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BAB I11

METODE PENELITIAN

3.1 Lokas Pendlitian

Pelaksanaan penelitian dimulai sejak Januari saduydai2011. Sintesis
cairan ionik, dan fabrikasi material gel pemancahaya dilakukan di
Laboratorium Riset Jurusan Pendidikan Kimia FPMIBAiversitas Pendidikan
Indonesia. Analisis daya hantar ionik dilakukanLdboratorium Riset Jurusan
Pendidikan Kimia FPMIPA Universitas Pendidikan Indsia. Analisis
spektroskopi infra merah (FTIR) dan analisis UV-Yikakukan di Laboratorium
Kimia Analitik Instrumen Jurusan Pendidikan KimiB¥IPA UPI.
3.2  Sistematika Penelitian

Sistematika penelitian dibagi dalam tujuh tahaptuypreparasi (sintesis)
cairan ionik, karakterisasi struktur cairan Ionikkstraksi pewarna, tahap
pembuatan Material ECL, tahap karakterisasi ekspalwvarna sebelum dan
setelah dilarutkan dalam cairan ionik 1,3-metillkiR,3-benzotriazolium asetat

serta tahap pembuatprototype.



Secara keseluruhan penelitian dapat digambarkaertsepagan alir

berikut:
Sintesis !(rjs’gal Cai'r !onik Ekstraksi Bahan Emiter Sintesis Cairan lonik
(Cis-Oleil-imidazolinium (Kunyit, Wortel, Dan Kulit (1,3-metiloktil-1,2,3-
iodida) . . .
Manggis) benzotriazolium asetat )
v \ 4
Karakterisasi Struktur Pelarutan Karakterisasi Struktur
Garam (Emiter) Garam
Homogenasi Elektrolit Dan
L » Emiter

A\ 4

Karakterisasi Fisikokimia

(Daya Hantar lonik) Fabrikasi ECL

A 4

Uji Kinerja Pemancaran
Cahaya

Gambar 3.1 Bagan Alir Penelitian

3.21 SintesisCairan lonik Berbasis Garam Benzotriazolium
Pada tahap ini dilakukan sintesairan ionik 1,3-metiloktil-1,2,3-
benzotriazolium bromida ([MOBzt]Br), dah,3-metiloktil-1,2,3-benzotriazolium

asetat ([MOBzt]CHCOOQO). Cairan ionik ini disintesis berdasarkan aasipt
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prosedur yang telah dikembangkan dalam literatuorsfgh, et al.,2003;
Masahiroet al., 1976; dan Mudzakir, 2004).
3.2.1.1 Alat dan Bahan
Alat

Peralatan yang digunakan untuk tahapan preparasideesis cairan ionik
antara lain 1 set alat rotary evapord®UCHI); 1 set alat refluks; neraca analitik;
alat-alat gelas; melting block; spatula; magnetioes; mantle heater; freezer ,
corong Buchner, aluminum foil, microwave LG MS2Z2RB 850W dan
waterbath shaker EYELA. Adapun untuk karakterisasiuktur ditentukan
menggunakarourier Transform Infra Red (SHIMADZU, FTIR-8400).
Bahan

Bahan-bahan yang digunakan untuk keseluruhan pianahi adalah: 1H-
benzotriazol p.a. produk Merck dan Fluka; dimetilfat p.a. produk Bratachem;
oktil bromida p.a. produk Fluka; NaOH p.a. produleriek; MgSQ p.a. produk
Merck; etil asetat teknis produk Bratachem; n-hekigknis produk Bratachem;
asetonitril p.a. produk Merck; metanol teknis piodBratachem; etanol teknis
produk Bratachem; perak nitrpta. produk Merck ; natrium asefat. produk
Merck; dan aquades.
3.2.1.2 Prosedur Penelitian

Tahap sintesis cairan ionik dibagi ke dalam duapalaitu pembentukan
kation yang diinginkan dan pergantian anion untu&nmbentuk produk yang
diinginkan (Gordon, 2003). Pada penelitian ini, af@ahpembentukan kation

dilakukan melalui dua tahapan reaksi, yaitu metil&sbenzotriazol dan alkilasi-
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kuartenerisasi 1-metil benzotriazol dengan menggameoktil bromida untuk
mendapatkan kation [MOBZt]Tahap selanjutnya adalah reaksi pergantian anion
melalui reaksi metatesis dengan menggunakan gaexak pyaitu perak asetat
dalam pelarut metanol. Alur preparasi cairan iobirbasis benzotriazolium

digambarkan secara rinci pada gambar 3.2.

N /CnH2n+l
N\ P

N \
/ vx
N \N/
\H N

A CHs
Metilasi Metatesis anion

" N/CnH2n+l
\\ Alkilasi -kuartenerisasi \

N - N x-
' 7/
\CHs \CH3

Gambar 3.2 Skema Sintesis 1,3-alkilmetil-1,2,3-Benzotriazoiiu
(Sumber: Mudzakir, 2006)

Tahap | : Metilasi 1H-Benzotriazol
Sintesis Kristal 1-Metil Benzotriazol (MBzt)

Sebanyak 50 gram 1H-benzotriazol (0,42 mol) dileantke dalam larutan
natrium hidroksida dalam air (0,84 mol). Ke dalarutan tersebut ditambahkan
40 mL dimetilsulfat (0,42 mol) dan diaduk selama jath pada suhu kamar.
Setelah melalui proses pengadukan, larutan ditakaimatlengan asam klorida dan
selanjutnya diekstrak menggunakan etil asetat.taartersebut membentuk dua
lapisan yang kemudian dipisahkan. Fasa organikisdap atas) kemudian

ditambahkan dengan magnesium sulfat anhidrat unterkghilangkan air. Setelah
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melalui proses penyaringan, dilakukan proses ewapderhadap filtrat yang
dihasilkan menggunakawtary evaporator vacuum pada suhu sekitar 60-70°C.

Setelah itu, hasil evaporasi didinginkan dengara chmasukkan dalam
freezer sehingga terbentuk kristal 1-metil-benaatl. Kristal ini disaring secara
cepat dengan menggunakan corong buchner dalam deatiagin kemudian
dimurnikan dengan cara rekristalisasi menggunakdmeksan. Kristal yang
terbentuk dilarutkan dalam n-heksan dengan bantpamanasan. Setelah
didekantasi, larutan tersebut kemudian dimasukand&am freezer hingga
terbentuk kristal murni 1-metil-benzotriazol. Kebttersebut diuji titik lelehnya
dengan menggunakan melting block dan dilakukansmaienggunakan FTIR.
Tahap Il : Oktilas-Kuartenerisasi Terhadap 1-Metil-1,2,3-Benzotriazol

Pada tahap ini akan dilakukan alkilasi dan pemb@miwgaram kuartener
benzotriazolium dari reaksi antara 1-metil-1,2,84mriazol dengan
menggunakan oktil bromida.
Sintesis Cairan lonik 1,3-Metiloktil-1,2,3-Benze@izilium Bromida ([MOBZzt]Br)

Cairan ionik 1,3-metiloktil-benzotriazolium bromiddisintesis melalui
reaksi antara 1-metil benzotriazol dan oktilbromi@ebanyak 10 gram kristal
1-metil benzotriazol (75 mmol) dilarutkan dalam tasdril dan dimasukkan
dalam labu dasar bulat pada set alat refluks. 15oktilbromida (85 mmol)
ditambahkan dan direfluks selama 24 jam pada sBH8E67C. Setelah direfluks,
produk yang dihasilkan dievaporasi dengan rotagperator vacuum pada suhu
80°C. Cairan ionik yang terbentuk disimpan dalam batah ditutup dengan

menggunakan alumunium foil.

26



Tahap I11: Reaksi Metatesis Anion

Pada tahap ini, dilakukan pergantian anion dengareaksikan garam 1,3-
metiloktil benzotriazolium bromida dengan garam aBerdari anion yang
digunakan.
Sintesis Cairan lonik 1,3-metiloktil-1,2,3-benzamolium asetat ((MOBzt]Ck¥COO)

Cairan ionik 1,3-metiloktil-benzotriazolium asethsintesis melalureaksi
metatesis antara [MOBZzt]Br dengan {LHDOAg berlebih dalam pelarut metanol.
Sebanyak 1,413 gram [MOBzt]Br (4,33 mmol) ditamkmihkiengan 0,840 gram
CH3COOAg (5,03 mmol) dalam pelarut metanol kemudiaaddk dengan
menggunakan pengaduk magnet selama 6 jam pad&aotfan. Produk kemudian
disaring dan dievaporasi hingga diperkirakan pelatarsebut menguap
seluruhnya. Cairan ionik [MOBzt]|GIEOO kemudian disimpan dalam botol vial
kecil.
3.2.2 Karakterisas Struktur Cairan lonik

Karakterisasi struktur senyawa hasil sintesis dikak dengan metode
spektroskopi infra merah (FTIR). Analisis FTIR idilakukan di Laboratorium
Kimia Analitik Instrumen Jurusan Pendidikan KimiaPMIPA Universitas
Pendidikan Indonesia dengan menggunakan alat FERIMADZU, FTIR-

8400).
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3.2.3. Sintesis Cis-Oleil Imidazolinium lodida

3.2.3.1 Alat dan Bahan
Alat

Peralatan yang digunakan untuk tahapan preparassideesis kristal cair
ionik Cis-Oleil-imidazolinium iodida antara laimicrowave LG 850W, alat-alat
gelas, satu set alat refluks, pemanas mantel, teates raksaMagnetic Stirrer,
pemanas listrik, corong Buchner, pompa vakum, satualatrotary evaporator,
neraca analitik, aluminium foil, kertas saring When 41. Alat-alat untuk
karakterisasi struktur, studi elektrokimia, dan lesm termal digunakan FTIR
(SHIMADZU, FTIR-8400),
3.3.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan untuk sintesis krigal ionik Cis-Oleil-
imidazolinium iodida antara lain: asam oleat-ekstrak pure produk Merck, metil
iodida p.a produk Aldrich, dietilenatriamina p.a@uk Aldrich, asetonitril teknis
produk Bratachem, metilen klorida teknis produk tBchem, etil asetat teknis
produk Bratachem, metanol teknis produk Bratacharbutanol p.a. produk
Merck, dan n-heksana teknis produk Bratachem.
3.2.3.2 Prosedur Penelitian

Sintesis kristal cair ionik Cis-Oleil-imidazoliniunodida dibagi ke dalam

dua tahap diantaranya sintesis cis oleil imidazolilan metilasi-kuartenerisasi.
Dalam sintesis cis oleil imidazoline seringkali uligkan metode refluks, namun
pada penelitian ini digunakan metode microwave yaerpasil diujicobakan oleh

Divya Bajpai dan Tyagi (2008) dan hasilnya sangaik.oSedangkan dalam
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sintesis Cis-Oleil-imidazolinium iodida (metilasiktenerisasi) digunakan metode
refluks sesuai dengan yang digunakan dalam pemelRivya Bajpai dan Tyagi,
2008.

Tahap | : Sintesis Cis Oleil Imidazoline

Ke dalam gelas kimia pyrex ukuran 500 mL, dimasakR#®6 gram (20
mmol) dietilenatriamina, 40 mmol asam lemak (aséaatecis) dan diaduk hingga
merata. Campuran pereaksi diiradiasi menggunakaromave dengan daya
800W selama waktu tertentu dan suhu akhir dicRattama kali, dilakukan
penentuan waktu optimal reaksi dengan cara mengukur dari campuran setiap
1 menit. Setelah menunjukkan dua suhu maksimum,ani@mudian reaksi
dihentikan. Setelah waktu optimal reaksi diketahuntuk reaksi selanjutnya
microwave di set pada waktu tersebut.

Campuran reaksi dibiarkan hingga mencapai suhungaan Kemudian
campuran dipindahkan ke dalam labu dasar bulatr ldiga. Etilasetat
ditambahkan sebanyak 80 mL dan campuran kemudipanaskan sampai
mendekati titik didih (48C) etilasetat, kurang lebih dibutuhkan waktu 30 itnen
Campuran disaring dalam keadaan panas menggunakangcbuchner yang
dihubungkan dengan pompa vakum. Kemudian filtrapekiitkan dengan
evaporator dengan cara memisahkan pelarut etétag&toduk merupakan semi-
padatan berwarna coklat kekuningan.

Tahap Il : Sintesis Cis-Oleil-Imidazolinium lodida
Sebanyak 1 mol cis oleil imidazoline ditambahkantilee klorida

hingga larut dan kemudian dimasukkan ke dalam tdsar bulat leher tiga. Ke
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dalam labu dasar bulat ditambahkan 2 mol metildagdselanjutnya campuran di
refluks pada suhu konstan °@sambil diaduk dengan magnetic stirrer kurang
lebih selama 4 jam. Kemudian hasilnya didinginkangba mencapai suhu
ruangan, dan selanjutnya dikeringkan dengan meraggumevaporator pada suhu
80°C kurang lebih selama 2 jam.
3.2.4 Karakterisas Cis-Oleil-Imidazolinium lodida

Pada penentuan struktur atau gugus fungi dari @&8-hidazolinium
iodida dilakukan analisis menggunakBourier Transform Infra Red (FTIR) di
Laboratorium Instrumen Jurusan Pendidikan Kimia BFPM UPI Bandung.
Analisis tersebut bertujuan untuk menentukan gaigigsi suatu senyawa.

Walaupun sebuah molekul yang paling sederhana ipekaldapat
memberikan spektrum yang sangat rumit, namun dakiita dapat diambil
keuntungan dengan membandingkan spektrum senyawa tydak diketahui
terhadap spektrum cuplikan yang asli. Suatu kesasyauncak demi puncak
merupakan bukti yang kuat tentang identitasnya.

Hal itu pula yang diterapkan pada penelitian iniitiyadengan
membandingkan spektra sebelum dan sesudah siratdaisya kesesuaian ataupun
perbedaan puncak yang teramati dapat menjelaskaktust senyawa yang

dihasilkan.
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3.3  Ekstraks Pewarna
3.3.1 Alat dan Bahan
Alat
Peralatan yang digunakan untuk tahapan ekstrakgrpa antara lain 1 set

alatrotary evaporator (BUCHI); neraca analitik; alat-alat gelas; corongcBner,
pisau; Blender; Adapun untuk karakterisasi strulditentukan menggunakan
Fourier Transform Infra Red (SHIMADZU, FTIR-8400) dan Spektrofotometer
UV-Vis Mini 1240 SHIMADZU.
Bahan

Bahan-bahan yang digunakan untuk ekstraksi pewarraalah metanol
teknis produk Bratachem; HCL teknis produk Bratach@roduk Bratachem;
kulit manggis; kunyit; wortel dan aquades.
3.3.2 Prosedur Penedlitian

Ekstrak pewarna didapat dari proses ekstraksi kudihggis, wortel, dan
kunyit, 50 gram masing-masing bahan dibersihkaryalidan dikeringkan. Untuk
mengekstrak kulit manggis, wortel dan kunyit, katlgahan tersebut dikeringkan
terlebih dahulu di bawah sinar matahari selamar atelah kering ketiga bahan
dimasukkan dalam gelas kimia pyrex ukuran 500 ntandbah 90 ml methanol
dan 10 mL HCL 1%. Campuran tersebut kemudian didgerdan didiamkan
(maserasi) selama 24 jam. Selama perendaman, dkasaharutan ekstrak
pewarna harus disimpan di tempat gelap. Setelabndivm selama 24 jam,
selanjutnya ekstrak pewarna disaring menggunakam kasa dan dipekatkan

menggunakan RVE (Rotary vaccum evaporator) dengda s 60C sampai
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sedikit pekat dan membentuk pasta ekstrak pewdfkatrak diuji spektrum
serapan optiknya dengan spektrofotometer UV-VISgiagusnya dengan FTIR.
3.3.3 Karakterisas Ekstrak Pewarna

Pada penentuan struktur atau gugus fungi dari akgiewarna dilakukan
analisis menggunakdrourier Transform Infra Red (FTIR) dan spektroskopi UV-
Vis di Laboratorium Instrumen Jurusan Pendidikanmig&i FPMIPA UPI
Bandung. Analisis tersebut bertujuan untuk menertukugus fungsi suatu
senyawa yang diekstrak dan mengetahui informasjapgngelombang dengan
absorban / serapan maksimum dari ekstrak pewarna.
3.34 Studi Pelarutan Ekstrak Pewarna dengan [MOBzt] CH;COO

cairan ionik [MOBzt]CHCOO disiapkan dengan menimbang dan
menempatkannya dalam cawan krus. Sampel masingwnabistrak pewarna
disiapkan dengan menimbang sampel tersebut sebdi¥gaklari massa cairan
ionik yang digunakan. Kemudian sampel tersebutrutikan dalam cairan ionik
yang telah disiapkan dengan diaduk sampai melaiuridinya. Panambahan
sampel ekstrak pewarna ke dalam cairan ionik tetsegilakukan terus menerus
hingga cairan ionik sudah tidak mampu lagi melaantkampel ekstrak pewarna.

Untuk mengetahui pengaruh proses pelarutan terhadeppel ekstrak
pewarna maka kemudian sampel ekstrak pewarna amatisis menggunakan
Fourrier TransformInfra Red (FTIR),

335 Studi Pelarutan Ekstrak Pewarna-[MOBzt]CH;COO dengan Cis
Olell-Imidazolinium lodida

Cis-Oleil-imidazolinium iodida disiapkan dengan nmebang dan

menempatkannya dalam cawan krus. Sampel masingignagistrak pewarna-
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[MOBzt]CH3COO disiapkan dengan menimbang sampel tersebuhyabd %

dari massa cairan ionik yang digunakan. Kemudias-@eil-imidazolinium
iodida tersebut dilarutkan dalam masing-masing rakst pewarna-
[MOBzt]CH3COO vyang telah disiapkan dengan diaduk sampai otelar
seluruhnya. Panambahan Cis-Oleil-imidazolinium dadike dalam ekstrak
pewarna-[MOBzt]CHCOO tersebut dilakukan terus menerus hingga ekstrak
pewarna-[MOBzt]CHCOO sudah tidak mampu lagi melarutkan Cis-Oleil-
imidazolinium iodida.

Untuk  mengetahui  konduktivitas  larutan  ekstrak peaa
[MOBzt]CH3COO + Cis-Oleil-imidazolinium iodidamaka kemudian sampel
yang dihasilkan lalu diuji daya hantar ioniknya.

3.4  Pembuatan Material ECL
3.4.1 Pdarutan Cairan lonik [M OBzt]CH3;COO dan Ekstrak Pewarna

Langkah pertama untuk membuat Material ECL yd#ngan melarutkan
masing-masing 0,095 gram ekstrak kunyit, 0,016 ge&strak kulit manggis, dan
0,006 gram ekstrak wortel ke dalam 1 gram cairamkigMOBzt]CH;COO
dengan pengadukan hingga melarut semua.

34.2 Pelarutan (Cairan lonik [MOBzt]JCH3COO)-(Ekstrak Pewarna)
dengan Cis-Oleil-imidazolinium iodida

Tahap selanjutnya yaitu 0,110 gram Cis-Oleil-im@mlazum iodida ke
dalam larutan ekstrak ekstrak kunyit-[MOBzt]eEDO, 0,140 gram ke dalam
larutan ekstrak ekstrak kulit manggis-[MOBzt]gBOO dan 0,073 gram ke dalam
larutan ekstrak ekstrak wortel-[MOBzt]JGEOO dengan pengadukan hingga

melarut semua.
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4.4.3 Prosesgedas TiO;

Pada tahap ini ditambahkan 0,783 gram ,Tk@ dalam larutan ekstrak
ekstrak kunyit-[MOBzt]CHCOO + Cis-Oleil-imidazolinium iodida, 0,75 gram
TiO, ke dalam larutan ekstrak ekstrak kulit manggis-B4QCH;COO + Cis-
Oleil-imidazolinium iodida dan 0,37 gram Ti®e dalam larutan ekstrak ekstrak
wortel-[MOBzt]CH;COO + Cis-Oleil-imidazolinium iodida sehingga ketig
larutan tersebut membentuk gel ECL.

35 Fabrikas ECL

Langkah berikutnya dalam penelitian ini adalah psoypan bahan-bahan
untuk membentulprototipe ECL, adapun langkah-langkahnya sebagai berikut: 2
buah kaca konduktif yang sudah dipotong denganamk®,1 cm x 2,3 cm,
kemudian kaca dibersikan dengan alkohol. Selangutrsatu buah kaca
ditempelkanspacer yang telah dibolongi tengahnya. Skema luas dadak

konduktif yang telah diberikaspacer ditunjukan seperti pada gambar 3.3.

Kaca Konduktif

Rongga spacer 23 mm

e

Q} 5 mm

] 21 mm
mm

/

/
¥ J
Y
Spacer 18 mm

Gambar 3.3 Skema ECL
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Selanjutnya Material ECL ditotolkan diatas areadd (rongga) diantara
spacer yang telah dibuat pada kaca konduktif daa kanduktif yang satu lagi
diletakkan diatas kaca yang telah dilapisi spaesigdn struktusandwich (Itoh,
(2010)), kemudian dijepit dengan klip kertas pa@aua sisisnya. Selanjutnya
prototif ECL diuji pemancarannya. Skema fabrikaaridsel ECL ditunjukan
gambar 2.4
3.6 Pengujian Sel ECL

Pada sel ECL yang telah dirangkai dilakukan peagujpemberian
tegangan dengan menggunakan power unit NES-5F dhimaengan pada
tegangan 5 Volt. Kemudian diteliti warna yang tewa dan waktu pemancaran

warna. Skema rangkaian listriknya ditunjukkan pgambar 3.4

7
__- (D Se1 ECL
+

Gambar 3.4. Skema Rangkaian Listrik Pengujian Sel ECL
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