD)
dengan radiasi Cu Ka pada 40 kV dan 300 mA. Rentang yang digunakan adalah 26
= 20°-65° dengan langkah 26 = 0,05° dan 1 detik / langkah.

Data yang diperoleh dari karakterisasi menggunakan XRD adalah
difraktogram yang mana akan dibandingkan dengan data standar Inorganic Crystal
Structure Database (ICSD). Pengolahan data yang diperoleh akan direfinement
dengan program Rietica dan metode Le Bail yang terdapat pada database Inorganic
Crystal Structure Database (ICSD) yang bertujuan untuk mengidentifikasi data
kristalografi. Selain itu dari data difraksi sinar-X juga dapat menunjukkan

kristalinitas dan kemurnian senyawahasil sintesis.
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3.5.4 Karakterisasi dan Analisis Data Menggunakan Fourier Transform Infra

Red (FTIR)

Analisis  spektroskopi  inframerah  dilakukan  menggunakan alat
spektrofotometer inframerah merek Shimadzu IR 8400S. Langkah awal yang
dilakukan adalah pembuatan pellet sampel kompleks ditambah dengan senyawa
KBr. Kedua senyawa tersebut kemudian digerus secara bersamaan pada cawan agat
hingga tercampur sempurna. Setelah itu, dimasukkan serbuk campuran dalam press
holder, ditekan perlahan hingga terbentuk pellet. Selanjutnya pellet tersebut diukur
spektranya pada bilangan gelombang 375-4000 cm.

Data yang diperoleh dari karakterisasi menggunakan FTIR berupa transmitan
(%) dan bilangan gelombang (cm™). Pengolahan data analisis dilakukan dengan
membuat grafik hubungan antara transmitan (%) sebagai sumbu y dan bilangan
gelombang sebagai sumbu X, sehingga dapat diamati modus vibrasi gugus fungsi

yang muncul pada senyawa kompleks.

3.5.5 Karakterisasi dan Analisis Data Menggunakan Surface Area Analyzer

(SAA)

Pengukuran luas permukaan dan distribusi ukuran pori sampel dilakukan
berdasarkan isotermal adsorpsi-desorpsi nitrogen menggunakan instrumen Surface
Area Analyzer. Metode yang digunakan untuk menentukan luas permukaan adalah
metode Brunauer-Emmet-Teller (BET), sedangkan metode yang digunakan untuk
menentukan distribusi ukuran pori adalah metode Barret-Joyner-Halenda (BJH).
Isoterm adsorpsi-desorpsi nitrogen diamati dengan menggunakan instrumen

Quantachrome Corporation (Nova-1200). Hal yang perlu dilakukan sebelum
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analisis ini adalah sampel sebanyak 0,2 gram divakum selama 3 jam pada 300°C
kemudian dialiri gas Nitrogen pada 77 K.

Data yang diperoleh dari karakterisasi menggunakanadsorpsi-desorpsi N2
berupa data tekanan kesetimbangan adsorb (P), tekanan penjenuhan adsorpsi-
desorpsi cuplikan pada suhu rendaman pendingin (Po), volume gas N2 yang
diadsorpsi dan didesorpsi per gram sampel (V), luas permukaan spesifik (m?/g),
diameter pori (nm) dan (1/[W((Po/P)-1)]). Langkah selanjunya yaitu dibuat grafik
isoterm adsorpsi-desorpsi N2 dengan cara menghubungkan tekanan relatif (P/Po)
sebagaisumbu x dengan volume gas N2 yang diadsorpsi dan didesorpsi per gram
sampel (cm®/g) sebagai sumbu y. Hasil grafik yang didapatkan kemudian
dibandingkan dengan tipe grafik isoterm adsorpsi-desorpsi yang telah ditetapkan
oleh International Union if Pure and Applied Chemistry (IUPAC), sehingga dapat
diketahui karakteristik pori dari sampel.

Analisis selanjutnya dengan membuat grafik penentuan luas permukaan dari
sampel dengan cara menghubungkan tekanan relatif (P/Po) sebagai sumbu x
dengan (1/[W((Po/P)-1)]) sebagai sumbu y. Sehingga diperoleh sebuah persamaan
y = ax + b dimana melalui persamaan tersebut diperoleh nilai slope (s) dan intersep
(i). Berat gas nitrogen dapat membentuk lapisan monolayer (Wm) didapatkan

dengan menggunakan persamaan 3.1.

Selanjutnya dihitung luas permukaan (St) melalui persamaan 3.3

SEEETE N AACS oo (3.2)
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dengan N adalah bilangan Avogadro (6.0225 x 102 molekul/mol), Wm adalah berat
gas nitrogen (g), dan Acs adalah Molecular cross section area dari N2 yang
besarnya adalah 16.2 x 10%° m?,

Distribusi ukuran pori diperoleh dari grafik dengan cara yaitu dibuat plot
hubungan diameter pori (hm) sebagai sumbu x dengan volume gas N2 yang
diadsorpsi per gram sampel (cm®g) sebagai sumbu y. Ukuran pori dari sampel

ditunjukkan oleh titik optimum yang didapat dari grafik tersebut.



BAB IV

PEMBAHASAN

Penelitian ini dilakukan proses sintesis kompleks polimer mangan (11) dengan
ligan 2-metil imidazol menggunakan metode solvotermal pada variasi suhu
pemanasan 140°C dan 150°C. Hasil dari sintesis dilakukan uji karakterisasi yang
meliputi karakterisasi menggunakan XRD untuk mengetahui struktur material
kompleks polimer, Kkarakterisasi menggunakan spektroskopi FTIR untuk
mengetahui gugus fungsi yang terdapat pada kompleks polimer, dan karakterisasi
menggunakan SAA untuk mengetahui luas permukaan, volume pori, ukuran pori

dan diameter pori.

4.1 Sintesis Kompleks Polimer Mangan (1) dengan Ligan 2-metil imidazol

dengan Metode Solvotermal

Material kompleks polimer Mangan (Il) dengan ligan 2-metil imidazol
disintesis menggunakan metode solvotermal dengan variasi suhu pemanasan 140°C
dan 150°C selama 24 jam. Hasil pengamatan diketahui larutan mangan klorida
tetrahidrat berwarna orange dan larutan ligan 2-metil imidazol tidak berwarna
(bening). Kemudian saat kedua larutan dicampurkan berubah menjadi larutan
warna coklat dan setelah proses sintesis menghasilkan produk seperti pada Tabel

4.1.
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Tabel 4.1 Hasil Pengamatan

Kompleks Polimer Warna Bentuk
Produk 1 (140°C) Merah bata Kristal
Produk 2 (150°C) Kuning keputihan Bubuk

Berdasarkan hasil pengamatan pada Tabel 4.1 produk 1 yang disintesis pada
suhu 140°C didiamkan selama 48 jam pada suhu ruang. Produk 1 pada suhu 140°C
diperoleh filtrat berwarna orange serta terbentuk kristal berwarna merah bata pada
suhu 140°C. Hasil sintesis produk 2 yang disintesis pada suhu 150°C didiamkan
selama 2 jam dan terbentuk endapan kuning keputihan pada suhu 150°C dengan
diperoleh filtrat berwarna orange dan tidak terbentuk kristal. Adanya endapan putih
dimungkinkan masih terdapat ligan 2 metil imidazol yang tidak bereaksi secara
sempurna.

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. Menurut
Brian (2016) tidak terbentuknya kristal diakibatkan oleh sampel tidak diberikan
waktu yang cukup untuk menumbuhkan kristal sehingga molekul perlahan-lahan
akan menggumpal dan berantakan menjadi jenuh terlalu cepat serta menghasilkan
banyak titik nukleasi dikarenakan suhu yang kurang stabil. Menurut Kahardina
(2015) kristal terbentuk apabila telah mencapai suhu akhir kestabilan yaitu dengan

didiamkan selama 48 jam (Kahardina, 2015).
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Gambar 4.1 Hasil sintesis kompleks polimer Mangan (I1) dengan ligan 2-
metil imidazol (a) suhu 140°C dan (b) suhu 150°C

Kristal pada produk 1 disintesis pada suhu 140°C berwarna merah bata. Hal
ini sesuai dengan penelitian yang dilakukan oleh Pujiono (2015) kompleks polimer
Mn(I1)-2-metil imidazol yang dianalisis menggunakan spektrofotomoter UV-Vis
dihasilkan panjang gelombang maksimum adalah 495 nm. Rentang panjang
gelombang 490-510 nm pada spektrofotometer UV-Vis menyerap cahaya tampak
berwarna merah (Day, 1999). Dapat diduga bahwa pada produk 1 telah terbentuk
kompleks polimer Mn(I1)-2-metil imidazol. Hal ini didukung bahwa Mn(I1)-2metil
imidazol memiliki warna khas merah bata. Sedangkan pada Mn(ll1)-Cyclam

memiliki warna khas hijau (Tabel 4.2).

Tabel 4.2 Warna Khas Mn(11), Mn(l11)

Senyawa Warna Khas Referensi
Mn(I1)-2-metil imidazol Merah bata Pujiono (2015)
Mn(111)-Cyclam Hijau Kimura (1991)

Pelarut N’N-dimetil formamida (DMF) digunakan untuk mendispersi ligan 2-
metil imidazol agar cepat terdispersi dengan ion logam mangan klorida tetrahidrat.
Selain itu DMF juga pada sintesis kompleks polimer membantu proses deprotonasi

dari ligan 2 metil imidazol. DMF mudah mengalami hidrolisis di udara, membentuk
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asam format dan HNR2 (R= Metil dan Etil) atau amina. Amina yang terbentuk dapat
meningkatkan deprotonasi dari ligan 2 metil imidazol, serta menyebabkan ligan 2
metil imidazol memiliki kemampuan untuk menjembatani dengan logam pusat

(Noro, 2013). Dugaan mekanisme reaksi yang terjadi seperti yang diperlihatkan

pada Gambar 4.2.
H3C HsC H4C
——N ——N
o=
o H—N H—N
A " ) = |@ / | /
Lo =1t =N
= H—-T—N H—C—N<®
Hzoj CHj H/ \H CH; HO|® CH;

/k \__/ CHa CHa
—» HCOOH ~+ Hz N )\ . /k

N_> N/ \N

Gambar 4.2 Dugaan mekanisme reaksi dimetil formamlda (DMF) dengan
ligan 2-metil imidazol (Noro, 2013).

4.2 Karakteristik Material Kompleks Polimer menggunakan Difraksi Sinar-
X
Hasil sintesis dikarakterisasi menggunakan XRD untuk mengetahui fasa dan

struktur kristal produk sampel. Pola difraksi sinar-X pada sintesis produk 1 dan
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produk 2 ditunjukkan pada Gambar 4.3. Fasa hasil sintesis pada produk 1 dan
produk 2 diidentifikasi dengan cara membandingkan pola difraksi standar 2-metil
imidazol (ICDD Grant-in-Aid, 1984) dan standar mangan klorida tetrahidrat (ICSD
no. 23939). Hasil dari perbandingan tersebut dapat diketahui hasil produk 1 yang
disintesis pada suhu 140°C memiliki karakteristik puncak pada posisi 26 (°)= 14,
22, 29, 44, 45, dan 48. Sedangkan produk 2 yang disintesis pada suhu 150°C
terdapat puncak lain yang berbeda dengan produk 1 yang ditunjukkan pada 26 (°)=

14,19, 22, 24, 29, 36, 38, 39, 44, dan 46.
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- e 2 L i, o sl ” T

Intensitas (a.u)

Mn(l,.4H,0

| A A nh R i 2 Metil [{midazol

L UL N L NN L SN L S LN SN BELA LA SNLAS BELAN BELEN EELE RN BN R
10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50

2 Thetha (°)

Gambar 4.3 Pola difraksi produk 1 pada suhu 140 °C dan produk 2 pada suhu
150°C

Berdasarkan Gambar 4.3 dapat diamati bahwa pola difraksi pada produk 1
yang disentesis pada suhu 140°C berbeda dengan dengan pola standar 2-metil

imidazol dan standar mangan klorida tetrahidrat. Hal ini menandakan bahwa telah
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terbentuk senyawa baru yang kristalin pada produk 1. Sedangkan sintesis produk 2
pada suhu 150°C teridentifikasi munculnya puncak lain disamping puncak-puncak
produk 1 yaitu puncak pada 26 (°)= 19, 31, 39, dan 46. Hal ini dapat diduga bahwa
pada suhu 150°C terbentuk produk 2 yang berupa bubuk polikristalin dengan

tambahan fasa lain yang berbeda dari produk 1.

4.3 Karakteristik Material Kompleks Polimer menggunakan Spektroskopi

Inframerah

Karakterisasi spektroskopi infremerah bertujuan untuk mengetahui gugus
fungsi yang terdapat pada materil kompleks polimer hasil sintesis. Mula-mula
dibuat pellet padatan kompleks hasil sintesis dan KBr dengan perbandingan 1:99.
Pellet tersebut kemudian direkam pada bilangan gelombang 4000-400 cm
sehingga diperoleh spektra FT-IR. Perbandingan spektra FTIR antara kompleks
dengan produk 1 dan produk 2 hasil sintesis dengan ligan 2-metil imidazol dengan
varisi suhu 140°C dan 150°C ditunjukkan pada Gambar 4.4 dan perbandingan

bilangan gelombang pada Tabel 4.3.
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Gambar 4.4 Spektra FTIR (hitam= ligan 2-metil imdazol, merah= Produk 1
suhu 140°C, dan biru= Produk 2 suhu 150°C)

Tabel 4.3 Bilangan Gelombang Mn-2-metil imidazol

Bilangan Gelombang (cm™)

No Referensi 2-metil Produk 1 Produk 2 Keterangan
imidazol (140 °C) (150 °C)
*1 594 - 583,58 596,17 Vibrasi Ulur
Mn-N
“2 760 754,84 793,71 793.82 Vibrasi Tekuk
C-H
#3 997 994,31 1024,36 1024,29 Vibrasi Tekuk
C-N
"4 1146 1114,33 1123,72 1128,62 Vibrasi Ulur
C-N Aromatis
*5 1482 1445,61 1467,07 1469,90 Vibrasi Tekuk
Cc=C
*6 1682 1595,77 1592,51 1951,92 Vibrasi Ulur
C=N
*7 2400 2361,46 2361,18 2361,15 Vibrasi Ulur
C=C Aromatis
“8 3000 3024,62 3027,58 - Vibrasi Ulur
C-H
“9 3300 - 3442,06 3437,64 Vibrasi Ulur
O-H

Referensi : (*Malecki dkk., 2012 ; *Zhang, 2018, “Silverstein 2005).
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Spektrum FTIR ligan 2-metil imidazol yang ditunjukkan pada Gambar 4.4
dengan spektra berwarna hitam. Puncak lemah pada bilangan gelombang 3024,62
cm merupakan vibrasi ulur C-H. Puncak pada bilangan gelombang 2361,46 cm™
menunjukkan adanya vibrasi ulur C=C aromatik. Puncak pada bilangan gelombang
1595,77 cm™ merupakan vibrasi ulur C=N. Puncak pada bilangan gelombang
1445,65 cm™ menunjukkan adanya vibrasi tekuk C=C. Puncak pada bilangan
gelombang 1114,33 cm™ merupakan vibrasi ulur C-N aromatis. Keberadaan atom
nitrogen pada ligan juga didukung oleh puncak pada bilangan gelombang 994,31
cm? yang ditunjukkan adanya vibrasi tekuk C-N pada ligan. Puncak pada bilangan
gelombang 754,84 cm™ merupakan vibrasi tekuk C-H.

Spektrum FT-IR pada produk 1 yang disintesis pada suhu 140°C ditunjukkan
dengan spektra berwarna merah. Puncak dengan intensitas sedang dan melebar pada
bilangan gelombang 3442,06 cm™ terindikasi adanya gugus O-H yang terikat pada
ion Mn. Puncak tersebut menunjukkan bahwa pada senyawa kompleks terdapat air
yang terikat sebagai ligan atau sebagai hidrat. Puncak pada bilangan gelombang
3027,58 cm* merupakan vibrasi ulur C-H. Puncak pada bilangan gelombang
2361,18 cm™® menunjukkan adanya vibrasi ulur C=C aromatik. Puncak pada
bilangan gelombang 1592,51 cm™ merupakan vibrasi ulur C=N. Puncak pada
bilangan gelombang 1467,07 cm™* menunjukkan adanya vibrasi tekuk C=C. Puncak
pada bilangan gelombang 1123,72 cm™ merupakan vibrasi ulur C-N aromatis.
Puncak selanjutnya muncul pada bilangan gelombang dan 1024,36 cm™* dan 793,71
cm™* menunjukkan adanya vibrasi tekuk C-N dan vibrasi tekuk C-H. Puncak yang
muncul pada bilangan gelombang 596,58 cm™ yang menunjukkan vibrasi ulur Mn-

N akibat terbentuknya ikatan logam dan ligan (Mn-N) dari reaksi antara ligan 2-
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metil imidazol dengan logam Mn. Bila dibandingkan dengan spektrum FTIR ligan
2-metil imidazol, vibrasi tekuk C-N pada kompleks polimer produk 1 memiliki
persen transmitan yang lebih rendah. Hal ini mengindikasikan telah terbentuk
ikatan antara atom N pada cincin imidazol dengan atom Mn (Malecki dkk., 2012).

Spektrum FT-IR pada produk 2 yang disintesis pada suhu 150°C dengan
spektra berwarna biru yang disintesis. Puncak yang melebar pada bilangan
gelombang 3437,64 cm™ terindikasi adanya gugus O-H yang terikat pada ion Mn.
Buncak tersebut dapat diduga bahwa pada senyawa kompleks terdapat air yang
terikat sebagai ligan atau hidrat. Puncak pada bilangan gelombang 1445,65 cm™
menunjukkan adanya vibrasi ulur C=C aromatik. Puncak pada bilangan gelombang
1591,92 cm™ merupakan vibrasi ulur C=N. Puncak pada bilangan gelombang
1469,90 cm™ menunjukkan adanya vibrasi tekuk C=C. Puncak pada bilangan
gelombang 1128,62 cm™ merupakan vibrasi ulur C-N aromatis. Puncak selanjutnya
muncul pada bilangan gelombang dan 1024,29 cm™ dan 793,82 cm™ menunjukkan
adanya vibrasi tekuk C-N dan vibrasi tekuk C-H. Pita serapan yang muncul pada
bilangan gelombang 596,17 cm™ yang menunjukkan vibrasi ulur Mn-N akibat
terjadinya reaksi antara ligan 2-metil imidazol dengan logam Mn (Pujiono, 2015).
Penelitian yang dilakukan oleh Zhang (2018) menunjukkan bahwa pola ikatan
antara ligan 2-metil imidazol dengan logam (Zn) pada bilangan gelombang 426 cm
1.
4.4 Karakteristik Material Kompleks Polimer menggunakan Surface Area

Analyzer (SAA)

SAA (Surface Area Analyzer) merupakan salah satu instrumen penting dalam

karakterisasi material kompleks polimer. Dengan instrumentasi ini, padatan
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kompleks polimer dapat ditentukan tipe isotherm, luas permukaan,dan distribusi
ukuran pori dari suatu material (micropores, mesopores atau macropores).
Penentuan luas permukaan dilakukan menggunakan metode BET dan penentuan
ukuran pori dilakukan dengan menggunakan metode BJH. Hasil penentuan tipe
isotherm dari produk 1 pada suhu 140°C dan produk 2 pada suhu 150°C

ditunjukkan pada Gambar 4.5.
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Gambar 4.5 Isoterm adsorpsi-desorpsi Nz dari (a) Produk 1 pada suhu 140°C (b)
Produk 2 pada suhu 150°C

Berdasarkan Gambar 4.5 dapat dijelaskan bahwa tipe isoterm dari produk 1
yang disintesis pada suhu 140°C dan produk 2 pada suhu 150°C merupakan tipe
IV. Berdasarkan klasifikasi IJUPAC, isoterm tipe IV dengan karakteristik materi
padatan mesopori ditandai dengan adanya hysterisis loop. Hysterisis loop terbentuk
oleh volume gas nitrogen (N2) yang teradsorpsi pada pernukaan material kompleks
Mangan(I1)-2-metil imidazol berbeda dengan volume gas nitrogen (N2) yang
terdesorpsi. Disamping itu, grafik adsorpsi-desorpsi produk 1 yang disintesis pada
suhu 140°C memiliki hysterisis loop lebih sempit dibandingkan produk 2 pada suhu

150°C. Hal ini menunjukkan bahwa produk 1 yang disintesis pada suhu 140°C



45

memiliki proporsi mesopori lebih sedikit dibandingkan dengan produk 2 pada suhu
150°C. Pada penelitian yang dilakukan oleh Lai (2016) Zn(l1)-2-metil imidazol
yang disintesis pada suhu 120°C juga memiliki proporsi mesopori lebih sedikit
dibandingkan dengan kompleks polimer Zn(I1)-2-metil imidazol yang disintesis
pada suhu 140°C. Semakin meningkatnya suhu menunjukkan bahwa proporsi
mesopori menjadi lebih besar.

Kurva hasil analisis luas permukaan ditunjukkan pada Gambar 4.6 dengan
menggunakan metode BET. Dimana dari kurva tersebut didapatkan suatu
persamaan regresi y = ax + b dimana melalui persamaan tersebut diperoleh nilai
slope (s) dan intersep (i). Berdasarkan persamaan regresi tersebut dapat ditentukan
luas permukaan dengan operasi perhitungan antara nilai slope dengan nilai intersep
seperti yang dapat dilihat pada Lampiran 6.3. Hasil luas permukaan produk 1 yang
disintesis pada suhu 140°C dan pada produk 2 yang disintesis pada suhu 150°C
secara berturut-turut adalah sebesar 4,781 m2/g dan 15,172 m?/g. Bila dibandingkan
dengan kompleks Mangan(11)-2-metil imidazol pada penelitian Katoda (2017) yang
memiliki luas permukaan 1684 m2/g, padatan kompleks polimer yang dihasilkan
pada penelitian ini memiliki luas permukaan yang lebih kecil. Hal ini dapat
disebabkan pada sampel hasil sintesis dimungkinkan masih terdapat sumbatan yang
berasal dari pelarut DMF atau hidrat yang dapat menuntup sisi aktif permukaan
pada kompleks sehingga luas permukaannya menjadi kecil. Menurut Yan (2014)
untuk menghilangkan sisa DMF dapat dilakukan dengan pencucian menggunakan
kloroform selama 24 jam sebanyak 2 kali agar DMF yang terperangkap di dalam
pori material larut dalam kloroform sehingga proses pencucian ini tidak akan

merusak struktur padatan yang telah terbentuk.
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Gambar 4.6 Penentuan luas perrmukaan menggunakan metode BET

Analisis ukuran pori menggunakan metode BJH ditunjukkan dengan kurva
distribusi ukuran pori pada Gambar 4.7 Berdasarkan kurva tersebut diketahui
produk 1 yang disintesis pada suhu 140°C dan pada produk 2 yang disintesis pada
suhu 150°C secara berturut-turut menghasilkan ukuran pori sebesar 3,42 nm dan
3,05 nm. Hal tersebut menunjukkan bahwa material tersebut memiliki pori

berukuran meso karena berada dalam rentang ukuran 2 hingga 50 nm.
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Gambar 4.7 Distribusi ukuran pori dari (a) Produk 1 pada suhu 140°C (b) Produk 2

pada suhu 150°C
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Tabel 4.4 Hasil karakterisasi Surface Area Analyzer (SAA)

Parameter Produk 1 (140°C)  Produk 2 (150°C)
Luas permukaan (m?/q) 4,781 15,172
Volume pori adsorpsi BJH
(cm®/g) 0,009 0,031
Luas permukaan adsorpsi
BJH (m?/g) 4,334 17,035
Diameter pori adsorpsi
BJH (nm) 3,4164 3,0564
Volume pori desorpsi BJH
(cm®/g) 0,007 0,021
Luas permukaan desorpsi
BJH (m?/g) 3,699 14,320
Diameter pori desorpsi
BJH (nm) 3,405 3,4088
Volume pori total (cm?/g) 0,009 0,028
Rata-rata diameter pori
(nm) 3,782 3,776

Berdasarkan Tabel 4.4 diketahui bahwa produk 1 yang disintesis pada suhu
140°C memliki luas permukaan dan volume pori yang lebih rendah dibandingkan
dengan produk 2 yang disintesis pada suhu 150°C. Hal ini mengindikasikan bahwa
produk 2 yang disintesis pada suhu 150°C memiliki kapasitas penyimpanan
hidrogen yang lebih tinggi dibandingkan produk 1 yang disintesis pada suhu 140°C
dikarenakan kapasitas penyimpan hidrogen berbanding lurus dengan luas
permukaan dan volume pori. Jika luas permukaan dan volume pori besar maka

kapasitas penyimpanan hidrogen besar (Sculley, 2011).

4.5 Sintesis Kompleks Mangan (I1) dengan Ligan 2-Metil Imidazol dalam
Perspektif Islam

Proses untuk memperoleh sebuah pengetahuan memang tidak semudah

membalikkan telapak tangan karena memerlukan perhatian besar, seperti
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melakukan serangkaian penelitian dengan metode yang terukur dan sistematis
dengan memeriksa hal-hal yang telah diperintahkan Allah Swt. melalui ayat-ayat
kauniyah dan menganalisis data yang dihasilkan sehingga sampai pada penarikan
kesimpulan yang rasional itulah kegiatan utama pengembangan ilmu pengetahuan
yang memerlukan kemampuan berfikir kritis sebagaimana firman Allah dalam
Surat Al-Bagarah ayat 164:

oo s JBoamTe o ae  uEe Loe gz o e T . @
Al )35 Al ey Al s Jall Calidl s 3815 sl (8l 3 &)
5 g3 383 5T 4y Rl ola e LT G & 05340 Loy Gl i Ly
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"ug‘)[ BEEME gw\u:}..\)’;umh 5._11;“5\}’@)/3\ %}@jd‘\gbdstﬂt&g
BE\CEE q)ﬂ

Artinya:  “Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, silih
bergantinya malam dan siang, bahtera yang berlayar di laut membawa apa yang
berguna bagi manusia, dan apa yang Allah turunkan dari langit berupa air, lalu
dengan air itu Dia hidupkan bumi sesudah mati (kering)-nya dan Dia sebarkan di
bumi itu segala jenis hewan, dan pengisaran angin dan awan yang dikendalikan

antara langit dan bumi; sungguh (terdapat) tanda-tanda (keesaan dan kebesaran
Allah) bagi kaum yang memikirkan.

Berdasarkan Tafsir Jalalain pada ayat di atas menjelaskan tentang bukti
kekuasan Allah Swt. bagi orang yang senantiasa berfikir dan merenungkan tentang
penciptaan langit dan bumi untuk mendapatkan bukti atas kekuasaan penciptaan-
Nya. Sebagai mahluk yang diberi berbagai potensi sekaligus diamanahkan menjadi
penguasa bumi dengan tugas serta tanggung jawab yang menuntutnya untuk
melakukan pengelolaan dengan baik. Manusia sebagai makhluk yang diberi akal
oleh Allah Swt. harus mengetahui dan memahami sifat terhadap kejadian alam di
sekitarnya untuk dikelola secara efektif dan efisien, sehingga melalui proses berfikir

diharapkan manusia memperoleh berbagai pengetahuan. Salah satu upaya
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pengamalan ayat terebut dilakukan melalui pengoptimalan material kompleks
polimer yang dapat digunakan sebagai penyimpanan hidrogen (Yulita, 2015).
Mn-2-metil imidazol merupakan material berpori yang dikembangkan
sebagai material penyimpan hidrogen. Mn-2-metil imidazol pilihan yang tepat
sebagai bakar energi alternatif yang dapat diperbarui dan bebas emisi sehingga
dapat mengurangi polusi udara. Berdasarkan penelitian yang dilakukan didapatkan
berbagai informasi dari hasil sintesis kompleks Mn-2-metil imidazol dengan
metode solvotermal dengan diketahui luas permukaan dan ukuran pori produk 1
yang disintesis pada suhu 140 °C adalah sebesar 4,781 m#g dan 3,42 nm serta
produk 2 yang disintesis pada suhu 150 °C memiliki luas permukaan 15,172 mz2/g
dan ukuran pori sebesar 3,05 nm. Hal ini menandakan bahwa kompleks
Mangan(l1)-2-metil imidazol dapat digunakan sebagai material penyimpan

hidrogen.



BAB V

PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil yang diperoleh dari penelitian dapat diambil kesimpulan

sebagai berikut:

1.

Pengaruh variasi suhu dapat diketahui pada produk 1 yang disintesis pada suhu
140°C telah terbentuk senyawa yang kristalin yang diduga senyawa kompleks
polimer Mn-2-metil imidazol dan pada pola difraksi pada produk 2 yang
disintesis pada suhu 150°C teridentifikasi tambahan fasa lain dengan
munculnya puncak pada 26 (°)=19, 31, 39, dan 46.

Pengaruh variasi suhu terhadap luas permukaan dan volume pori pada produk
1 yang disintesis pada suhu 140°C adalah sebesar 4,781 m?/g dan 0,009 serta
pada produk 2 yang disintesis pada suhu 150°C memiliki luas permukaan
15,172 m?/g dan volume pori sebesar 0,031. Produk 2 memiliki luas permukaan

dan volume pori yang lebih besar dibandingkan produk 1.

5.2 Saran

1.

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai waktu pertumbuhan kristal
yang optimal menggunakan metode solvotermal agar produk yang dihasilkan
memiliki tingkat kristalinlitas yang tinggi.

Perlu dilakukan pemilihan pelarut saat pencucian agar DMF yang terperangkap
di dalam pori material larut sehingga tidak menyumbat sisi permukaan

senyawa kompleks polimer.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Diagram Alir

1. Sintesis Material Kompleks Polimer Mn(I1)-2-Metilimidazol dengan

Variasi Suhu 140°C dan 150°C menggunakan Metode Solvotermal.

1.970 g MnCl2.4H20 0,820 g 2-metil imidazol
- dilarutkan dengan 15 mL - dilarutkan dengan 15 mL
N’N-dimetil formamida N’N-dimetil formamida
(DMF) _ (DMF)
- diaduk sampai homogen - diaduk sampai homogen
Campuran

- diaduk dengan magnetik stirer selama 60 menit pada
temperatur ruang

- direaksikan secara solvotermal pada variasi suhu
140°C dan 150°C selama 24 jam

Endapan Filtrat

- dicuci dengan DMF

Padatan

- dicuci dengan metanol
- dikeringkan di oven pada temperatur 65 °C selama 24 jam

Hasil Sintesis
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Lampiran 2. Perhitungan

MnCl2.4H20 dengan 2-metil imidazol menggunakan perbandingan molar 1:1

2.1 Perhitungan Massa Senyawa MnCl,.4H>0

Mr Senyawa =197.91 g/mol
Mol Senyawa =10 mmol
Massa Senyawa = mol x BM
=10 mmol x 197.91 g/mol

=1970.91 mg
=1.970¢
2.2 Perhitungan Massa Senyawa 2-metil Imidazol
Mr Senyawa =82.11 g/mol
Mol Senyawa =10 mmol

Massa Senyawa = mol x BM
=10 mmol x 82.11 g/mol
=820.11 mg
=0.820¢

2.3 Perhitungan Stoikiometri Massa Senyawa Hasil Sintesis

e  MnCl2.4H20¢) + DMF@g>Mn? omr + 2ClIome) + 4H200MmF

e 2-metil imidazols) + DMF@g)=> 2-metil imidazolowmr)

MnZ*pmr+ 2-metil imidazolomry = Mn (11)-2-metil imidazol

Mula-mula 10 mmol 10 mmol -
Bereaksi 10 mmol 10 mmol 10 mmol _
Setimbang - - 10 mmol

Sehingga, mol Mn (I1)-2-metil imidazol= 10 mmol (dengan asumsi produk
memiliki perbandingan molar antara logam dan ligan adalah 1:1)

Y _ massa Mn(II)—2—metil imidazol
Mol Mn(11)-2-metil imidazol = M MOl —3—metl midazol

_massa Mn(II)—2—metil imidazol
10 mmol - 137.04 gr/mol

Massa 2-metil imidazol = 10mmol x 137.04gr/mol
=1370.04 mg
=1370¢g
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Lampiran 3. Dokumentasi

Gambar L.3.1 Proses sintesis kompleks Mangan(Il)-2-metil imidazol (a) larutan
MnCl2.4Hz0, (b) larutan 2-metil imidazol, (c) hasil pencampuran
prekursor pada larutan (a) dan (b), (d) proses solvotermal (e)
endapan dicuci dengan metanol (f) hasil pengeringan di oven pada
temperatur 65 °C.
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Lampiran 4. Hasil Karakterisasi Menggunakan XRD

Karakterisasi menggunakan XRD dilakukan di Jurusan Teknik Material dan
Metalurgi Fakultas Teknik Industri Institut Teknologi Sepuluh November (ITS)
Surabaya. Adapun spesifikasi instrumen XRD yang digunakan dapat dilihat pada

Tabel L.4.1

Tabel 4.1 Spesifikasi instrumen XRD

Spesifikasi
Anode Material Cu
K-Alphal [A] 1.54060
K-Alpha2 [A] 1.54443
K-Beta [A] 1.39225
K-A2/K-Al Ratio 0.50000
Generator Setting 30 mA, 40 Kv
Diffractometer Type XPert MPD
Diffractometer Number 1
Start Position [°2Th.] 5.0084
End Position [°2Th.] 49.9904
Sampel Mangan(11)-2-metil imidazol 140

°C : Mangan(l1)-2-metil imidazol
150 °C
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Lampiran 4.1 Difraktogram Hasil Karakterisasi menggunakan XRD

1. Mangan(I1)-2-metil imidazol (140 °C)

Counts

140'C

800

600

Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Gambar L.4.1 Difraktogram Mangan(l1)-2-metil imidazol (140 °C)

Tabel L.4.2 Data XRD Difraktogram Mangan(l1)-2-metil imidazol (140 °C)

Pos. Height FWHM Left d-spacing Rel. Int.
[°2Th.] [cts] [°2Th.] [A] [%]
14.1753 367.92 0.0502 6.24809 51.56
14.3572 677.54 0.0669 6.16933 94.95
21.2710 713.55 0.0836 417716 100.00
24.1556 29.17 0.2007 3.68447 4.09
25.7341 58.57 0.1004 3.46193 8.21
29.0302 530.27 0.0816 3.07339 74.31
29.1131 492.77 0.0408 3.07244 69.06
31.6333 48.55 0.1632 2.82617 6.80
38.2040 19.20 0.4896 2.35385 2.69
44.2704 117.67 0.0612 2.04436 16.49
45.0392 345.77 0.0612 2.01123 48.46
45.1617 185.03 0.0408 2.01104 25.93

48.1324 197.89 0.0612 1.88895 27.73
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2. Mangan(11)-2-metil imidazol (150 °C)

y yoyyy oy vyow Yooy yoyy yyy oy vV oy vvy
Counts

150'C

1500

1000

50 M Mw

|
10 20 30 40
Position [°2Theta] (Copper (Cu))

Gambar L.4.2 Difraktogram Mangan(l1)-2-metil imidazol (150 °C)

Tabel L.4.3 Data XRD Difraktogram Mangan(l1)-2-metil imidazol (150 °C)

Pos. Height FWHM Left d-spacing Rel. Int.
[°2Th.] [cts] [°2Th.] [A] [%]
14.2913 1570.08 0.1338 6.19765 100.00
17.4588 195.01 0.0836 5.07970 12.42
18.4585 143.93 0.0669 4.80677 9.17
18.8638 142.50 0.1338 4.70442 9.08
19.5896 1071.74 0.1171 453172 68.26
21.1206 708.55 0.1171 4.20656 45.13
23.5776 39.77 0.2007 3.77346 2.53
24.1229 758.33 0.1171 3.68939 48.30
25.3900 86.87 0.1004 3.50807 5.53
25.7116 52.40 0.1004 3.46491 3.34
29.0461 566.08 0.1171 3.07429 36.05
30.7120 60.11 0.1338 2.91122 3.83
31.5904 670.33 0.0836 2.83225 42.69
32.8803 105.23 0.1004 2.72403 6.70
33.4367 92.04 0.1004 2.67996 5.86
36.3211 149.96 0.1004 2.47348 9.55
37.2026 132.22 0.0836 2.41688 8.42
38.1745 248.50 0.1171 2.35755 15.83
39.9829 214.48 0.0669 2.25500 13.66
42.9590 59.86 0.2007 2.10542 3.81
44.3159 129.98 0.1004 2.04405 8.28
45.8766 186.28 0.1004 1.97808 11.86
46.8005 70.16 0.1004 1.94117 4.47

47.9568 42.86 0.2007 1.89703 2.73
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Lampiran 5. Hasil Spektra IR

L.5.1 Mangan(l1)-2-metil imidazol (140 °C)

893289 119.219
583.589.156

669.154.

2361185 64472
1024.362 318372

%Transmittance
?
2499.752 691280

2830.107 22.465 —<.

1467.075 209588

3442083 1761.499

793.717 1088.059

3
1367.193 0.000

1592510 7023.710 —

Gambar 5.1 Spektrum IR dari Mangan(I1)-2-metil imidazol (140 °C)

L.5.2 Mangan(l1)-2-metil imidazol (150 °C)

1024.297 56.461

2
2
e ®
60~ 2 f Py 3w
e 2 & 9
s L g o g
& & . e 3 @
g = 5 83
S0= ) 2: ~
s = S
g 3 8
g . 2 =
H e S <
£ 5 2
8 b
[ &
2 w0 &
8
E
5= -
g
S
8 &
°
3
=8 &
3 o
&
2= £
5
2
15= %
2
10=
.......................................................................................... ]
3800 3800 3400 3200 3000 2800 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 &0 600 4

Gambar 5.2 Spektrum IR dari Mangan(l1)-2-metil imidazol (150 °C)
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L.5.2 2-metil imidazol

2-metil imidazol
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Lampiran 6. Hasil karakterisasi Menggunakan SAA

L.6.1 Mangan(l1)-2-metil i

midazol (140 °C)

64

Press PO
[Torr] [Torr]
38.20 760.00
78.5400 760.00
114574 760.00
152,500 760.00
190.508 760.00
228684 760.00
286.388 760.00
304.586 760.00
342304 760.00
330.464 760.00
4185 760.00
456.140 760.00
48427 760.00
531.081 760.00
570.105 760.00
807.023 760.00
845.714 760.00
824.021 760.00
721410 760.00
756.453 760.00
755.004 760.00
722622 760.00
633.658 760.00
645.102 760.00
807.571 760.00
560.168 760.00
530.964 760.00
403548 760.00
455.186 760.00
417.248 760.00
370.361 760.00
241.242 760.00
303.246 760.00
285.556 760.00
227.631 760.00
189.628 760.00
151.626 760.00
11388 760.00
75.8620 760.00
37.2347 760.00

Raw Analysis Data

Volume @ STP Time
[ec] [min]
0.0475309 31
0.0801987 47
0.0807934 6.3
0.108081 7.9
0.132175 o5
0.148085 123
0.176745 15.0
0.194084 17.9
0.220202 207
0.242143 238
0.281266 26.0
0.301624 234
0.33083 31.1
0.373425 339
0400848 38.7
0451203 387
0505013 41.1
0.54504 438
0615338 48.3
0.724849 51.1
0710275 5386
0.6835061 56.0
0505118 58.9
0.582880 81.8
0.548483 848
0530444 87.1
0524317 60.5
0.484182 7286
0481803 756
0.44088 783
0412814 80.8
0.381622 835
0.35127 88.3
0.317476 83.0
0.270388 808
0.230578 915
0.208348 033
0.185151 05.2
0.12184 97.4
0.0734800 100.2

Tol

0OO0O0000000000000000000O000000000O0O0000O0O00O0O0O

Equ

Multi-Point BET

Data Reduction Parameters Data

Thermal Transpiration: on

Eff. mol. diameter (D): 3.54 A

Eff. cell stem diam. (d): 4.0000 mm

Surface Area = 4.781 m#g

Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350K
Molec. Wt.:  28.013 Cross Section: 16.200 A= Liquid Density: 0.808 glcc
Multi-Point BET Data
Relative Volume @ STP 1/[W((Po/P)-1)] Relative Volume @ STP 1/[W((Po/P)-1)]
Pressure Pressure
[P/Po] [cclg] [P/Po] [eclg]
1.00724e-01 0.5581 1.6059e+02 2.50669e-01 1.0659 2.5111e+02
1.50755e-01 0.7241 1.9614e+02 3.00874e-01 1.1854 2.9049e+02
2.00788e-01 0.8789 2.2872e+02
BET summary
Slope = 629.298
Intercept = 9.907e+01
Correlation coefficient, r = 0.997180
C constant= 7.352
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Data Reduction Parameters Data

Thermal Transpiration: on Eff. mol. diameter (D): 3.54 A Eff. cell stem diam. (d): 4.0000 mm

t-Method Calc. method: de Boer
BJH/DH method Moving pt. avg.: off Ignoring P-tags below 0.35 P/Po
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350K
Molec. Wt.:  28.013 Cross Section: 16.200 A: Liquid Density: 0.808 glcc
BJH Pore Size Distribution Adsorption Data
Radius Pore Volume Pore Surf dv(r) ds(r) dV(logr) dS(logr)
Area
TA] [ecig] [m¥g] [cc/Aig] [m*/A/g] [ecig]l [ecig]
15.2900 2.4573e-04 3.2142e-01 1.4590e-04 1.9085e-01 5.1315e-03 6.7122e+00
17.0821 7.4876e-04 9.1038e-01 2.6475e-04 3.0998e-01 1.0403e-02 1.2180e+01
19.1447 1.1225e-03 1.3008e+00 1.6795e-04 1.7545e-01 7.3951e-03 7.7255e+00
21.5792 1.4062e-03 1.5638e+00 1.0734e-04 9.9482e-02 5.3267e-03 4.9368e+00
244944 2.2176e-03 2.2263e+00 2.5460e-04 2.0788e-01 1.4339e-02 1.1708e+01
28.1124 2.7408e-03 2.5985e+00 1.2921e-04 9.1924e-02 8.3494e-03 5.9400e+00
32.7459 3.5465e-03 3.0906e+00 1.5442e-04 9.4316e-02 1.1619e-02 7.0964e+00
38.9641 4.1940e-03 3.4229e+00 8.9691e-05 4.6038e-02 8.0238e-03 4.1186e+00
47.8347 4.9151e-03 3.7244e+00 6.8531e-05 2.8653e-02 7.5177e-03 3.1432e+00
61.6017 5.8500e-03 4.0280e+00 5.4960e-05 1.7844e-02 7.7459%-03 2.5148e+00
86.9713 6.4804e-03 4.1729e+00 1.8690e-05 4.2979e-03 3.6954e-03 8.497%e-01
151.3519 7.5128e-03 4.3094e+00 1.0863e-05 1.4355e-03 3.6580e-03 4.8338e-01
1129.2716 8.9190e-03 4.3343e+00 7.5568e-07 1.3384e-05 1.3851e-03 2.4531e-02
BJH adsorption summary
Surface Area = 4334 mig
Pore Volume = 0.009 cc/g
Pore Radius Dv(r) = 17.082A
BJH Pore Size Distribution Desorption
Data Reduction Parameters Data
Thermal Transpiration: on Eff. mol. diameter (D): 3.54 A Eff. cell stem diam. (d): 4.0000 mm
t-Method Calc. method: de Boer
BJH/DH method Moving pt. avg.: off Ignoring P-tags below 0.35 P/Po
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350K
Molec. Wt.:  28.013 Cross Section: 16.200 A: Liquid Density: 0.808 glcc
BJH Pore Size Distribution Desorption Data
Radius Pore Volume Pore Surf av(r) ds(r) dV(logr) ds(logr)
Area 5
[A] [ccig] [m*/g] [ccrAlg) [m*/Aig] [ecig] [ecig]
17.0247 6.6460e-04 7.8074e-01 3.4952e-04 4.1061e-01 1.3687e-02 1.6079e+01
19.0815 1.3500e-03 1.4992e+00 3.0985e-04 3.2477e-01 1.3599e-02 1.4253e+01
21.4966 1.9458e-03 2.0535e+00 2.2756e-04 2.1172e-01 1.1250e-02 1.0467e+01
24 4016 2.3537e-03 2.3878e+00 1.2781e-04 1.0475e-01 7.1708e-03 5.8773e+00
28.0240 2.7801e-03 2.6921e+00 1.0518e-04 7.5068e-02 6.7755e-03 4.8355e+00
32.6219 3.6064e-03 3.1987e+00 1.6068e-04 9.8511e-02 1.2044e-02 7.3842e+00
38.7784 3.6810e-03 3.2372e+00 1.0406e-05 5.3671e-03 9.2655e-04 4.7787e-01
47.6575 3.9446e-03 3.3478e+00 2.4892e-05 1.0446e-02 2.7203e-03 1.1416e+00
61.3488 4.5781e-03 3.5543e+00 3.7725e-05 1.2299e-02 5.2956e-03 1.7264e+00
86.5537 4.7595e-03 3.5962e+00 5.3938e-06 1.2464e-03 1.0613e-03 2.4524e-01
154.1904 5.3475e-03 3.6725e+00 5.7850e-06 7.5036e-04 1.9772e-03 2.5646e-01
848.8666 6.4380e-03 3.6982e+00 8.4683e-07 1.9952e-05 1.2648e-03 2.9799e-02
1776.1940 6.5104e-03 3.6990e+00 1.2763e-07 1.4371e-06 5.1751e-04 5.8271e-03
BJH desorption summary
Surface Area = 3.699 m/g
Pore Volume = 0.007 ccig
Pore Radius Dv(r) = 17.025A
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Data Reduction Parameters Data

Thermal Transpiration: on Eff. mol. diameter (D): 3.54 A
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350K
Molec. Wt.:  28.013 Cross Section: 16.200 A

Eff. cell stem diam. (d): 4.0000 mm

Liquid Density:

0.808 glcc

Average Pore Size summary
Average pore Radius = 3.78268e+01A

Total Pore Volume

Data Reduction Parameters Data

Thermal Transpiration: on Eff. mol. diameter (D): 3.54 A Eff. cell stem diam. (d): 4.0000 mm
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350K
Molec. Wt.: 28.013 Cross Section: 16.200 A: Liquid Density: 0.808 glcc
Total Pore Volume summary
Total Pore Volume
Total pore volume = 9.043e-03 cc/g for
pores smaller than 2059.7 A (Radius)
at P/Po = 0.99533
L.6.2 Mangan(l1)-2-metil imidazol (150 °C)
Raw Analysis Data

Press PO Volume @ STP Time Tol Equ
[Torr] [Torr] [cc] [min]

384171 760.00 0.0373129 29 0 1

76.5587 760.00 0.0590112 47 0 1
114.522 760.00 0.0824684 6.3 0 1
152.503 760.00 0.107251 81 0 1
190.54 760.00 0.129744 103 0 1
228471 760.00 0.155387 141 0 1
266.326 760.00 0.187249 178 0 1
304273 760.00 0.223132 216 0 1
342225 760.00 0.259519 257 0 1
380.229 760.00 0.29465 300 0 1
418.025 760.00 0.339965 341 0 1
456.115 760.00 0.379453 385 0 1
493.952 760.00 0.427066 431 0 1
531.51 760.00 0.496243 480 0 1
570.055 760.00 0.537834 510 0 1
607.516 760.00 0.604703 551 0 1
645.692 760.00 0.662669 594 0 1
683.363 760.00 0.738271 64.1 0 1
722324 760.00 0.762842 69.0 0 1
756.094 760.00 0.91502 780 0 1
754743 760.00 0.922882 824 0 1
721.584 760.00 0.888817 86.0 0 1
683.353 760.00 0.861046 913 0 1
645.396 760.00 0.832271 96.3 0 1
607.443 760.00 0.801083 1013 0 1
569.273 760.00 0.777928 1058 0 1
531.492 760.00 0.744002 1102 0 1
493,681 760.00 0.700427 1144 0 1
455.362 760.00 0.671835 11886 0 1
417.576 760.00 0.637019 1219 0 1
379.847 760.00 0.589697 12456 0 1
341631 760.00 0.546632 1288 0 1
303.827 760.00 0.49367 132.7 0 1
265.906 760.00 0.440327 1344 0 1
228.026 760.00 0.381233 136.2 0 1
189.977 760.00 0.32399 1379 0 1
152.28 760.00 0.264159 1396 0 1
114.088 760.00 0.203461 1413 0 1

76.1689 760.00 0.141575 1434 0 1

37.2435 760.00 0.0716991 146.0 0 1
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Thermal Transpiration: on Eff. mol. diameter (D): 3.54 A Eff. cell stem diam. (d): 4.0000 mm
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350K
Molec. Wt.:  28.013 Cross Section: 16.200 A= Liquid Density: 0.808 glcc
Multi-Point BET Data
Relative Volume @ STP 1/[W((Po/P)-1)] Relative Volume @ STP 1/[W((Po/P) -1)]
Pressure Pressure
[P/Po] [cclg] [P/Po] [eclg]
1.00735e-01 1.1946 7.5031e+01 2.50711e-01 2.6264 1.0193e+02
1.50686e-01 1.6694 8.5036e+01 3.00620e-01 3.1455 1.0934e+02
2.00662e-01 21711 9.2516e+01
BET summary
Slope = 171.098
Intercept = 5.843e+01
Correlation coefficient, r = 0.998779
C constant= 3.928
Surface Area = 15.172m?/g
BJH Pore Size Distribution Adsorption
Data Reduction Parameters Data
Thermal Transpiration: on Eff. mol. diameter (D): 3.54 A Eff. cell stem diam. (d): 4.0000 mm
t-Method Calc. method: de Boer
BJH/DH method Moving pt. avg.: off Ignoring P-tags below 0.35 P/Po
Adsorbate Nitrogen Temperature 77.350K
Molec. Wt.:  28.013 Cross Section: 16.200 A: Liquid Density: 0.808 gl/cc
BJH Pore Size Distribution Adsorption Data
Radius Pore Volume Pore Surf dv(r) ds(r) dV(logr) dS(logr)
Area
[A] [ecigl [mg] [ccrAlg) [m*/A/g] [cc/g] [ccig]
15.2818 1.6923e-03 2.2148e+00 1.0126e-03 1.3253e+00 3.5596e-02 4.6586e+01
17.0702 3.4038e-03 4.2200e+00 8.9814e-04 1.0523e+00 3.5265e-02 4.1318e+01
19.1327 4.9908e-03 5.8790e+00 7.1509e-04 7.4750e-01 3.1468e-02 3.2894e+01
21.5536 7.2252e-03 7.9523e+00 8.5198e-04 7.9057e-01 4.2231e-02 3.9187e+01
24 4747 9.0275e-03 9.4251e+00 5.5980e-04 4.5745e-01 3.1502e-02 2.5742e+01
28.0918 1.1264e-02 1.1017e+01 5.5703e-04 3.9658e-01 3.5969e-02 2.5608e+01
32.6894 1.4673e-02 1.3103e+01 6.5805e-04 4.0261e-01 4.9427e-02 3.0241e+01
38.9210 1.6486e-02 1.4035e+01 2.4901e-04 1.2796e-01 2.2251e-02 1.1434e+01
47.7476 1.9509e-02 1.5301e+01 2.9144e-04 1.2208e-01 3.1916e-02 1.3368e+01
615138 2.1982e-02 1.6105e+01 1.4413e-04 4.6861e-02 2.0282e-02 6.5942e+00
86.5370 2.5091e-02 1.6824e+01 9.4534e-05 2.1848e-02 1.8608e-02 4.3005e+00
153.2192 2.5983e-02 1.6940e+01 8.8825e-06 1.1595e-03 3.0180e-03 3.9395e-01
1037.4505 3.0897e-02 1.7035e+01 2.9457e-06 5.6788e-05 5.0985e-03 9.828%e-02
BJH adsorption summary
Surface Area = 17.035 m*/g
Pore Volume = 0.031 cc/g
Pore Radius Dv(r) = 15282 A




BJH Pore Size Distribution Desorption

68

Data Reduction Parameters Data

Thermal Transpiration: on Eff. mol. diameter (D): 3.54 A Eff. cell stem diam. (d): 4.0000 mm
t-Method Calc. method: de Boer
BJH/DH method Moving pt. avg.: off Ignoring P-tags below 0.35 P/Po
Adsorbate Nitrogen Temperature T7.350K

Molec. Wt.:  28.012 Cross Section: 16.200 A= Liquid Density: 0.808 glcc

BJH Pore Size Distribution Desorption Data

Radius Pore Volume Pore Surf dvir) dsi(r) dvVilegr) dS(logr)
Area
Al [ccial [m*g] [ccihia] [m/Alg] [ccial [ccig]
17.0437 3.0485e-03 3.5773e+00 1.6091e-03 1.8882e+00 6.3085e-02 7.4027e+1
19.1046 5.378Be-03 6.0168e+00 1.0463e-03 1.0953e+00 4 54974e-02 4 812%9e+01
21.5245 7.9843e-03 8.4377e+00 9.9731e-04 §.2668e-01 4.5368e-02 4.5872e+1
24 4223 9.7604e-03 9.8922e+00 5.5794e-04 4.5691e-01 3.1331e-02 2.5658e+1
28.0402 1.1116e-02 1.085%+01 3.3460e-04 2.3866e-01 2.1566e-02 1.5382e+01
326717 1.3288e-02 1.2195e+01 4.1870e-04 2.5631e-01 3.1432e-02 1.9241e+01
36.8319 1.4909e-02 1.3024e+1 2.2654e-04 1.1668e-01 2.0199e-02 1.0403e+01
47.6473 1.591%e-02 1.344%e+01 9.6034e-05 4.0310e-02 1.0483e-02 4.4045e+00
61.4135 1.7261e-02 1.3886e+01 7.8893e-05 2.5692e-02 1.1085e-02 3.6098e+00
86.4431 1.8427e-02 1.4155e+01 3.5287e-05 8.1642e-03 6.9372e-03 1.6050e+00
151.3275 1.9463e-02 1.4292e+1 1.0707e-05 1.4151e-03 3.6001e-03 4.7580e-01
T96.9612 2.0573e-02 1.4320e+1 9.2923e-07 2.3319%-05 1.3152e-03 3.3006e-02
1632.8380 2.0573e-02 1.4320e+01 0.0000e+00 0.0000e+00 0.0000e+00 0.0000e+00

BJH desorption summary

Surface Area = 14.320 m?lg
Pore Volume = 0.021 ccig
Pore Radius Dvir) = 17.044 A

Average Pore Siz

Data Reduction Parameters Data

Thermal Transpiration: on Eff. mol. diameter (D): 3.54 A Eff. cell stem diam. (d): 4. 0000 mm
Adsorbate Nitrogen Temperature T7.350K
Molec. Wt.: 28013 Cross Section: 16.200 A Liquid Density: 0.808 g/cc

Average Pore Size summary
Average pore Radius = 3.77669e+01A

" Total Pore Volume

Data Reduction Parameters Data

Thermal Transpiration: on Eff. mol. diameter (D): 3.54 A Eff. cell stem diam. (d): 4. 0000 mm
Adsorbate Nitrogen Temperature T7.350K
Molec. Wt.:  28.013 Cross Section: 16.200 A Liquid Density: 0.808 glcc

Total Pore Volume summary
Total Pore Volume

Total pare volume = 2 865e-02 cc/g for
pores smaller than 1871.4 A (Radius)
at P/Po = 0.99486




L.6.3 Penentuan Luas Permukaan menggunakan Metode BET

1. Mangan(I1)-2-metil imidazol (140 °C)
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Gambar L.6.1 Penentuan Luas Permukaan Mangan(Il)-2-metil imidazol (140 °C)

Diketahui:
Slope : 629,298
Intersep 99,07

Penentuan Nilai Wm :

m = 1
T (s+0)
Wm = L
(629,298+99,07)
Wm = 0,00137

Penentuan Nilai Luas Permukaan (St):

_ WmxNxAcs
B M

St

_0,00137x0,225x10%3x16,2x10~2°
N 28,013

St

St = 4,781 m?/g



1. Mangan(I1)-2-metil imidazol (150 °C)
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Gambar L.6.2 Penentuan Luas Permukaan Mangan(l1)-2-metil imidazol (150 °C)

Diketahui:
Slope 171,098
Intersep : 58,43

Penentuan Nilai Wm :

1
Wm = (s+10)
Wm = !
(171,098+58,43)
Wm = 0,00435

Penentuan Nilai Luas Permukaan (St):

WmxNxAcs
St=———
M
St= 0,00435x0,225x10%3x16,2x1020

28,013

St=15,172 m?/g



