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Abstrak

Nama : Yuliga Setyawati
Program Studi : S1 Kimia
Judul : Studi Reaksi Alkilasi Benzena dengan Diklorometana

menggunakan Katalis Cairan lonik

Dalam penelitian ini, reaksi alkilasi benzena dengan asam lewis AICl;
menggunakan diklorometana sebagai electrophilic agent dan cairan ionik sebagai
katalis. Asam lewis AICI; didikombinasikan dengan cairan ionik membentuk
katalis cairan ionik asam. Katalis cairan ionik asam dibuat dengan perbandingan
mol [bmim]CI/AICI, 1:1,8. Katalis ini dikarakterisasi dengan FTIR. Hasil
karakterisasi menunjukan serapan =CN pada 1340,53 cm™ dan serapan C—Cl pada
752,24 cm™. Selain itu, katalis AICl; dan [bmim]CI/AICI; diimpregnasi ke dalam
silika gel untuk membentuk AICls-silika gel dan [bmim]CI/AICI3-silika gel. Hasil
karakterisasi katalis ini dengan FTIR menunjukan serapan Si-O-Si pada 1083,99
cm’® dan serapan Si-O-Al pada 418,12 cm™. Reaksi Alkilasi dilakukan dengan
variasi waktu dan suhu. Produk reaksi dianalisis dengan GC dan menunjukan
persen konversi benzena dengan waktu reaksi 3 jam masing-masing sebesar
27,04% pada suhu 30 ° C menggunakan katalis AICI, dan 24,64 % pada suhu

10° C menggunakan Kkatalis cairan ionik asam. Konversi dengan AlCls-silika gel
menunjukan konversi benzena sebesar 21,42% dan 0% menggunakan katalis
[bmim]CI/AICIs-silika gel. Identifikasi produk dilakukan dengan GC-MS dan
menunjukkan terbentuknya benzil klorida sebagai produk intermediet.

Kata kunci - Alkilasi, benzena, cairan ionik asam, diklorometana
xiii + 61 halaman; 21 gambar ; 9 lampiran
Daftar Pustaka  : 26 (1995-2011)
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Abstract

Name : Yuliga Setyawati
Program Study : Chemistry
Title : Study on the Alkylation Reaction of Benzene with

Dichloromethane Using lonic Liquid Catalysts

In this study, the alkylation reaction of benzene with Lewis acid AICI; was
conducted using Dichloromethane as the electrophilic agent and ionic liquid
[bmim]ClI as catalyst. The Lewis acid AICI; was combined with [bmim]ClI to
produce acidic ionic liquid, which was prepared by a fixed molar ratio of
[bmim]CI/AICI; 1:1,8. This acid catalyst was characterized by FTIR. The FTIR
spectrum showed the absorption band of =CN at 1340,53 cm™ and C—Cl
absorption band at 752,24 cm™. In addition, AICI; and [bmim]CI/AICI; catalysts
were impregnated into silica gel to produce AICI;-silica gel and [bmim]CI/AICI;-
silica gel. The FTIR spectra showed the absorption of Si-O-Si at 1083,99 cm™ and
Si-O-Al absorption at 418,12 cm™. The alkylation reactions were carried out by
varying the reaction time and the reactions temperature. The reaction products
were analyzed by GC and showed the percentage conversion of benzene in 3
hours were respectively 27,04% at 30° C using AICI; catalyst and 24,64 % at

10° C using [bmim]CI/AICI; catalyst. Meanwhile the conversion with AICIs-silica
gel catalyst showed the benzene conversion of 21,42% and 0% using
[omim]CI/AICIs-silca gel catalyst. The products identification were conducted by
GC-MS and showed benzyl chloride compound as the intermediate product.

Key words : Alkylation, benzene, acidic ionic liquid, dichloromethane
xiii + 61 pages; 21 picture ; 10 attachments
Bibliography : 26 (1995-2011)

viii Universitas Indonesia

Studi reaksi..., Yuliga Setyawati, FMIPA Ul, 2012



DAFTAR ISI

HALAMAN JUDUL ....ooviiieicie et i
HALAMAN PERNYATAAN ORISINALITAS ..o i
LEMBAR PENGESAHAN ......oooiiiitcesreeee e i
KATA PENGANTAR ..ottt iv
LEMBAR PERSETUJUAN PUBLIKASI KARYA ILMIAH .......ccocoviviiiinne, vi
ABSTRAK .o bbb vii
DAFTAR ISL ...ttt e re s e iX
DAFTAR GAMBAR ..ottt sttt ettt sttt sbe e Xii
DAFTAR TABEL ..ot iiieiieie it ste s ste e esaenaesasiae e sae st ste e asaesaeaessessessessessesseens Xiv
DAFTAR LAMPIRAN Lottt ittt stesb e saesse st s b st s siessesnessessesnens XV
BAB 1 PENDAHULUAN ....ooioiiiiiiieit et sse s i see e ssessesnens 1
F B e W ¥ N 1
1.2 Identifikasi Masalah ........c..ccoeieiriiesiiiieisesee e 2
1.3 Ruang LingKup Penelitian............ccoooriiininininaiteiienie s 3
SO Penclitian e, e e T 3
e i EEc ... e ... osiCE S aE— .. 3
1.6 Manfaat Penelitian .........ccovoiiiiiiieccce e 3
Ba DN JAUGENSWSIRAIC AT .. 8. A ... . 4 ... 4
2.1 Caill®Tonik ... N0 NSNS o . 4
2.1.1 Jenis jJenis cairan i0NiK .........ccccoceereiieieiieiieesresnesreesreen e 6
2.1.1.1 Cairan ionik asam I8WIS .........ccoocverviieiieniee i 7
EEOMIM|Cl ... . . LI o W ................ 0. 7
2 2fatalis .......... Y. ... R ... 8
Z48.1 Jenis joris I bl G0 W de mmmn B 9
2. 3N etoge SoiFueT ... ol b M . R e 10
2.5 TEC S e Nl 10
2. O | e e e e e SRR Y ..................... 11
2.7 Immobilisasi cairan ionik asam kedalam silika gel................c..c.co.... 11
2.8 Reaksi AlKilasi Friedel CraftS...........ccuverieeieniereiieieeie e 12
2.9 Karakterisas! i, B . 0. . B ................cccoceeieenercrennnrenennens 13
29.1 FTIR ... 0. . N T 13
2.9.2 BET it 14
2.9.3 GasChromatography (GC) ......ccoviiiiiiniiinieeesc e 14
2.9.4 Gas Chromatograpy-Mass Spektrometry(GC-MS) ................. 15
BAB 3 METODE PENELITIAN ..ot 16
3.1 LOKAST PENEITIAN .......eeitiiiiiie e 16
3.2 Alat dan Bahan ...t s 16
3.2.1 Alat yang digunakan ..........ccccoooereniienienienee e 16
3.2.2 Bahan yang digunakan ...........ccccociiiiniinin e 16

ix Universitas Indonesia

Studi reaksi..., Yuliga Setyawati, FMIPA Ul, 2012



3.3 MELOUE KEIJA ..ovveueieiieciee et 16

3.3.1 Pembuatan Silika Gel .........ccccovieriiiiiiiee e 17
3.3.2 Pembuatan Katalis ..........ccooerireiininiininieiesese s 17
3.3.2.1 Pembuatan Katalis [omim]CI/AICI; .........cccooveneee. 17
3.3.2.2 Pembuatan Katalis AICI3-SiOy ......ccccovvvriiiiiiinnnn 18
3.3.2.3 Pembuatan Katalis [bomim]CI/AICI3-SiO; ................. 19
3.3.3 Karakterisasi KataliS.........coceivveiiiinieninieiesene s 19
3.3.3.1 Karakterisasi dengan FTIR ........cccooeiiiinencnineeen 19

3.3.4 Uji Katalisis pada reaksi Alkilasi Benzena dengan
DIKIOrOMEANA ....c.vvevviiiieiieeie e 20

3.3.4.1 Reaksi Alkilasi Benzena dengan Diklorometana
Menggunakan Katalis AlCl3...........ccocoviiiiiiiiie 20

3.3.4.2 Reaksi Alkilasi Benzena dengan Diklorometana
Menggunakan Katalis [omim]CI/AICIs...........cccoiiiiiinen 20

3.3.4.3 Reaksi Alkilasi Benzena dengan Diklorometana
Menggunakan Katalis AlCI3-SiOx........cccocviiiiveiiiciieiie, 20

3.3.4.4 Reaksi Alkilasi Benzena dengan Diklorometana
Menggunakan Katalis [omim]CI/AICI3-SiO; ......cccoviviiinnns 20
3.3.5 Karakterisasi Hasil ReaKSI .........ccccuiiiiiiiiniiiiiieie i 21
3.3.5.1 Karakterisasi dengan FTIR .......c.ccioiiiienin i, 21
3.3.5.2 Karakterisasi dengan GC ...ccccevueiveireeresiiiiinesnesseeinennnns 21
3.3.5.3 Karakterisasi dengan GC-MS ..........ccccoeieieiniiniennnnn. 22
BAB 4 HASIL DAN PEMBAHASAN .......oiitiiiiiiieii it sine s 23
4.1 Pembuatan Silika gel .........cocoieiiiiiiiiii e 23
4 2 Pembuatan Katalls ..o e L e 26
4.2.1 Pembuatan Katalis [omim]CI/AICI; ..............cccovviiiiinennnennen, 26
4.2.2 Pembuatan Katalis AlCI3-SiOs .......ccouvveiiiiiiie e 28
4.2.3 Pembuatan Katalis [omim]CI/AICI3-SiOs........cccoveiiivennnn, 30

4.3 Uji Katalisis pada Reaksi alkilasi Benzena dengan Diklorometana... 31
4.3.1 Reaksi Alkilasi Benzena dengan Diklorometana menggunakan

K e 1S e e e, 32

4.3.2 Reaksi Alkilasi Benzena dengan Diklorometana menggunakan
Katalis [bomim]CI/AICI3 ... 34

4.3.3 Reaksi Alkilasi Benzena dengan Diklorometana menggunakan
Katalis AlCI3-S1O2 ...ioivviviciiriieiieeee e 36

4.3.4 Reaksi Alkilasi Benzena dengan Diklorometana menggunakan
Katalis [bomim]CI/AICI3-SIO2 ....oooveieiieece e 37

4.3.5 Perbandingan konversi benzena terhadap pengaruh katalis, suhu
dan WaKtu FEAKSI ........eevueeiiiieeeie e 39
BAB 5 KESIMPULAN DAN SARAN ..ottt 42
5.1 KeSIMPUIAN ..o 42
5.2 SAFAN ...ttt 42

X Universitas Indonesia

Studi reaksi..., Yuliga Setyawati, FMIPA Ul, 2012



DAFTAR PUSTAKA ...
LAMPIRAN ..o

Xi Universitas Indonesia

Studi reaksi..., Yuliga Setyawati, FMIPA Ul, 2012



DAFTAR GAMBAR

Gambar 2.1. Struktur kation pada cairan ioniK ..........c.cccooveveiiiiecieseceee e, 4
Gambar 2.2. Contoh CaIran 10NTK ..o 5
Gambar 2.3. Variasi kombinasi katalis/cairan ionik/support...........cccovevrivnnnnne 6
Gambar 2.4. Reaksi pembentukan cairan ionik asam ..........cccoccevvvereienniennnsneee. 7
Gambar 2.5. Struktur molekul [omim]Cl. ..o, 8
Gambar 2.6. Kurva Energi Aktivasi pada Katalis...........c.cccoooeviveicieiecicine, 9
Gambar 2.7. Struktur molekul tetra etyl orto Silikat ...........cocooeiieiiiiiiiiiin, 11
Gambar 2.8. Struktur SiliKa gel ..o 11
Gambar 2.9. Reaksi alkilasi Friedel Craft.................coi it 13
Gambar 2.10. Reaksi penataan ulang.............cccoveiiiiiieeiesiie et 14

Gambar 4.1. Mekanisme Hidrolisis dan Kondensasi pada pembentukan

gl gel ... W Y e 24
GagoameErZ. Silika gel..... . T ¥ S W ......................— 26
Gambar 4.3. Spektrum FTIR TEQOS dan Silika gel.............cccccociieeieiicsincecne, 26
Gambar 4.4. Reaksi Pembentukan Katalis Cairan lonik Asam .............cccccevveee 26
Gambar 4.5. Spektrum FTIR [bmim]Cl dan [omim]CI/AICIs...........coccvvenenen.
Gambar 4.6. Spektrum FTIR Silika gel dan AICIz-silika gel..............cccccvevvennnee. 28
Gambar 4.7. Reaksi antar gugus silanol dengan AICI3...........cccoooveviiiiiiiieiene. 29
Gambar 4.8. Spektrum FTIR [bmim]Cl, [bmim]CI/AICI; dan [bmim]CI/AICI;-
SHIKA GEl...eeieiee e
Gambar 4.9. Reaksi pembentukan katalis [bmim]CI/AlICIs-silika gel ..................
Gambar 4.10. Mekanisme reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana
menggunakan AlClz.........ccoeiiiiiic e 31
Gambar 4.11. Fragmentasi produk alkilasi menggunakan katalis AICls............... 32
Xii Universitas Indonesia

Studi reaksi..., Yuliga Setyawati, FMIPA Ul, 2012



Gambar 4.12. Mekanisme reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana
menggunakan katalis [bmim]CI/AICIs..........ccccoveiiiiiiiiiiiins 34

Gambar 4.13. Fragmentasi produk alkilasi menggunakan katalis [omim]CI/AICI; 35

Gambar 4.14.Mekanisme reakis alkilasi benzena dengan diklorometana
menggunakan Kkatalis [omim]CI/AICIs-silika gel............cccooveienene 36

Gambar 4.15.Mekanisme reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana
menggunakan katalis [omim]CI/AICIs-silika gel .........c..ccocveeee. 38

Gambar 4.16.Pengaruh penggunaan Katalis terhadap persen konversi pada reaksi
alkilasi dengan variasi Waktu ...............c.cccovviieiieein e 39

Gambar 4.17.Pengaruh penggunaan katalis terhadap persen konversi pada reaksi
alkilasi dengan variasi Waktu ..........cc..coeeieeveniiiiecie e 40

Xiii Universitas Indonesia

Studi reaksi..., Yuliga Setyawati, FMIPA Ul, 2012



Tabel 4.1.

Tabel 4.2.

Tabel 4.3.

Tabel 4.4.

Tabel 4.5.

Tabel 4.6

Tabel 4.7.

DAFTAR TABEL

Tabel perbandingan spektrum inframerah beberapa gugus fungsi pada
silika gel secara teoritis dan pengukuran.............ccccoeveieiincinnnnnn 25

Tabel perbandingan spektrum inframerah beberapa gugus fungsi pada
katalis [bmim]CI/AICI; secara teoritis dan pengukuran..................... 27

Tabel perbandingan spectrum inframerah beberapa gugus fungsi pada
katalis AICIs-silika gel secara teoritis dan pengukuran...................... 29

Tabel perbandingan spectrum inframerah beberapa gugus fungsi pada
katalis [omim]CI/AICIs-silika gel secara teoritis dan pengukuran..... 31

Data perhitungan Konversi Benzena menggunakan katalis AICI; pada
SURIMNIESEC GSINERG . SO SR S W 32

Data perhitungan Konversi Benzena menggunakan katalis [bmim]CI
/AICI3 pada suhu 10°C dan 30° C..iveveievieieeieecieeeeie et 34

Tabel perbandingan konversi benzena terhadap pengaruh katalis, suhu
RRTL ... W ... ... TR .. 40

Xiv Universitas Indonesia

Studi reaksi..., Yuliga Setyawati, FMIPA Ul, 2012



Lampiran 1.
Lampiran 2.
Lampiran 3.
Lampiran 4.
Lampiran 5.
Lampiran 6.
Lampiran 7.
Lampiran 8.

Lampiran 9.

DAFTAR LAMPIRAN

Bagan kerja reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana.............. 46
Standar benzena dengan kromatografi gas..........cccccevevieiecieinenne. 47
Spektrum FTIR TEOS dan silika gel..........coovviiiiiii 48
Spektrum FTIR katalis AICIz-silika gel........ccccooviiiiiiiiiicie, 49
Spektrum FTIR katalis [omim]CI/AICIs.........coovveiiiie 50
Spektrum FTIR katalis [omim]CI/AICI;-silika gel............ccccenee. 51
Hasil pengukuran dengan kromatografi gas..............cccccevviiieinennnnn 52
Hasil Pengukuran dengan BET .........ccccooivieiiiiieiieecesiece e 58
Hasil pengukuran dengan kromatografi gas-spektometri massa...... 60

XV Universitas Indonesia

Studi reaksi..., Yuliga Setyawati, FMIPA Ul, 2012



BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Senyawa difenilmetana merupakan senyawa yang digunakan sebagai
intermediet aditif pada bahan kimia pertanian, polyester, zat warna dan disintesis
melalui reaksi alkilasi Friedel Craft (Dong-Sun Kim et al., 2002). Reaksi alkilasi
Friedel Crafts pada senyawa aromatik merupakan salah satu proses penting dalam
industri (Sergey P. Verevkin et al, 2008). Reaksi Alkilasi Friedel Craft merupakan
reaksi yang melibatkan cincin aromatik dan alkil halida menggunakan katalis
homogen asam seperti AICl3, FeCls, atau H,SO4 (Xijin Cai et. al, 2007).

Pada penelitian ini AICl; digunakan sebagai katalis asam lewis namun
penggunaan katalis homogen ini menimbulkan masalah lingkungan, bersifat
korosif, pembentukan HCI dalam jumlah besar serta penanganan limbah aluminat
yang dihasilkan (Xijin Cai et. al, 2007).

Beberapa dampak lingkungan yang diakibatkan penggunaan katalis homogen
ini menjadi alasan untuk menggunakan katalis yang ramah lingkungan. Salah satu
katalis ramah lingkungan adalah cairan ionik. Umumnya cairan ionik tidak hanya
digunakan sebagai katalis pada suatu reaksi dan media ekstraksi namun juga
digunakan sebagai pelarut ramah lingkungan dan alternatif untuk Volatile Organic
Compounds (VOCs) dalam suatu reaksi organik (CaiboYue et, al, 2011).

Cairan ionik dikenal dengan nama room temperature ionic liquid,
nonaquaeous ionic liquids, molten salt, liquid organic salt, fused salt (Jason P.
Hallet, 2011) dan telah banyak digunakan pada berbagai aplikasi. Para peneliti
menemukan bahwa selektivitas dan kecepatan reaksinya menjadi lebih baik
dengan digunakannya cairan ionik sebagai pelarut dibandingkan dengan pelarut

konvensional.

Selain itu, cairan ionik memiliki beberapa keunggulan sebagai katalis antara

lain dapat melarutkan reaktan organik maupun anorganik, viskositasnya rendah,

1 Universitas Indonesia

Studi reaksi..., Yuliga Setyawati, FMIPA Ul, 2012



memiliki tekanan uap yang rendah sehingga tidak mudah menguap walaupun
dipanaskan pada suhu tinggi, terdiri dari bagian hidrofilik dan hidrofobik sehingga
memiliki fleksibilitas sintetis, memiliki konduktivitas termal yang baik, bersifat

nonvolatile yang menjadikan katalis ini ramah lingkungan.(Green Chemistry)

Beberapa keunggulan dari cairan ionik ini diaplikasikan dalam reaksi Alkilasi
Friedel Crafts. Katalis AICI; pada reaksi alkilasi diimpregnasikan dalam cairan
ionik 1-butil-3-metil imidazolium klorida ([bmim]CIl) membentuk cairan ionik
asam. Proses impregnasi ini diharapkan dapat memperoleh aktivitas katalitik yang
lebih baik.

Penggunaan katalis cairan ionik asam pada reaksi alkilasi ini, bersifat sebagai
katalis heterogen. Untuk memperluas sisi aktif dari katalis, katalis cairan ionik
asam ini diimobilisasikan dengan silika gel. Silika gel yang bersifat adsorben
dapat meningkatkan efisiensi cairan ionik asam sebagai katalis heterogen sehingga
lebih mudah dalam proses pemisahan dengan produk dan mengurangi jumlah

cairan ionik asam yang hilang (CaiboYue et, al, 2011).

Luas permukaan bidang sentuh cairan ionik asam sebagai katalis heterogen
yang diimobilisasi ke dalam silika gel menjadi lebih besar mengikuti luas
permukaan silika gel yang berbentuk serbuk. Hal ini menyebabkan interaksi

antara cairan ionik asam dengan reaktan menjadi lebih besar.

1.2 Identifikasi Masalah

Pada umumnya proses reaksi alkilasi benzena dengan katalis AICI;
mempunyai dampak yang merugikan lingkungan, seperti terbentuknya limbah
aluminat yang memiliki sifat korosif, proses pemurnian yang tidak sederhana,
regenerasi katalis yang tidak mudah serta membutuhkan waktu reaksi yang lama.
Pada penelitian ini, katalis asam lewis atau AICIl; diimpregnasi dengan cairan
ionik [bmim]Cl membentuk katalis cairan ionik asam [bmim]CI/AICI; dengan
tujuan mengurangi dampak yang dihasilkan serta dapat meningkatkan aktivitas
katalis. Untuk meningkatkan dan memperluas sisi aktif katalis, katalis ini

diimpregnasi dalam suatu support seperti silika gel.
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1.3 Ruang Lingkup Penelitian

Ruang lingkup penelitian ini adalah mempelajari proses reaksi alkilasi antara
benzena dengan diklorometana menggunakan katalis cairan ionik asam
[bmim]CI/AICI;.

1.4 Tujuan Penelitian

Penelitian ini bertujuan untuk mensintesis katalis [omim]CI/AICl3, menguji
aktivitas katalis [omim]CI/AICIl; melalui reaksi alkilasi benzena dengan
diklorometana dan membandingkannya dengan katalis AICI; serta menguji
aktivitas katalis AICI3 dan [bmim]CI/AICI; yang diimpregnasi ke dalam support.

1.5 Hipotesis

1. Katalis cairan ionik asam [bmim]CI/AICI; dapat digunakan sebagai katalis
dalam reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana

2. Katalis [bmim]CI/AICI; memiliki aktivitas yang baik dibandingkan dengan
katalis AICIl5

3. Katalis AlCl3 yang diimpregnasi kedalam support memiliki aktivitas lebih
baik dibandingkan dengan tanpa support

4. Katalis [bmim]CI/AICI3 yang diimpregnasi dengan support memiliki aktivitas
lebih baik dibandingkan tanpa support

1.6 Manfaat Penelitian
Dari penelitian ini diharapkan dapat:

1. Mempelajari karakteristik cairan ionik pada reaksi alkilasi benzena dengan
diklorometana

2.  Mempelajari mekanisme kerja cairan ionik sebagai katalis pada reaksi alkilasi

benzena dengan diklorometana
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BAB 2
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Cairan ionik

Cairan ionik adalah cairan yang mengandung lebih dominan spesi ionik dan
berbentuk cairan pada temperatur ruang. Cairan ionik terdiri dari kation dan anion

senyawa garam dengan kompleksitas tinggi dan struktur kristal yang lemah

sehingga berbentuk cairan (CaiboYue et, al, 2011).

Jenis kation yang digunakan pada cairan ionik misalnya imidazolium,

pyridinium, pyrrolidinium, ammonium, phosphonium dan sulfonium. Sedangkan

jenis anion pada cairan ionik seperti alkilsulfat, tosylat, alkilsulfonat,

bis(trifluorometilsulfonil)imide, hexafluorophosphat, tetrafluoroborat,

tetrachloroaluminate, nitrat, triflate dan halida (Johanna Karkkaenin, 2007).

Struktur kation pada cairan ionik ditunjukkan pada Gambar 2.1

B
R Ry 1
E h! L j .'J=h".|
N .. N,
SN R R 3
E,r‘l"l .l-lm & |
Ry By ui
imidazalium pyridinium pyrazaliam
i iy T1 Tu
| [ & a
':\.Mf R il
- %
RiT® Ry Ry Rs Ry —OH
pyrrcdidinium Ammeram phasphoniim chlirmum

[sumber : H. Oliver-Bourbigou, et al, 2010]

Gambar 2.1 Struktur kation pada cairan ionik

Cairan ionik memiliki sifat kimia dan sifat fisika yang ditentukan berdasarkan

kombinasi jenis kation dan anion. Adanya anion dan kation yang beragam
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membuat cairan ionik bersifat unik dan dapat digunakan pada berbagai aplikasi.
Karena sifatnya yang dapat disesuaikan menurut kebutuhan maka cairan ionik
dikenal dengan designer solvent.

Cairan ionik dapat digunakan sebagai pelarut sekaligus katalis ramah
lingkungan pada reaksi katalitis. Cairan ionik dapat melarutkan senyawa organik
maupun anorganik. Biasanya kation yang digunakan adalah alkilimidazolium
seperti 1-etil-3-metilimidazolium (emim), 1-butil-3-metilimidazolium (bmim) dan
1-heksil-3-metilimidazolium (hmim) (Doorslaer, Charlie Van, 2010). Beberapa

contoh cairan ionik ditunjukkan oleh Gambar 2.2.

P

-
— E j N )
[..Ng;m M\/] [PFe] {*‘N }Bm [,v;/m_/] NO:]
3

|
CgHy

[sumber : Martyn J. Earle and Kenneth R. Seddon, 2000]

Gambar 2.2 Contoh cairan ionik

Cairan ionik dapat dikategorikan ke dalam dua kategori, yakni garam
sederhana (terdiri atas kation dan anion) dan cairan ionik biner. Contoh cairan
ionik dalam bentuk garam sederhana yakni berupa cairan ionik yangpertama
diketahui berada dalam bentuk cair pada suhu ruang dikenal sebagai
[EtNHs] [NO3]” ditemukan pada tahun 1914. Kategori kedua adalah cairan ionik
bineryang terbuat dari campuran aluminium (I1) klorida dan N-alkilpiridinium
atau 1,3 dialkilimidazolium klorida yang mengandung beberapa spesi ion yang
berbeda. Karakteristik dan titik leleh dari cairan ionik biner tergantung kepada
fraksi mol ion ion penyusunnya.

Sifat fisika dan kimia cairan ionik dapat diatur dengan memvariasikan kation,
anion, dan gugus alkil yang merupakan bagian dari kation, antara lain dengan
cara:

a. Pengaturan panjang rantai gugus alkil untuk mengatur kelarutan dalam

air. Semakin panjang gugus alkil maka semakin meningkat hidrofobisitas

kation sehingga akan menurunkan kelarutan,
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b. Pengaturan anion, halida, nitrat, asetat, trifluoroasetat, tetrafluoroborat,
triflat, heksafluorofosfat dan bis (trifluorometilsulfonil) imida untuk

mengatur sifat kimia dan fisika (Kuskaryawantini, 2010)

Dalam proses impregnasi cairan ionik dengan katalis dan support, terdapat
tiga tipe ikatan yang terbentuk diantaranya,
1. Tipe 1a (katalis/cairan ionik/support)

Tipe 1b (katalis/cairan ionik/cairan ionik-support)
2. Tipe 2 (katalis-cairan ionik-support + cairan ionik-support)

3. Tipe 3 (cairan ionik/katalis-support). (Doorslaer, Charlie Van et al.,

2010)
Type 1a Type 1b ]
CXCJO (D cg
Tl ) Jepic
[_—7 Support __] E Suppo
Type 2 Type 3
G /7\/@ /GI—QL/,
(‘JL { Iij (TR] I:\WIL/\I {\IL )] [
.S i S o
; } ( o |
r_ Support _] Support _1

[sumber : Doorslaer, Charlie Van et al, 2010]

Gambar 2.3 Variasi kombinasi katalis/cairan ionik/support

2.1.1 Jenis jenis cairan ionik

Cairan ionik memiliki beberapa jenis diantaranya acidic ionic liquid, basic
ionic liquid, metal-containing ionic liquids, -chiral ionic liquids, guanidium ionic

liquids dan ionic liquid containing OH groups (Yue Caibo et al., 2011).

Acidic ionic liquid atau cairan ionik asam merupakan salah satu tipe
cairan ionik yang bersifat asam karena sisi aktif asam pada framework cairan
ionik. Berdasarkan sifat keasamannya, cairan ionik asam terbagi menjadi tiga
kategori diantaranya lewis acidic ionic liquid, bronsted acidic ionic liquid dan

bronsted lewis combined acidic ionic liquid (Yue Caibo et al., 2011).

Basic ionic liquid atau cairan ionik basa merupakan tipe cairan ionik yang

bersifat basa karena sisi aktif basa pada framework cairan ionik. Katalis cairan
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ionik basa dapat digunakan sebagai katalis ramah lingkungan. Cairan ionik basa
terbagi menjadi dua kategori yakni lewis basic ionic liquid dan bronsted basic
ionic liquid (Yue Caibo et al., 2011).

2.1.1.1 Cairan ionik asam lewis

Cairan ionik asam lewis terbagi menjadi dua yakni normal lewis acidic
ionic liquid dan supported lewis acidic ionic liquid. Reaksi pembentukan cairan

ionik asam ditunjukkan pada Gambar 2.4

Cl
N__N- +
1 R1 2

Ma )|

Gambar 2.4 Reaksi pembentukan cairan ionik asam

Normal lewis acidic ionic liquid telah banyak digunakan sebagai pelarut
dan katalis pada reaksi esterifikasi, alkilasi dan asilasi Friedel Crafts, kondensasi,
penataan ulang, karbonilasi dan sintesis beberapa senyawa organik. Katalis ini
memiliki beberapa keunggulan dibandingkan dengan katalis asam seperti
memiliki tekanan uap rendah dan stabilitas cukup kuat, serta mudah dipisahkan
karena perbedaan kepolaran antara produk dengan katalis ini (Yue Caibo et al.,
2011).

Supported lewis acidic ionic liquid digunakan dengan tujuan untuk
memudahkan proses pemisahan produk dengan katalis dan mengurangi jumlah
katalis yang hilang. Supported lewis acidic ionic liquid diperoleh dari normal
lewis acidic ionic liquid yang diimobilisasikan dalam suatu padatan anorganik

seperti silika gel sehingga membentuk katalis heterogen (Yue Caibo et al., 2011).

2.2 [bmim]CI

[omim]Cl atau 1-buthyl-3-methylimidazolium chlorida adalah suatu cairan
ionik yang terdiri dari kation 1-butyl-3-methylimmidazolium dan anion CI" yang
bersifat hidrofilik. Cairan ionik ini memiliki titik lelen 65°C dan memiliki rumus
molekul CgH1sN,:Cl dengan struktur molekul yang ditunjukkan oleh Gambar 2.5
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[ f:HL- ]
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‘”“" Cl-

[sumber : Tingting Zhao, et al, 2007]

Gambar 2.5. Struktur Molekul [bmim]CI

2.3 Katalis

Katalis merupakan zat lain selain reaktan dan produk yang ditambahkan pada
suatu sistem untuk mengubah atau meningkatkan laju reaksi kimia untuk

mencapai keadaan kesetimbangan kimianya.(Widajanti Wibowo, 2010)

Katalis bekerja dengan menurunkan energi aktivasi yang dibutuhkan dalam
reaksi. Energi aktivasi adalah energi minimum yang dibutuhkan untuk
menghasilkan produk. Dengan menurunnya energi aktivasi ini, pembentukan
kompleks teraktifkan lebih mudah terbentuk. Hubungan antara energi aktivasi

dengan katalis ditunjukkan pada Gambar 2.6

/ Ea tanpa katalis

Ea dengan adanya katalis

Energi pereaksi

[sumber : www. datachem.blogspot 29 september 2011 pukul 12.00]

Gambar 2.6 Kurva Energi Aktivasi pada Katalis

Katalis tersusun atas komponen komponen yang menunjang sifat dan fungsi

katalis yang diharapkan. Komponen komponen tersebut meliputi:
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1. Sisi aktif/pusat aktif merupakan bagian terpenting dari katalis yang berfungsi
untuk mempercepat mengarahkan reaksi, dimana reaktan terikat dan
mengkonversi reaktan secara selektif menjadi produk.

2. Pendukung merupakan komponen ini ditambahkan dalam preparasi katalis
yang merupakan tempat terdistribusinya sisi aktif katalis. Fungsi dari
pendukung ini adalah menaikkan luas permukaan katalis, menghasilkan
kekuatan mekanik suatu bahan katalis yang mudah rapuh dan menstabilkan
struktur aktif katalis.

3. Promotor berfungsi untuk meningkatkan kinerja katalis seperti aktivitas,
stabilitas dan katalis.(Widayanti Wibowo, 2004)

Sifat katalis ideal dalam suatu reaksi adalah aktif, selektif, stabil dan
ekonomis. Katalis bersifat aktif berarti katalis dapat mempercepat pembentukan
intermediet yang terbentuk akibat interaksi antar reaktan. Selektif dapat diartikan
mampu memperbanyak produk yang diiinginkkan dan memperkecil hasil samping
dari suatu reaksi katalisis. Stabil berarti katalis tidak berubah sifat fisika dan
kimianya setelah reaksi katalisis berakhir. Ekonomis mengandung makna bahwa
katalis digunakan dalam jumlah yang sedikit untuk mengurangi biaya reaksi

katalisis tetapi hasil produk lebih baik daripada tanpa katalis.

2.3.1 Jenis jenis Katalis

Secara luas, katalis dibedakan menjadi dua yaitu katalis homogen dan
heterogen. Katalis homogen adalah katalis dengan sisi aktif katalitiknya berada
dalam fase yang sama dan memungkinkan interaksi lebih mudah antara komponen
sehingga dapat menghasilkahn aktivitas yang lebih baik. Katalis ini memiliki
beberapa keuntungan diantaranya selektivitas tinggi, high turn over number
(TON), stabilitas termal yang kurang baik serta optimasi aktivitas katalitik lebih
mudah. Namun katalis ini memiliki kekurangan diantaranya kesulitan dalam
mengisolasi dan memisahkan produk akhir sehingga penggunaan katalis ini
kurang praktis. (Vivek Polshettiwar, et al, 2011)

Sedangkan katalis heterogen adalah katalis yang diperoleh melalui proses
entrapment dan grafting pada permukaan aktif molekul atau pori pada support

seperti silica dan alumina sehingga memiliki fase yang berbeda dengan
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reaktannya. Katalis ini memiliki kelebihan diantaranya dapat digunakan kembali,
stabilitas termal yang baik dan mudah dalam pemisahannya. Namun aktivitas
katalitik dan selektivitas dari katalis ini menjadi berkurang. (Vivek Polshettiwar,
etal, 2011)

2.4 Metode sol gel

Metode sol gel merupakan suatu metode yang digunakan untuk menghasilkan
bahan bahan keramik anorganik melalui reaksi kimia didalam suatu larutan pada
temperature ruang. Proses ini dapat menghasilkan suatu bahan berupa keramik,
fiber, komposit yang mempunyai kristal halus, tingkat kemurnian tinggi serta
homogen. (Yulian Lis, 2010)

Proses pembentukan silika gel melalui proses sol gel sangat dipengaruhi oleh
komposisi logam alkoksida, air, pH dan suhu. Keberhasilan proses ini sangat
tergantung pada proses hidrolisis dan kondensasi.

2.5 TEOS

TEOS merupakan singkatan dari Tetra Etil Orto Silikat yang memiliki rumus
molekul (C2H50)4Si. TEOS berbentuk cairan yang mudah terbakar dan

mengiritasi. Dalam penelitian ini, TEOS digunakan sebagai sumber silika untuk

pembuatan silika gel. Struktur molekul TEOS ditunjukkan pada Gambar 2.7

>

O\ i

<

[sumber : wikipedia.org 9 Juli 2011 pukul 15.00]

Gambar 2.7 Struktur Molekul Tetra Ethyl Ortho Silikat

2.6 Silika gel

Silika gel adalah suatu bentuk dari silika yang bersifat tidak elastis, seperti
kaca. Biasanya digunakan sebagai pengering karena sifat adsorbennya. Struktur
silika gel ditunjukkan pada Gambar 2.8
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Gambar 2.8 Struktur silika gel

Bentuk silika gel berupa padatan amorf dan berpori, mempunyai sifat inert,
netral, luas permukaannya besar (300-500 m?g™), dan memiliki daya adsorpsi
besar . Oleh karena itu silika gel banyak digunakan sebagai adsorben anorganik,
penyerap air, dan sebagai fasa diam pada kromatografi lapisan tipis dan
kromatografi gas. (Charlie Van Doorslaer, et al, 2010)

Dalam penelitian ini, silika gel dipilih sebagai substrat untuk immobilisasi
cairan ionik asam karena sifatnya yang memiliki banyak pori sehingga
memudahkan adsorbsi cairan ionik secara fisika maupun kimia sekaligus
memperbesar luas permukaan sentuh cairan ionik. Selain itu, bentuk silika yang

berupa padatan juga memudahkan katalis cairan ionik asam untuk diregenerasi.

2.7 Immobilisasi Cairan lonik Asam kedalam Silika Gel

Sifat silika gel yang berpori kecil banyak dijadikan substrat untuk
memperbesar luas permukaan sentuh suatu cairan yang diimobilisasi kedalam
silika gel. Prinsip immobilisasi cairan ionik ada 2 yaitu metode sol gel dan
impregnasi. Metode yang digunakan dalam penelitian ini adalah dengan metode
impregnasi dimana cairan ionik dimasukkan ke dalam silika gel setelah silika gel

terbentuk.

Pada prinsipnya, immobilisasi bertujuan agar cairan yang disupport ke dalam
silika gel tetap tertahan dalam silika gel dengan memodifikasi permukaan silika
gel. Modifikasi ini biasanya dilakukan menggunakan senyawa organik yang
mengandung atom seperti S, N,O dan P, yang sering disebut sebagai ligan. Dalam
penelitian ini digunakan ligan N yang terdapat pada cairan ionik.(Linda
Puspitasari, 2010)
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Proses pengikatan ligan immobilisasi dengan permukaan silika gel dapat

dilakukan melalui 2 proses, yaitu:

a. adsorbsi kimia, pembentukan ikatan kimia antara atom donor dari ligan
dengan silika gel

b. adsorbsi fisika, proses adsorbs secara fisik dari ligan ke permukaan silika
gel.(Linda Puspitasari, 2010)

2.8 Reaksi Alkilasi Friedel Crafts

Alkilasi senyawa aromatik disebut juga reaksi Friedel Crafts berdasarkan
nama Charles Friedel (kebangsaan Prancis) dan James Mason Crafts (kebangsaan
Amerika) yang pertama kali menemukan reaksi ini pada tahun 1887. Elektrofilnya
ialah karbokation yang dapat terbentuk baik dengan mengambil ion halida dari
alkil halida dengan katalis asam lewis seperti AlCl3, FeCls, BF3, CuCl,, ZnCl,
maupun dengan menambahkan proton pada alkena dengan katalis asam bronsted
seperti HF, H,SO,4, H3PO, .Tingkat keasaman dari asam lewis ini pun berbeda.
(Hart Craine Hart, 2003)

Reaksi alkilasi Friedel Crafts memiliki beberapa keterbatasan. Reaksi ini
tidak dapat diterapkan pada cincin aromatik yang telah memiliki gugus nitro atau
asam sulfonat sebab gugus tersebut membentuk kompleks dengan dan
mendeaktifkan katalis aluminium klorida (Hart Craine Hart, 2003). Gambar 2.10
menunjukkan reaksi alkilasi antara benzena dengan alkil halida membentuk alkil

benzena.
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R
RCl ——= + HCI
AICI

[sumber : library.tedankara.k12.tr/carey/ch12-6.html, 9 september 2011 19.00]

Gambar 2.9 Reaksi Alkilasi

Selain itu, reaksi alkilasi dapat mengalami penataan ulang pada alkil halida
primer membentuk karbokation sekunder atau tersier yang lebih stabil sehingga
menghasilkan produk tertata ulang. Berikut ini reaksi penataan ulang pada alkil

halida primer,
%If}(? _ + _
I—ISC—(IZ—C— 1-41C, ——= H,C-CH-CH Cl—AICL,
g H
"1°" carbocation Pcarbocation

[sumber : library.tedankara.k12.tr/carey/ch12-6.html, 9 september 2011 19.00]

Gambar 2.10 Reaksi Penataan Ulang

Tahapan pertama pada alkilasi adalah pembentukan elektrofilik pada suatu
karbokation. Tahapan kedua elektrofilik menyerang pada benzena, sedangkan
tahapan ketiganya eliminasi sebuah ion hidrogen, sehingga dihasilkan

alkilbenzena.

2.9 Karakterisasi
2.9.1 FTIR (Fourier Transform Infra Red)

Spektroskopi FTIR adalah metode analisis material menggunakan
spektroskopi sinar infra merah yang berada pada rentang panjang gelombang dari
2.5 pm sampai 25 pm dan memiliki rentang bilangan gelombang dari 400 cm™
sampai 4000 cm™. Spektroskopi infra merah digunakan untuk menentukan gugus
fungsi yang terdapat dalam suatu sampel. Serapan infra merah suatu molekul

diukur sebagai fungsi dari bilangan gelombang. (Ibadurrahman, 2008).
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Absorbsi radiasi inframerah sesuai dengan tingkat energi vibrasi dan rotasi
pada ikatan kovalen yang mengalami perubahan momen dipole dalam suatu
molekul. Pengukuran menggunakan FTIR memiliki 3 fungsi utama yaitu untuk
mengidentifikasi material yang belum diketahui, menentukan kualitas sampel, dan

menentukan intensitas suatu komponen dalam sebuah campuran.

2.9.2 BET (Brunauer-Emmet-Teller)

Metode BET merupakan metode yang digunakan untuk menentukan luas
permukaan suatu padatan berpori, ukuran pori pori dan volume pori. Prinsip

kerjanya berdasarkan proses adsorpsi gas N, pada permukaan padatan berpori.

Sampel yang akan dianalisis dengan berat yang diketahui diletakkan dalam
tabung yang sudah diketahui volumenya dan dipanaskan dibawah vakum untuk
menghilangkan gas gas yang terdapat pada sampel. Tabung didinginkan dalam
nitrogen cair dan sejumlah gas nitrogen dimasukkan kedalam tabung. Setelah
mencapai kesetimbangan tekanan dalam jumlah tabung diukur. Hal ini dilakukan
berulang kali dengan jumlah jumlah tertentu gas N,. Dengan mengamati
perbedaan tekanan gas terhitung dan tekanan yang diamati pada setiap
penambahan dapat ditentukan jumlah N, yang teradsorpsi. (Wibowo, Widajanti,
2004)

2.9.3 GC (Gas Chromatography)

Gas Chromatography merupakan suatu metode analisis yang didasarkan
pemisahan fisik zat organik atau anorganik yang stabil pada pemanasan..
Kromatografi gas memiliki beberapa keunggulan diantaranya aliran fase mobil
sangat terkontrol dan kecepatannya tetap, mudah terjadi pencampuran uap sampel
ke dalam fasa aliran fasa mobil serta pemisahan fisik terjadi didalam kolom yang
jenisnya banyak, panjang dan temperaturnya dapat diatur. Kromatografi gas
memiliki beberapa komponen seperti depo gas pembawa, injektor, kolom

kromatografi, kontrol temperature dan detektor.
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2.9.4 GC-MS (Gas Chromatography-Mass Spectrometry)

Gas Chromatography-Mass Spectroscopy (GC-MS) adalah dua metode
analisis yang dihubungkan untuk dikombinasikan menjadi dua metode analisa
campuran senyawa kimia. Dengan menggabungkan dua metode ini, maka dapat
diketahui senyawa apa saja yang terkandung dalam suatu campuran, baik secara
kualitatif maupun kuantitatif.

Kromatografi gas secara umum digunakan untuk memisahkan campuran
kimia menjadi masing-masing komponennya berdasarkan pendistribusian sampel
diantara dua fasa, yaitu fasa diam dan fasa gerak. Apabila spektrometer massa
dengan detector ionisasi elektron dihubungkan dengan instrumen kromatografi
gas maka senyawa tersebut akan ditembak dengan elektron yang menyebabkan

senyawa-senyawa tersebut dipecah menjadi fragmen-fragmennya.
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BAB 3
METODE PENELITIAN

Tahapan penelitian ini terdiri dari

1. Pembuatan silika gel dari TEOS

2. Pembuatan katalis cairan ionik asam [bmim]CI/AIClI;
3. Pembuatan katalis [bomim]CI/AICIs-silika gel
4

Proses reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana menggunakan katalis
3.1 Lokasi Penelitian

Penelitian dilakukan di Laboratorium Penelitian Departemen Kimia FMIPA

Universitas Indonesia, Kampus Ul Depok.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat yang dipergunakan dalam penelitian ini diantaranya neraca analitis,
mortar, peralatan gelas, oven, hotplate stirer, termometer, spatula, cawan porselin,
FTIR (IR Prestige 21 Simadzu), GC-MS (Agilent Technology and Simadzu), GC
(Simadzu).

3.2.2 Bahan

Bahan yang dipergunakan diantaranya AICl3, benzena, diklorometana, HCI,

[bmim]ClI, eter, aseton, TEOS dan aquabides.

3.3 Metode Kerja

Penelitian ini dimulai dengan membuat silika gel dari TEOS dan pembuatan
katalis cairan ionik asam dari [omim]Cl dan asam lewis AICl;. Katalis cairan
ionik asam ini diimobilisasi dengan suatu support untuk membentuk katalis

[bmim]CI/AICI3-SiO, yang siap digunakan.
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Dalam proses reaksi alkilasi ini, dilakukan variasi katalis, waktu dan
temperatur yang dipergunakan untuk mengetahui kondisi optimum reaksi alkilasi

tersebut.
3.3.1 Pembuatan Silika Gel

TEQOS, HCI, aquademin dicampur dalam rotavapor selama 4 jam hingga

terbentuk silika hidrogel. Kemudian didiamkan selama 24 jam dan digerus untuk

dipanaskan pada suhu 11000 selama 4 jam. Silka gel yang terbentuk dihaluskan

dengan mortar. Hasil yang terbentuk dikarakterisasi dengan FTIR.

TEOS Akuademin HCI

& | |

<

A4

Dicampur dlm
rotavapor selama 3 jam

Terbentuk Dioven 100°C Silika gel
silika hidrogel

\4

A

Didiamkan | Digerus
24 jam

Bagan 3.1 Proses Pembuatan Silika Gel

3.3.2 Pembuatan Katalis
3.3.2.1 Pembuatan Katalis [bmim]CI/AICI3

Pembuatan katalis [omim]CI/AICI; dibuat dengan perbandingan mol 1:1,8
kemudian diaduk dengan magnetic stirrer selama 60 menit. Hasil yang terbentuk

dikarakterisasi dengan FTIR.
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[bmim]CI

&
«

\ 4

Diaduk selama
1jam

A

Terbentuk
[bmim]CI/AICI,

30

Bagan 3.2 Proses Immobilisasi [bmim]Cl pada AICI;

3.3.2.2 Pembuatan Katalis AICI5-SiO,

Immobilisasi AICI; pada SiO,

Prosedur pembuatan katalis SiO,-AlCl; mengikuti prosedur pembuatan

katalis SiO,/Ni seperti yang dilakukan Indra Puspita Sari (2008). Sebanyak 3

gram silica gel dimasukkan ke dalam 30 mL larutan AICI; 1 M dan diaduk selama

2 jam, kemudian dibiarkan selama 24 jam. Campuran disaring, dan endapan

dikeringkan di dalam oven pada suhu 110°C.

Silica gel

AICI;1 M

Diaduk

Didekantasi,
dikeringkan

Dioven 110°C

Bagan 3.3 Proses Immobilisasi AICI; pada SiO,
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3.3.2.3 Pembuatan Katalis [bomim]CI/AICI3-SiO;

Immobilisasi [omim]/AlCl; pada silika gel

Katalis [omim]CI/AICI; yang telah siap, diimpregnasi dengan silika gel
menggunakan aseton kemudian diaduk dengan magnetic stirrer selama 30 jam.

Endapan yang terbentuk dipisahkan dan dikeringkan pada suhu 50 ° C selama 6
jam. Hasil yang terbentuk dikarakterisasi dengan FTIR.

Aseton [bmim]CI/AICI, Silika gel

»la
PN

Diaduk selama
30 iam

Endapan
disaring

7
Dikeringkan

pada suhu 50°C
selama 6 jam

\

Bagan 3.4 Proses Immobilisasi [bmim]CI/AICI;-Silika gel

3.3.3 Karakterisasi Katalis

Katalis AlClgz, AlICI3-SiO,, [bmim]CI/AICI3 dan [bmim]cl/AICI;-SiO; yang
telah disintesis dikarakterisasi dengan FTIR.

3.3.3.1 Karakterisasi dengan FTIR

Pengujian FTIR dilakukan dengan instrument Shimadzu. Sampel padat
yang akan diuji dicampur terlebih dahulu dengan serbuk KBr dengan
perbandingan sekitar 1 : 10. Campuran kemudian dimasukkan ke dalam tempat
sampel untuk FTIR dan tempat tersebut dimasukkan ke dalam slot, tepat dibawah
sinar infra merah. Selanjutnya baik sampel padat maupun cair dilakukan
penembakan dengan jumlah scanning 45 kali dan resolusi 4 (1/cm).
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3.3.4 Uji Katalisis Pada Reaksi Alkilasi Benzena dengan Diklorometana

3.3.4.1 Reaksi Alkilasi Benzena dengan Diklorometana menggunakan Katalis
AICl;

Diklorometana dan benzena dengan perbandingan mol 1:15 dicampurkan
dengan katalis ke dalam labu bulat. Campuran diaduk dengan stirer pada suhu 10
dan 30°C selama 60, 180 dan 480 menit. Hasil reaksi dikarakterisasi dengan GC
dan GC-MS.

3.3.4.2 Reaksi Alkilasi Benzena dengan Diklorometana menggunakan Katalis
[bmim]/AIClI;

Diklorometana dan benzena dengan perbandingan mol 1:15 dicampurkan
katalis [bmim]CI/AICI; ke dalam labu bulat. Campuran diaduk dengan stirer pada
suhu 10 dan 30 °C selama 60, 180 dan 480 menit. Hasil reaksi dikarakterisasi
dengan GC dan GC-MS.

3.3.4.3 Reaksi Alkilasi Benzena dengan Diklorometana menggunakan Katalis
AlCl;-SiO;

Diklorometana dan benzena dengan perbandingan mol 1:15 dicampurkan
katalis AICI3-SiO; ke dalam labu bulat. Campuran diaduk dengan stirer pada suhu
10 dan 30°C selama 60, 180 dan 480 menit. Hasil reaksi dikarakterisasi dengan
GC dan GC-MS.

3.3.4.4 Reaksi Alkilasi Benzena dengan Diklorometana menggunakan Katalis
[obmim]CI/ AICI3-SiO;

Diklorometana dan benzena dengan perbandingan mol 1:15 dicampurkan
katalis [omim]CI/AICI3-SiO; ke dalam labu bulat. Campuran diaduk dengan stirer
pada suhu 10 dan 30°C selama 60, 180 dan 480 menit. Hasil reaksi
dikarakterisasi dengan GC dan GC-MS.
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Benzena dan diklorometana
dengan perbandingan mol 15:1

v \ 4 v v

AICl; [omim]CI/AICI, AlCl;-silika [bmim]CI/AICI;-silika gel

| |
y

Distirer selam 1, 3, 8 jam pada suhu
ruang

Diukur dengan FTIR, GC dan GC-MS

Bagan 3.5 Proses Reaksi Alkilasi Benzena dan Diklorometana

3.3.5 Karakterisasi Hasil Reaksi

Setelah reaksi berlangsung sesuai dengan kondisi yang ditentukan,

campuran reaksi dikarakterisasi dengan FTIR, GC dan GC-MS.
3.3.5.1 Karakterisasi dengan FTIR

Pengujian FTIR dilakukan dengan instrument Shimadzu. Untuk sampel
cair yang akan diuji, dipipet sebanyak 0,5 pL diatas KRS dan dipasang tepat
ditengah plat besi. Selanjutnya dilakukan penembakan dengan jumlah scanning 45

kali dan resolusi 2 (1/cm).
3.3.5.2 Karakterisasi dengan GC

Pengujian GC dilakukan dengan instrument Shimadzu. Sebelum
pengukuran sampel, terlebih dahulu diinjeksikan z murni dan larutan standar.
Selanjutnya masing masing sampel diinjeksikan. Karakterisasi ini dilakukan untuk

mengetahui banyaknya konversi reaktan selama reaksi berlangsung.

3.3.5.3 Karakterisasi dengan GC-MS
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Karakterisasi GC-MS dilakukan untuk mengetahui fragmentasi produk
yang terbentuk. Karakterisasi GC-MS ini dilakukan di Puslabfor, Mabes Polri
Jakarta Selatan dan Pusarpedal Puspiptek Serpong.
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BAB 4

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Pembuatan Silika gel

Silika gel diperoleh dengan mereaksikan sebanyak 10 ml TEOS, 1,9 ml HCI 4
M dan 6 ml aquabides. Campuran ini direaksikan dalam rotavapor selama 4 jam
pada temperatur ruang. Tujuan penggunaan rotavapor ini agar semua bahan dapat
tercampur sempurna. Selain itu penggunan rotavapor ini dilengkapi dengan sistem

vakum yang bertujuan untuk mengoptimalkan proses hidrolisis.

Proses pembuatan silika gel ini menggunakan metode sol gel yang melibatkan
proses hidrolisis dan kondensasi. Proses hidrolisis ini merupakan proses
pembentukan gugus silanol sedangkan pada proses kondensasi terjadi pelepasan
H,O di antara asam silikat yang bersebelahan sehingga terjadi polimerisasi

membentuk ikatan Si-O-Si.

(|32H5
(@]
H,0 OH
HsCo—O0—Si—0—CoHs = ——— HO—sSi—OH +  4C,H.OH
H
(ID OH
CyHs
Tetraetoksi silane Silanol
OH fF (|) 5
. |
HO—Si—OH 4+ HO—Si—OH —— O—?i 0 ?i 0 + xH)0
OH OH 0
Silanol Silanol Siloksan

Gambar 4.1 Reaksi Hidrolisis dan Kondensasi pada pembentukan silika gel
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Setelah reaksi berlangsung selama 4 jam, campuran ini didiamkan selama 24
jam pada temperatur ruang. Hidrogel yang terbentuk digerus dan dioven selama 4
jam pada suhu 110 ° C untuk menghilangkan kandungan air yang menempel pada
gugus silanol. Pemanasan ini, juga bertujuan untuk menghilangkan produk

samping berupa etanol yang terdapat pada hidrogel. Reaksi pemanasan yang
terjadi yaitu

Si(OH)s —» Si02.xH0
T=110°C
Hidrogel yang telah dioven akan mengalami penyusutan berat akibat

kandungan air dalam hidrogel berkurang. Hidrogel ini dihaluskan dengan

menggunakan mortar untuk memperoleh struktur silika gel berupa padatan halus
berwarna putih.

Gambar 4.2 Silika gel

Silika gel yang telah dihaluskan dikarakterisasi dengan FTIR. Hasil
karakterisasi dengan FTIR dapat dilihat pada Gambar 4.3
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Gambar 4.3 Spektrum FTIR TEOS dan Silika gel

Tabel 4.1 Tabel perbandingan spektrum inframerah beberapa gugus fungsi

pada silika gel secara teoritis dan pengukuran

: Bilangan gelombang (cm™) | Bilangan gelombang (cm™)
Jenis Ikatan A
teoritis pengukuran

Si-O-Si 1095-1075 1087,85

Si.0 1122-1137 (simetrik) 1087,85

I_
850-828 (asimetrik) -
-OH 3570-3200 3252,70

Hasil pengukuran menunjukkan bahwa terdapat serapan gugus siloksan dan

silanol yang merupakan gugus aktif pada silika gel. Pada spektrum silika gel

tidak terjadi serapan pada rentang 1110-1080 cm™ yang merupakan serapan gugus

Si-O-C. Hal ini menunjukkan bahwa gugusSi-O-C pada TEOS sebagai bahan

baku silika gel telah terhidrolisis menjadi Si-OH dan terkondensasi menjadi Si-O-

Si. Selain itu terdapat serapan OH pada bilangan gelombang 1629,85 cm™ yang
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mengindikasikan —OH pada H,0. Hal ini memperlihatkan bahwa silika gel yang

terbentuk masih mengandung air.

Selain itu, dilakukan karakterisasi dengan BET untuk mengetahui luas
permukaan silika gel. Hasil karakterisasi silika gel yang disintesis memiliki luas
permukaan sebesar 449,64 m?g™. Luas permukaan silika gel ini berada pada
rentang 300-500 m?g™ sehingga silika gel ini baik digunakan sebagai support
pada katalis.

4.2 Pembuatan Katalis
4.2.1 Pembuatan Katalis [omim]CI dalam AICl3

Sebanyak 0,1337 gram cairan ionik dan 0,1669 gram AICIl3 dicampurkan
untuk distirer selama + 1 jam. Katalis ini dibuat dengan perbandingan mol
[bmim]CI/AICI; 1:1,8 dengan tujuan memperoleh kondisi katalis yang bersifat
asam. Reaksi pembentukan katalis cairan ionik asam ditunjukkan olen Gambar 4.4

Cl-
N \N+/\/\ \N&N-F/\/\
+ ACl; —> \__/ AICI,-

Gambar 4.4 Reaksi pembentukan katalis cairan ionik asam

Analisa spektroskopi FTIR dilakukan untuk mengkarakterisasi katalis
[bmim]CI/AICI;. Katalis digerus dengan KBr lalu dibentuk pelet untuk dianalisa
dengan FTIR. Hasil spektrum FTIR dapat dilihat pada Gambar 4.5
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Gambar 4.5 Spektrum FTIR [bmim]Cl dan [bmim]CI/AICI;

Tabel 4.2 Perbandingan spektrum inframerah beberapa gugus fungsi pada

katalis [omim]CI/AICI; secara teoritis dan pengukuran

] Bilangan gelombang (cm™) | Bilangan gelombang (cm™)
Jenis Ikatan »
teoritis pengukuran
C-H stretch 3000-2800 2908,65
Cc=C 1600-1580 1566,20
C-N stretch 1360-1310 1340,53
C-Cl 700-800 752,24

Spektrum yang diperoleh menunjukkan bahwa katalis yang digunakan

sudah terbentuk namun adanya peak yang cukup lebar di daerah 3200 cm™ yang

menunjukkan serapan dari gugus -OH. Hal ini terjadi karena sifat AICI; yang

hidroskopis.
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4.2.2 Pembuatan Katalis AICI; dalam Silika Gel

Impregnasi AICI; ke dalam suatu penyangga atau support dilakukan dengan
mencampurkan sebanyak 0,25 gram silika gel dan larutan AICl3 1 M 1,25 ml.
Campuran ini diaduk selama 2 jam dan didiamkan 24 jam. Setelah itu, dilakukan
penyaringan dan pengeringan pada suhu 110° C selama 2 jam. Perlakuan ini
dilakukan dengan tujuan agar AICI; dapat menempel pada silika gel. Proses
impregnasi ini bertujuan untuk menunjukkan aktivitas katalis yang semakin

meningkat akibat sisi aktif katalis mengikuti luas permukaan dari silika gel.

Karakterisasi katalis AlCls-silika gel dilakukan dengan FTIR. Katalis
digerus dengan KBr dengan tujuan untuk mengencerkan sampel, setelah itu
dibentuk pelet dan dianalisis dengan FTIR. Hasil pengukuran dengan FTIR dapat
dilihat pada Gambar 4.6
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Gambar 4.6 Spektrum FTIR AlCls, silika gel dan AlCls-silika gel
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Table 4.3 Tabel perbandingan spektrum inframerah beberapa gugus fungsi

AlICls-silika gel secara teoritis dan pengukuran

_ Bilangan gelombang (cm™) | Bilangan gelombang (cm™)
Jenis Ikatan .
teoritis pengukuran
Si-O-Si 1095-1075 1083,99
Vibrasi tekuk Si-
500-420 418,12
O dan Al-O
Vibrasi ulur
simetri Si-O dan 820-650 750,31 dan 650,1
Al-O
Vibrasi ulur
asimetri 1250-950 1166,90
Si-O dan Al-O

Dari Tabel 4.3 terlihat bahwa impregnasi AlICl3 pada silika gel telah berhasil
terbentuk . Selain itu, serapan gugus —OH pada spektrum katalis semakin

berkurang dikarenakan sudah terbentuknya ikatan Si-O-Al.

Reaksi antara asam lewis dengan silika gel ditunjukkan pada Gambar 4.7

<|:|
Al
/
OH O \CI
| AIC 5 |
Si FE Si +  Hcl
—O/l AN /O/| \O_
O O— 5
/
N

Gambar 4.7 Reaksi antara gugus silanol dengan AICl3

Proses impregnasi AlCl; pada silika gel menyebabkan terbentuknya ikatan
kovalen antara Si-O-Al dimana atom O dari silika gel mendonorkan elektronnya

pada atom Al.
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4.2.3 Pembuatan Katalis [omim]CI/AICI; dalam Silika Gel

Impregnasi cairan ionik asam pada silika gel dilakukan dengan mengaduk
0,0395 gram [bmim]Cl , 0,25 gram silika gel dan 6,25 ml aseton selama 30 jam.
Setelah itu, didiamkan selama 1 malam. Proses pengadukan dan perendaman ini
diharapkan agar katalis dapat menempel pada permukaan silika gel. Setelah itu,
endapan yang terbentuk dipisahkan lalu dikeringkan pada suhu 50 ° C selama 6
jam. Proses pengeringan ini dilakukan dengan tujuan untuk menguapkan sisa
aseton pada katalis.Proses impregnasi cairan ionik asam ke dalam silika gel
bertujuan untuk memperluas sisi aktif katalis mengikuti permukaan silika gel.

Analisis katalis dilakukan dengan FTIR untuk mengetahui serapan dari
katalis. Katalis digerus dengan KBr, lalu dibentuk pellet dan dianalisis dengan
FTIR. Hasil pengukuran katalis dapat dilihat pada Gambar 4.8
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Gambar 4.8 Spektrum FTIR [bmim]ClI, [omim]CI/AICI3; dan [bmim]CI/AICI;-
silika gel
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Tabel 4.4 Tabel perbandingan spektrum inframerah beberapa gugus fungsi
pada katalis [omim]CI/AICIs-silika gel secara teoritis dan pengukuran

o Bilangan gelombang (cm™) | Bilangan gelombang (cm™)
Jenis ikatan o
teoritis pengukuran
C-H stretch 3000-2800 2961,66
C=C 1600-1580 1571,99
C-N 1360-1310 1340,52
C-Cl 800-700 754,17
Si-O-Si 1095-1075 1083,99

Reaksi pembentukan katalis [omim]CI/AICIs-silika gel ditunjukkan pada
Gambar 4.9

C-
AN AN VAN ~
N” N Syt
\—/ Tl AICEE —ie - AIC! -
<|3H OH
|
Si Si
2 N

Gambar 4.9 Reaksi pembentukan katalis [bomim]CI/AICI;s-silika gel

Dari reaksi di atas dapat terlihat bahwa proses impregnasi cairan ionik asam
terhadap silika gel mennyebabkan terbentuknya ikatan kovalen antara N pada N-

CH3 dengan atom H pada gugus silanol.
4.3 Uji Katalisis pada Reaksi Alkilasi Benzena dengan Diklorometana

Uji katalisis reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana dilakukan dengan
tujuan untuk mengetahui aktivitas setiap katalis yang digunakan seperti AlCls,
[bmim]CI/AICIs, AlCIs-silika gel serta [omim]CI/AICI3-silika gel dengan variasi

waktu dan suhu.
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Setelah reaksi alkilasi berlangsung, dilakukan karakterisasi dengan
kromatografi gas untuk mengetahui konsentrasi benzena dalam campuran.
Dilakukan uji standar terlebih dahulu pada larutan benzena dengan konsentrasi
10%, 20%, 30%, 40% dan 100% .( Lampiran 2)

4.3.1 Reaksi Alkilasi Benzena dengan Diklorometana menggunakan Katalis
AICl;

Reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana dilakukan dengan
menambahkan AICI; sebanyak 1,25 x 10” mol kedalam campuran benzena 3,75x
102 mol dan diklorometana 2,5 x 10 mol. Campuran diaduk dengan

menggunakan strirer selama 1, 3 dan 8 jam pada temperatur 10 dan 30°C.

Hasil reaksi alkilasi diuji dengan kromatografi gas dengan kolom Rtx-
1(0,25 mm x 1.30 m x 0,25 um) untuk mengetahui banyaknya benzena yang

terkonversi. Banyaknya benzena yang terkonversi ditunjukkan pada Tabel 4.5

Tabel 4.5 Data perhitungan konversi benzena menggunakan katalis AICI;
pada suhu 10°C dan 30°C

o Waktu reaksi | Persen konversi benzena | Persen konversi benzena
(jam) pada suhu 10° C (%) pada suhu 30 ° C(%)

1 1 9,66 1,89

2 3 15,68 27,04

3 8 13,54 22,33

Dari Tabel diatas disimpulkan bahwa konversi benzena terbesar terjadi
pada suhu ruang dan waktu reaksi 3 jam dengan konversi sebesar 27,04%.
Mekanisme reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana menggunakan katalis
AlClzdapat dilihat pada Gambar 4.10
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Gambar 4.10 Mekanisme reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana

menggunakan katalis AICI3

Produk reaksi alkilasi dikarakterisasi dengan GC-MS untuk mengetahui
senyawa yang terbentuk dan fragmentasi dari produk yang dihasilkan.
Karakterisasi dengan GC-MS dilakukan dengan menggunakan jenis kolom DB-5
MS (60 m, 0.25 mm, 0.25um) dan waktu analisis 16 menit. Hasil karakterisasi
menunjukkan bahwa produk yang dihasilkan adalah benzil klorida . Hal ini
didukung dengan fragmentasi dari benzil klorida yang menunjukkan fragmen
stabil pada base peak 91. Benzil klorida merupakan senyawa intermediet dari
reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana sehingga dapat disimpulkan bahwa
reaksi alkilasi tidak berlangsung sempurna. Fragmentasi dari benzil klorida dapat
dilihat pada Gambar 4.11.
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Gambar 4.11 Fragmentasi Produk Alkilasi menggunakan Katalis AlCl3

4.3.2 Reaksi Alkilasi Benzena dengan Diklorometana menggunakan Katalis
[omim]CI/AICI;

Reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana dilakukan dengan
menambahkan katalis cairan ionik asam [bmim]CI/AICIl; dengan perbandingan
mol 1:1,8 ke dalam campuran benzena 3,75 x 10 mol dan diklorometana 2,5 x
10 mol. Campuran diaduk dengan menggunakan strirer selama 1, 3 dan 8 jam
pada temperatur 10 dan 30° C. Produk alkilasi dikarakterisasi dengan
kromatografi gas dan persen konversi benzena ditunjukkan pada Tabel 4.6

Tabel 4.6 Data perhitungan konversi benzena menggunakan katalis
[bmim]CI/AICI3 pada 10°C dan 30°C

No Waktu Reaksi | Persen konversi Benzena | Persen konversi Benzena
(jam) pada suhu 10 ° C(%) pada suhu 30 ° C(%)

1 1 0 0

2 3 24,64 8,22

3 8 15,55 9,34

Hasil pengukuran dengan kromatografi gas menunjukkan bahwa konversi

benzena terbesar terjadi pada suhu 10 ° C dan waktu reaksi 3 jam. Namun, pada
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kondisi suhu ruang tidak dihasilkan konversi benzena yang signifikan karena pada
waktu 3 jam tidak dihasilkan konversi benzena yang lebih tinggi. Sedangkan pada

waktu 1 jam, belum terjadi konversi benzena.

Mekanisme alkilasi benzena dengan diklorometana menggunakan katalis
cairan ionik asam [bmim]CI/AICI; diawali dengan pembentukan elektrofil pada
diklorometana oleh cairan ionik asam. Sedangkan atom N pada kation
imidazolium akan berikatan sementara dengan benzena sehingga elektrofil yang
terbentuk akan masuk kedalam cincin benzena. Tahap pertama ini akan
menghasilkan senyawa benzil klorida. Begitu pun reaksi berikutnya, sehingga
produk alkilasi terbentuk yakni difenilmetana. Mekanisme reaksi alkilasi benzena

menggunakan katalis cairan ionik asam ditunjukkan pada Gambar 4.12

Al,0,-
ONSNT NN
\N/§N+/\/\ ,4 =
\__/ Hid e
cl AlQl,- TN
H - + Cl
+ - - L + CO-CH; —»
Cl H
benzene dichloromethane benzene
/v\ +'\N/
SN /\
: \— AIC A|207
benzene (chloromethyl)benzene benzene
RN
+  HCl
1,1'-methylenedibenzene

Gambar 4.12 Mekanisme alkilasi benzena dengan diklorometana menggunakan
katalis[omim]CI/AICI;
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Hasil reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana menggunakan katalis
cairan ionik asam [bmim]CI/AICI; dikarakterisasi dengan GC-MS. Karakterisasi
GC-MS dilakukan dengan menggunakan kolom DB-5 MS(60 mm x 1,30m x 0,25
um) dan waktu reaksi sekitar 16 menit. Dari hasil pengukuran menunjukkan
terbentuknya benzil klorida dengan berat molekul 126. Hasil fragmentasi
menunjukkan terdapat base peak 91yang merupakan fragmen stabil dari benzil
klorida. Senyawa ini merupakan intermediet dari pembentukan senyawa
difenilmetana sehingga reaksi alkilasi dengan katalis cairan ionik asam belum
menunjukkan hasil yang maksimal. Senyawa lain yang terbentuk antara lain
naftalen, fenol, heksadekan, oktadekan dan eicosane. Munculnya senyawa
naftalen pada reaksi ini disebabkan reaktifitas dari cairan ionik sehingga cairan

ionik ini menyerang cincin benzena membentuk senyawa naftalen.

(31,000 Base Peak 91/ 1,000

ki
N ool BFF 73 I8 % 1. AR N 148
‘ I4h‘ - Isbl o IEhI i I'fbl "y ‘Bhl = Ighl r IJlﬂlﬂI = I11IUI i Idﬂl - ‘1&0‘ ) I1‘10I e
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[1.000) Base Peak: 91/ 1,000

Gambar 4.13 Fragmentasi Produk alkilasi dnegan Katalis [bmim]CI/AICI3

4.3.3 Reaksi Alkilasi Benzena dengan diklorometana menggunakan Katalis
AICl;-silika gel
Reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana dilakukan dengan
menambahkan AlCls-silika gel sebanyak 0,0834 gr kedalam campuran benzena
3,75 x 10 mol dan diklorometana 2,5 x 10 mol. Campuran diaduk dengan

menggunakan strirer selama 3 jam pada suhu 30 ° C. Penggunaan katalis ini
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diharapkan mampu menghasilkan konversi yang lebih banyak dibandingkan
dengan tanpa silika gel.

Hasil reaksi alkilasi diukur dengan krometografi gas dan menunjukkan
persen konversi sebesar 21,42%. Hasil ini menunjukkan bahwa proses impregnasi

katalis dengan silika gel belum menghasilkan konversi benzena yang lebih

banyak.
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Gambar 4.14 Reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana menggunakan
katalis AlICl3-silika gel

4.3.4 Reaksi Alkilasi Benzena dengan Diklorometana menggunakan Katalis

[bmim]CI/AICI;-silika gel

Reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana dilakukan dengan
menambahkan [bmim]CI/AICI;-silika gel sebanyak 0,0784 gr kedalam campuran
benzena 3,75 x 10”2 mol dan diklorometana 2,5 x 10 mol. Campuran diaduk
dengan menggunakan strirer selama 3 jam pada 10° C.

Produk reaksi alkilasi dikarakterisasi dengan kromatografi gas dan belum
menghasilkan konversi dari benzena dikarenakan jumlah katalis yang

ditambahkan tidak mencukupi.
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Tahapan reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana menggunakan katalis

[obmim]CI/AICI;-silika gel yakni,

1.  Terjadi pengambilan atom CI pada alkil halida dengan asam lewis pada

katalis [bomim]AICls. Hal ini menyebabkan atom Al bermuatan negative dan

gugus metilen pada Ikil halida bermuatan positi (membentuk elektrofil).

2. Atom "N-C4H, pada kation cairan ionik akan berinteraksi sementara dengan

benzena

3. Elektron yang terdapat pada benzena akan menyerang elektrofil dari alkil

halida yang terbentuk dan terjadi pelepasan katalis

4. Terjadi pembentukan rangkap kembali pada cincin benzena yang

tersubstitusi oleh elektrofil dan pelepasan katalis

Mekanisme reaksi alkilasi dengan katalis ini ditunjukkan pada Gambar 4.15
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Gambar 4.15 Reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana menggunakan
katalis [bmim]/AICl;-silika gel
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4.3.5 Perbandingan konversi benzena terhadap pengaruh katalis, suhu dan

waktu reaksi

Dari hasil penelitian yang dilakukan, perbedaan katalis, suhu dan waktu
reaksi mempengaruhi hasil yang diperoleh. Pengaruh penambahan cairan ionik
pada AlCI; menunjukkan bahwa aktivitas katalitik dari katalis ini menunjukkan
hasil yang lebih baik dibandingkan dengan katalis AICI3. Berdasarkan teori,
katalis cairan ionik asam ini mampu mengkatalisis reaksi alkilasi benzena dengan
diklorometana dalam suasana asam. Penambahan cairan ionik ini dapat dilihat
pada suhu dingin yang menunjukkan konversi benzena yang lebih banyak.
Perbandingan antara katalis AICI; dengan [bmim]CI/AICI; ditunjukkan pada
Gambar 4.16

B Katalis AICI3
katalis [bomim]CI/AICI3

- 0w = ® < 3 0 R

Gambar 4.16 Pengaruh penggunaan katalis terhadap persen

konversi pada reaksi alkilasi dengan variasi waktu

Pengaruh suhu pada reaksi alkilasi ini juga mempengaruhi konversi dari
benzena. Hal ini menunjukkan bahwa aktivitas katalis pada suatu reaksi
dipengaruhi oleh suhu. Penggunaan suhu pada reaksi katalitik akan
mempengaruhi interaksi antar molekul. Pada reaksi alkilasi ini, penggunaan
katalis AICl3 memiliki reaksi optimum pada suhu 30 ° C. Sedangkan penggunaan
katalis [bmim]CI/AICI; memiliki reaksi optimum pada suhu 10 ° C. Perbandingan
antara katalis AICI3; dan [bmim]CI/AICIl; dengan konversi benzena pada suhu 10
dan 30° C dapat dilihat pada Gambar 4.17
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Gambar 4.17 Pengaruh penggunaan katalis terhadap persen konversi
pada reaksi alkilasi dengan variasi suhu

Faktor lain yang mempengaruhi aktivitas katalis adalah waktu reaksi
dimana katalis dapat bekerja optimum untuk menghasilkan produk. Dari rentang
waktu reaksi yang dilakukan yakni 1, 3 dan 8 jam, katalis dapat bekerja optimum

pada waktu reaksi 3 jam.

Hubungan antara katalis yang digunakan pada penelitian ini dengan waktu
dan suhu secara keseluruhan dapt dilihat pada Tabel 4.7

Tabel 4.7 Tabel perbandingan konversi benzena terhadap pengaruh katalis, suhu

dan waktu
Variabel Jenis Katalis
Suhu | Waktu AlCls-silika | [bmim]CI/AICI; | [bmim]CI/AICI;
(O (jam) austity gel(%) (%) -silika gel(%)
1 9,66 0
10 3 15,68 24,64 0
8 13,54 15,55
1 1,89 0
30 3 27,04 21,42 8,22
8 22,33 9,34
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Dari Tabel di atas dapat terlihat bahwa penambahan cairan ionik ke dalam
AICI; dan silika gel sebagai support pada katalis tidak menunjukkan hasil yang
begitu baik. Tujuan penambahan cairan ionik pada katalis AlCI; adalah untuk
meningkatkan aktivitas dari katalis AICIl; namun hal ini tidak terjadi. Sedangkan,
penambahan silika gel sebagai support pada katalis bertujuan untuk
memperbanyak sisi aktif katalis mengikuti luas permukaan silika gel yang besar.
Dari penelitian ini, penambahan silika gel pada katalis menunjukkan hasil yang
lebih kecil. Hasil perhitungan menunjukkan terjadi penurunan konversi benzena

sebesar 5,62% dari 27,04 % dengan tanpa silika gel menjadi 21,42% dengan silika
gel.
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BAB 5
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan
Kesimpulan dari penelitian ini yaitu:

1. Berdasarkan hasil karakterisasi dengan FTIR, katalis cairan ionik
asam [bmim]CI/AICI; berhasil terbentuk

2. Aktivitas katalis [omim]CI/AICI; menunjukan hasil yang lebih baik
dibandingkan dengan katalis AICIl3 pada kondisi suhu 10 °C dan waktu
reaksi 3 jam

3. Aktivitas katalis dengan menggunakan support (AlCls-silika gel dan
[omim]CI/AICI;-silika gel) menunjukan hasil yang lebih kecil
dibandingkan dengan tanpa support (AICI; dan [bomim]CI/AICI3)

5.2 Saran
Saran untuk penelitian selanjutnya yaitu:

1. Perlu dilakukan pembuatan katalis cairan ionik asam [bmim]CI/AICI;
dengan perbandingan mol lain sehingga membentuk alis yang lebih asam
2. Perlu dilakukan reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana dengan
variasi konsentrasi reaktan dan jumlah katalis

3. Menyediakan standar produk reaksi dengan tujuan mengetahui secara

pasti produk yang terbentuk
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Bagan kerja reaksi alkilasi benzena dengan diklorometana
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Lampiran 2. Standar Benzena dengan kromatografi gas

47

No | Konsentrasi (%) Peak Area Benzena
1 10 87996706
2 20 144342047
3 30 282793247
4 40 298191486
5 100 602020370
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Lampiran 3. Spektrum FTIR TEOS dan silika gel
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Lampiran 4. Spektrum Katalis AICIs-silika gel
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Lampiran 5. Spekrtum FTIR [bmim]CI/AICI;

50

=
[ e _:F E

C =

- _3

2

@

I

=]

B I —— = r s

< L=
5, L
| t :

2

e =

P IV

J"_F r

——— 1
T t & L

[ 8

=

.
2000

\

2400

2800

14
3200

LY
LI B |

|
1
3800

4000

LABORATORIUM AFTIIASI DEPT KIMIA UI

5
4 [Vem]

No. of Scans;
Resolution;

[bmim]el-alel3
[bmim]el

Studi reaksi..., Yuliga Setyawati, FMIPA Ul, 2012

Universitas Indonesia



51

Lampiran 6. Spektrum FTIR Katalis [omim]CI/AICI;-silika gel
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Lampiran 7. Hasil pengukuran dengan kromatografi gas
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- Spektrum dengan katalis AlCl; pada suhu dingin selama 1 jam
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- Spektrum dengan katalis AlCI; pada suhu dingin selama 3 jam
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Spektrum dengan katalis AICI; pada suhu dingin selama 8 jam
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- Spektrum dengan katalis [bmim]CI/AICI; pada suhu dingin selama 1 jam
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- Spektrum dengan katalis [bmim]ClI/AICl; pada suhu dingin selama 3 jam
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- Spektrum dengan