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ABSTRAK

Kolom monolit methacrylate-based polymer memberikan polaritas yang lebih tinggi dan stabilitas yang
lebih baik pada rentang pH yang luas sehingga menjadi fasa diam yang banyak digunakan pada
kromatografi ion.Oleh karena itu, tujuan penelitian ini adalah untuk menentukan karakteristik kolom
monolit methacrylate-based polymer yang dimodifikasi dengan trimetilamin meliputi bentuk morfologi
permukaan, gugus fungsi, permeabilitas, dan kapasitas penukar ion.Kolom monolit dibuatpada fused-
silica capillary (80 mm, 0,32 mm i.d. x 0,45 mm o0.d.) dengan reaksi polimerisasi in situ menggunakan
glisidil metakrilat sebagai monomer; etilen dimetakrilat sebagai crosslinker; 1-propanol, 1,4-
butanadiol, dan air sebagai porogen; trimetilamin sebagai modifier. Bentuk morfologi permukaan
kolom monolit dikarakterisasi dengan Scanning Electron Microscope (SEM) dan gugus fungsi
dikarakterisasi dengan Fourier Transform Infra Red Spectroscopy (FT-IR).Kolom monolitmemiliki
kestabilan mekanik yang baik dengan permeabilitas sebesar 9,88x107 mL/m dan kapasitas penukar ion
sebesar 82,10 mmol/mL.

Kata kunci :kromatografi ion; methacrylate-based polymer; trimetilamin

ABSTRACT

Methacrylate-based polymer monolithic column provide higher polarity and better stability over a wide
pH range so itswidely used as stationary phase in ion chromatography. Therefore, the aim of this
research was to determine the characteristic of methacrylate-based polymer monolithic column
modified with trimethylamine including surface morphology, functional group, permeability, and ion
exchange capacity.Methacrylate-based polymer monolithic column was prepared in fused-silica
capillary (80 mm, 0,32 mm i.d. x 0,45 mm o0.d.), by in situ polymerization reaction using glycidyl
methacrylate as monomer; ethylene dimethacrylate as crosslinker; 1-propanol, 1,4-butanediol, and
water as porogene; trimethylamine as modifier. The morphology of the monolithic column was
characterized by using Scanning Electron Microscope (SEM) and functional group wascharacterized
by using Fourier Transform Infra Red Spectroscopy (FT-IR). Monolith columnhas good mechanical
stability with permeability was 9.88x107 mL//m and ion exchange capacity was 82,10 mmol /mL.

Keywords :ion chromatography; methacrylate-based polymer; trimethylamine

PENDAHULUAN

Kromatografi ion pertama kali diperkenalkan pada tahun 1975 oleh Small et al.sebagai
suatu metode analitik yang baru.Dalam waktu yang singkat, kromatografi ion telah
berkembang dengan pesat sebagai salah satu teknologi untuk pemisahan dan penentuan anion
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dan kation anorganik, karbohidrat, senyawa-senyawa organik kecil, peptida atau
protein.Beberapa peneliti telah memisahkan anion anorganik menggunakan bovin serum
albumin(BSA) sebagai fasa diam dan asam tartarat sebagai fasa gerak (Zein et al., 1996), bovin
serum albumin(BSA) sebagai fasa diam dan 2,6-antrakuinondisulfonat sebagai fasa gerak
(Munaf et al., 1996) serta IC-Anion SW sebagai fasa diam dan natrium klorida sebagai fasa
gerak (Lim et al., 2003).Pemisahan anion dan kation secara simultan juga telah dilakukan
dengan memodifikasi fasa diam menggunakan heparin (Takeuchi et al., 1998), dekstran sulfat
(Takeuchi et al., 1999) dan chondroitin sulfat C (Amin et al., 2005).

Berbagai jenis fasa diam telah dikembangkan untuk pemisahan spesies
ionik.Selamadua dekade terakhir, kolom monolittelah berhasil diaplikasikan sebagai
mediapemisah pada kromatografi ion karena kolom monolit memiliki beberapa kelebihan yaitu
pembuatan yang sederhana, ketersedian berbagai jenis prekursor, struktur berpori yang unik,
tekanan sistem yang rendah dan memiliki permeabilitas yang lebih baik.Kolommonolityang
memiliki struktur berporidapatmengurangipanjang jalurdifusi danhambatan
alirandibandingkandengan kolom kemas (Wang et al., 2012).Kolommonolitmenunjukkan
efisiensi kromatografi yang lebih besarterutama untukpemisahanmakromolekulseperti protein
atau peptida,nukleotida, danoligonukleotida.Oleh karena itu, kolom monolit telah digunakan
secara luas pada bidang lingkungan, farmasi dan aplikasi genomik (Gu et al., 2007). Baru-baru
ini, beberapa peneliti mulai menggunakan kolom monolit untuk pemisahan spesies ion
khususnya anion anorganik (Hutchinson et al., 2006 ;Watanabe et al., 2009 ; Takahashi et al.,
2012).

Pada umumnya, kolom monolit terdiri dari dua jenis yaitu silica-based dan organic
polymer-based.Organic polymer-basedlebih stabil pada kondisi pH yang ekstrim dan lebih
mudah dimodifikasi untuk berbagai tujuan.Oleh karena itu, pada saat ini organic polymer-
basedmenjadi fasa diam yang menjanjikan pada kromatografi ion (Wang et al., 2012).

Methacrylate-based polymer dan styrene-based polymermerupakan monolit organic
polymer-basedyang paling sering digunakan.Pada umumnya, methacrylate-based polymer
memberikan polaritas yang lebih tinggi dan stabilitas yang lebih baik pada rentang pH yang
luas (2-12) dibandingkan dengan styrene-based polymer (Alothmanet al., 2011).Penambahan
monomer methacrylatedalam campuran polimerisasibisa meningkatkan luas permukaan
monolit. Dengan demikian, kinerja pemisahan molekul-molekul kecil dapat ditingkatkan
(Svobodova et al., 2011).

Sejakdiperkenalkanpadatahun  1990-an, monolitpolimetakrilattelahmunculsebagai
alternatif baru dalam teknologikolomkromatografi. Kombinasidari berbagai sifat kimia,
berpori dandengan diameterinternal yang kecilmenyebabkan monolit polimetakrilat menjadi
peluang baru yang menarik pada kromatografiuntuk analisismatriks kompleks dan pemisahan
yang cepat.

Glisidil metakrilatmemiliki cincin epoksi yang sangat reaktif,
yang dapat dikonversi dengan mudah menjadi gugus penukaranion dengan reaksi pembukaan
cincin sehingga glisidil metakrilatdipilih sebagai monomer dalam campuran polimerisasi. Lima
anion anorganik (iodat, bromat, nitrit, bromit dan nitrat) telah dipisahkan menggunakan kolom
monolit organic polymer-based dengan glycidil methacrylate sebagai monomer dan trietilamin
sebagai modifierdengan ukuran kolom 75x0,1 mm i.d. serta 10 mM natrium perklorat sebagai
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fasa gerak. Kelima anion anorganik dapat terpisah dengan baik tetapi baseline dan puncak yang
dihasilkan masih kurang bagus (Bruchet et al., 2011).0Oleh karena itu, dalam penelitian ini,
kolom monolit methacrylate based-polymer dibuat dengan menggunakan glisidil metakrilat
sebagai monomer dan trimetilamin sebagai modifier untuk menghasilkan gugus penukar anion
kuat.Kolom monolit yang telah dibuat kemudian dikarakterisasi untuk mengetahui bentuk
morfologi permukaan, gugus fungsi, permeabilitas, dan kapasitas penukar ion.

METODOLOGI
1. Alat dan Bahan
Peralatan yang digunakan pada penelitian ini adalah seperangkat peralatan
Kromatografi Cair Sistem Kapiler yang menggunakan detektor UV dan kolom fused-silica
capillary tube (80 mm, 0,32 mm i.d. x 0,45 mm o.d.), PTFE 1/16 mm i.d. x 0,25 mm o.d. dan
PTFE 1 mm i.d. x 2 mm o.d.,waterbath,oven, Scanning Electron MicroscopyS-4800,Fourier
Transform Infrared 460 Plus dan peralatan gelas lainnya yang digunakan di laboratorium.
Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah natrium hidroksida (NaOH), hidrogen
klorida (HCI), aseton, 3-trimetoksil-propil-metakrilat(y-MAPS), 2,2%-isobutironitril(AIBN),
glisidil metakrilat(GMA), etilen dimetakrilat (EDMA), 1-propanol, 1-4-butanadiol, metanol,
larutan trimetilamin, tetrahidrofuran, tembaga(ll) sulfat pentahidrat (CuSO4.5H20), dan air
distilasi.
2. Pembuatan Kolom Monolit
Kolom monolit penukar anion dipersiapkan dengan prosedur sebagai berikut :
a. Perlakuan Awal Terhadap Fused Silica Capillary
NaOH 1 M, air dan HCI 1 M dialirkan ke dalam kolom dengan laju alir 4 pL/menit
selama 30 menit secara berurutan. -MAPS (30%) dilarutkan dalam aseton dan dialirkan
ke dalam kolom dan kedua ujung kolom ditutup.Kolom yang telah berisi larutan r-
MAPS diletakkan di dalam waterbath dengan suhu 60°C selama 24 jam.Kemudian
kolom dibilas kembali dengan aseton dengan laju alir 4 pL/menit selama 30 menit dan
dikeringkan dengan mengalirkan gas nitrogen selama 30 menit.
b. Pembentukan Polimer dalam Kolom
Campuran (0,06 mL GMA + 0,02 mL EDMA + 0,07 mL 1-propanol + 0,04 mL 1-4
butanadiol + 0,01 mL air) di tambahkan dengan 2 mg AIBN. Campuran diaduk
sempurna dengan menggunakan getaran ultrasonik selama 5 menit. Campuran
kemudian dilewatkan ke dalam kolom, kedua ujung kolom ditutup dan diletakkan di
dalam waterbath dengan suhu 60°C selama 24 jam. Setelah itu, kolom monolit glisidil
metakrilattersebut dibilas dengan metanol dengan laju alir 4 ul./min selama 2 jam.
c. Modifikasi Penukar Anion dari Kolom Monolit
Larutan 50% v/v trimetilamin dalam tetrahidrofuran dilewatkan kedalam monolit
glisidil metakrilat dengan laju alir 2 pL/min selama 2 jam dan kemudian kolom
diletakkan didalam ovendengan suhu 80°C selama 5 jam. Setelah itu, kolom dibilas
dengan metanol dengan laju alir 2 ul./menit selama 3 jam (Bruchet et al., 2011).

3. Karakterisasi Kolom Monolit dengan Scanning Electron Microscopy(SEM)
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Karakterisasi menggunakan SEM bertujuan untuk mengetahui bentuk morfologi dari
kolom monolit yang telah dibuat.Potongan kecil dari sampel kolom monolit diletakkan pada
tempat sampel. Proses penglihatan dan pemotoan morfologi permukaan kolom monolit
menggunakan SEM dilakukan dengan mengoperasikan komputer yang telah terhubung
langsung dengan peralatan SEM.

4. Karakterisasi Kolom Monolit dengan Fourier Transform Infra RedSpectroscopy (FT-
IR)

Karakterisasi menggunakan FT-IR bertujuan untuk mengetahui gugus fungsi yang
terdapat pada kolom monolit yang telah dibuat.Material isi kolom monolit (1/3 bagian) dan
KBr murni (2/3 bagian) dicampurkan, kemudian digerus agar diperoleh bubuk yang halus dan
homogen.Campuran ini kemudian ditempatkan dalam cetakan pelet dan ditekan dengan
menggunakan alat tekanan mekanik.Kemudian pelet KBr yang terbentuk diambil dan
ditempatkan dalam tempat sampel pada alat FT-IR untuk dianalisis.

5. Pengukuran Permeabilitas Kolom
Permeabilitas kolom ditentukan dengan mengukur tekanan kolom. Pengukuran tekanan
kolom dilakukan dengan mengalirkan fasa gerak air dengan laju alir 0,5, 1, 2, 3 dan 4 pL/menit.
Kurva permeabilitas dibuat berdasarkan laju alir (pL/menit) dan tekanan (MPa) yang
dihasilkan. Permeabilitas kolom dapat dihitung menggunakan rumus :
KO = Vil
ar?AP
Keterangan : K°= permeabilitas kolom (mL/m)
V = laju alir linear fasa gerak (mL/s)
n = viskositas dinamik fasa gerak (Pa s)
L = panjang kolom (m)
r = jari-jari kolom (m)
AP = selisih tekanan (Pa)

6. Pengukuran Kapasitas Penukar lon

Kapasitas penukar ion dari kolom monolit diukur melalui metoda breakthrough yaitu
dengan merangkaikan kolom pada sistem kromatografi ion dengan menggunakan detektor UV
pada panjang gelombang 210 nm dan melewatkan air kemudian CuSO4 10 mM ke dalam
kolom dengan dengan laju alir 4 pL/menit. Kapasitas penukar ion dihitung berdasarkan waktu
breakthrough dengan menggunakan rumus :

Kapasitas penukar ion = konsentrasi fasa gerak
volume kolom

molxe

Keterangan : Konsentrasi fasa gerak = M =

Volume kolom = & x r? X panjang kolom

HASIL DAN PEMBAHASAN
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1. Pembuatan Kolom Monolit

Kolom monolit methacrylate based-polymerpenukar anion dibuat melalui reaksi
polimerisasi in situyang terdiri dari tiga tahap.Pertama, perlakuan awal terhadap fused silica
capillary menggunakan »-MAPS. Kedua, pembentukan matriks polimer menggunakan AIBN
sebagai inisiator, GMA sebagai monomer, EDMA sebagai crosslinker serta campuran porogen
yang terdiri dari 1-propanol, 1,4 butanadiol dan air.Terakhir, modifikasi kolom monolit
menggunakan trimetilamin untuk memperoleh gugus penukar anion. Komposisi dari monomer,
crosslinker dan porogen, serta kondisi reaksi polimerisasi dan modifikasi akan mempengaruhi
struktur dari kolom monolit. Skema perkiraan reaksi pembentukan kolom monolit
methacrylate-based polymersecara umum dapat dilihat pada Gambar 1.
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Gambar 1. Skema perkiraan reaksi pembentukan kolom monolit methacrylate-based polymer
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Bentuk kolom monolit methacrylate based-polymerpenukar anion yang dibuat dapat
dilihat pada Gambar 2.

Gambar 2. Kolom monolit methacrylate based-polymerpenukar anion80 mm, 0,32 mm i.d. x
0,45 mm o.d.)

2. Karakterisasi Kolom Monolit dengan Scanning Electron Microscopy (SEM)

Bentuk morfologi permukaan kolom monolit merupakan parameter penting yang dapat
mempengaruhi kemampuan dan efisiensi pemisahan.Bentuk morfologi permukaan kolom
monolit dikarakterisasi menggunakan SEM. Hasil karakterisasi SEM kolom monolit

methacrylate based-polymeryang dimodifikasi dengan trimetilamin dapat dilihat pada Gambar

Gambar 3. Hasil SEM kolom monolit methacrylate based-polymeryang dimodifikasi dengan
trimetilamin80 mm, 0,32 mm i.d. x 0,45 mm o0.d.). (a) Perbesaran 300 x, (b)
Perbesaran 3000 x.

Dari hasil SEMpada Gambar 3(a) dapat dilihat bahwa kolom monolit yang dibuat terdiri
dari tiga lapisan.Lapisan pertama merupakan poliimida sebagai lapisan terluar. Lapisan kedua
merupakan fused silica sebagai dinding dalam kolom. Lapisan ketiga merupakan polimer yang
dibuat sebagai material pengisi kolom. Bentuk morfologi permukaan dari kolom monolit padat
dan polimer yang terbentuk menempel dengan baik pada dinding dalam fused silica
capillaryyang digunakan. Keberhasilan melekatnya polimer yang terbentuk pada dinding
dalam fused silica capillary yang digunakan sangat dipengaruhi oleh keberhasilan dalam tahap
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perlakukan awal terhadap fused silica capillary tersebut. Pada perlakuan awal terhadap fused
silica capillary, -MAPS dilewatkan agar gugus methoxysilyl pada *-MAPS bereaksi dengan
gugus silanol pada permukaan dinding dalam fused silica capillarymembentuk ikatan -Si-O-
Si-C- sehingga polimer yang akan dibentuk dapat menempel pada dinding dalam fused silica
capillary tersebut.

Dari hasil SEMpada Gambar 3(b) dapat dilihat bahwa pada permukaan kolom monolit
terdapat partikel-partikel kecil yang memiliki bentuk sferis dan homogen. Partikel-partikel
kecil yang tersebar memadati kolom monolit diperkirakan memiliki ukuran partikel sekitar
0,67 um. Partikel-partikel kecil tersebut beragregat membentuk skeleton. Pori-pori pada
skeleton (mesopore) tidak terlihat jelas karena ukurannya yang sangat kecil. Sedangkan pori-
pori antara skeleton (macropore/throughpore) dapat terlihat dengan jelas..

Ukuran partikel material pengisi kolom akan mempengaruhi hasil pemisahan. Semakin
kecil ukuran partikel, maka luas permukaan akan semakin besar sehingga semakin banyak
gugus penukar anion yang terdapat di dalam kolom. Ukuran kolom juga akan mempengaruhi
hasil pemisahan. Semakin kecil ukuran kolom, maka massa kolom akan semakin sedikit yang
berarti jumlah fasa diam yang terdapat di dalam kolom juga semakin sedikit. Interaksi antara
analit yang akan dipisahkan dengan fasa diam akan semakin kecil sehingga analit dapat terpisah
dengan waktu retensi yang lebih cepat. Hal ini dapat menyebabkan analit tidak terpisah
sempurna atau puncak analit yang dihasilkan masih tailing (Nischang dan Bruggemann, 2010).

3. Karakterisasi Kolom Monolit dengan Fourier Transform Infra RedSpectroscopy (FT-
IR)

Karakterisasi dengan FT-IR bertujuan untuk memperkirakan gugus fungsi yang
terdapat pada kolom monolit methacrylate based-polymerpenukar anion yang telah dibuat.
Selain itu, dari spektrum FT-IR juga dapat diperkirakan reaksi yang mungkin terjadi di dalam
kolom monolit.Hasil karakterisasi FT-IR kolom monolitmethacrylate based-polymersebelum
dan sesudah dimodifikasi dengan trimetilamin dapat dilihat pada Gambar 4 dan 5.
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Gambar 4. Spektrum FT-IR kolom monolitmethacrylate based-polymersebelum dimodifikasi
dengan trimetilamin
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Gambar 5. Spektrum FT-IR kolom monolitmethacrylate based-polymersetelah dimodifikasi
dengan trimetilamin

Dari Gambar 4 dapat dilihat bahwa kolom monolitmethacrylate based-polymersebelum
dimodifikasi memiliki lima puncak yaitu puncak pertama pada bilangan gelombang 3433,64
cm?, puncak kedua pada bilangan gelombang 2946,70 cm™, puncak ketiga pada bilangan
gelombang 2356,59 cm™, puncak keempat pada bilangan gelombang 1729,83 cm, dan puncak
kelima pada bilangan gelombang 1152,26 cm™.

Daerah serapan yang terdapat pada bilangan gelombang antara 3000-3600 cm™
merupakan daerah serapan untuk gugus fungsi O-H, daerah serapan yang terdapat pada
bilangan gelombang antara 2853-2962 cm™ merupakan daerah serapan untuk C-H (stretching),
daerah serapan yang terdapat pada bilangan gelombang sekitar 2350 cm™ merupakan daerah
serapan untuk CO3, daerah serapan yang terdapat pada bilangan gelombang antara 1700-1750
cm™ merupakan daerah serapan untuk C=0 (ester), dan daerah serapan yang terdapat pada
bilangan gelombang antara 1000-1250 cm™ merupakan daerah serapan untuk C-O-C (epoksi)
(Silverstein et al., 2005). Dengan demikian, dapat diperkirakan bahwa kolom monolit
methacrylate based-polymersebelum dimodifikasi memiliki gugus fungsi O-H, C-H
(stretching), CO2, C=0 (ester), C-O-C (epoksi). Ikatan dan gugus fungsi tersebut diperkirakan
berasal dari adanya reaksi polimerisasi yang melibatkan inisiator, monomer, crosslinker, dan
porogen.

Dengan membandingkan spektrum FT-IR dari kolom monolit sebelum dan sesudah
dimodifikasi, maka dapat diperkirakan reaksi yang telah terjadi di dalam kolom. Dari spektrum
FT-IR kolom monolit setelah dimodifikasi dapat dilihat bahwa telah terjadi perubahan
intensitas dan bentuk puncak yang dihasilkan jika dibandingkan dengan spektrum FT-IR kolom
monolit sebelum dimodifikasi dimana dalam hal ini konsentrasi sampel yang diukur untuk FT-
IR dianggap sama.

Berdasarkan kecenderungan senyawa yang bereaksi dengan gugus fungsi yang reaktif,
maka diperkirakan ada dua reaksi yang mungkin terjadi pada kolom monolitmethacrylate
based-polymersetelah dimodifikasi trimetilamin.Kemungkinan pertama adalah reaksi antara
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trimetilamin dengan gugus C-O-C (epoksi) dari monomer menghasilkan senyawa amina.
Kemungkinan kedua adalah reaksi antara trimetilamin dengan C=O (ester) dari monomer
menghasilkan senyawa amida.

Dari Gambar 5 dapat dilihat bahwa kolom monolitmethacrylate based-polymersetelah
dimodifikasi dengan trimetilamin memiliki tujuh puncak. Puncak pertama pada bilangan
gelombang 3443,28 cm™ diperkirakan merupakan puncak dari gugus fungsi O-H. Puncak
kedua pada bilangan gelombang 2950,55 cm™ diperkirakan merupakan puncak dari C-H
(stretching). Puncak ketiga pada bilangan gelombang 2355,62 cm™ diperkirakan merupakan
puncak dari CO,. Puncak keempat pada bilangan gelombang 1720,19 cmdiperkirakan
merupakan puncak dari C=0 (amida). Hal ini didukung dengan adanya puncak kelima pada
bilangan gelombang 1561,12 cm™ yang diperkirakan merupakan puncak CH3 dari trimetilamin
dan puncak keenam pada bilangan gelombang 1477,21 cm™ yang diperkirakan merupakan
puncak C-N (amida). Dengan demikian, dapat diperkirakan bahwa di dalam kolom monolit
tersebut telah terjadi reaksi antara trimetilamin dengan gugus C=O (ester) dari monomer
menghasilkan senyawa amida dengan amida kuarterner sebagai gugus penukar anion.

Puncak ketujuh pada bilangan gelombang 1169,62 cm™ diperkirakan merupakan
puncak C-O-C (epoksi) dan C-N (amina) dimana puncak C-N (amina) overlapping dengan
puncak C-O-C (epoksi). Hal ini dapat dilihat dari intensitas puncak yang menurun dan bentuk
puncak yang berubah dibandingkan bentuk puncak pada kolom monolitmethacrylate based-
polymersebelum dimodifikasi.Oleh karena itu, dapat diperkirakan bahwa di dalam kolom
monolit tersebut juga telah terjadi reaksi antara trimetilamin dengan C-O-C (epoksi) dari
monomer menghasilkan senyawa amina dengan amina kuarterner sebagai gugus penukar
anion.

4. Pengukuran Permeabilitas Kolom

Permeabilitas merupakan kemampuan fasa diam untuk dialiri oleh fasa gerak.Pada
penelitian ini, permeabilitas dari kolom monolit ditentukan dengan mengukur tekanan pada
berbagai laju alir menggunakan air sebagai fasa gerak.Kolom monolit methacrylate based-
polymeryang dimodifikasi dengan trimetilamin dibuat menggunakan porogen yang terdiri dari
1-propanol (35%), 1-4 butanadiol (25%) dan air (5%). Nilai permeabilitas dari kolom yang
diperoleh adalah 9,88x10”" mL/m. Kolom monolit dikatakan memiliki permeabilitas yang baik
jika nilai permeabilitasnyasekitar 19x10”" mL/m (Chen et al., 2012). Dengan demikian dapat
dikatakan bahwa kolom monolit methacrylate based-polymeryang dimodifikasi dengan
trimetilamin memiliki permeabilitas yang cukup baik.

Nilai permeabilitas dari kolom monolit sangat dipengaruhi oleh jenis dan komposisi
porogen. Porogen dengan berat molekul lebih kecil akan membentuk pori dengan ukuran yang
lebih kecil, sedangkan porogen dengan berat molekul lebih besar akan membentuk pori dengan
ukuran yang lebih besar. Komposisi porogen yang tinggi dalam campuran larutan polimerisasi
akan memberikan permeabilitas yang lebih besar sehingga fasa gerak dan larutan sampel dapat
mengalir melewati kolom pada tekanan yang lebih rendah. Akan tetapi, komposisi porogen
yang rendah dalam campuran larutan polimerisasi akan memberikan permeabilitas yang lebih
kecil sehingga fasa gerak dan larutan sampel mengalir melewati kolom pada tekanan yang lebih
tinggi (Fan et al., 2004).

Vol 2 No. 2 2017
Jurnal Katalisator 96


http://doi.org/10.22216/jk.v2i2.2457

DOI : http://doi.org/10.22216/jk.v2i2.2457 E-ISSN : 2502-0943

Semakin tinggi laju alir yang digunakan maka tekanan yang dihasilkan juga semakin
tinggi.Plot laju alir terhadap tekanan menunjukkan hubungan yang linier berupa garis lurus
dengan koefisien determinasi (R?) 0,992 seperti yang terlihat pada Gambar 6.Hal ini
menunjukkan bahwa kolom monolit memiliki kestabilan mekanik yang baik.

Tekanan (MPa)
- N W A B & 9 ®

0 o b by by by

0 1 2 3 4 5
Laju Alir (nL/min)

Gambar 6. Kurva permeabilitas kolommonolitmethacrylate based-polymerpenukar
anion.Kolom =80 mm, 0,32 mm i.d. x 0,45 mm o.d., fase gerak = air.

5. Pengukuran Kapasitas Penukar lon

Kapasitas penukar ion merupakan jumlah ion yang dapat ditukar untuk setiap 1 cm?®
atau 1 mL fasa diam. Pada penelitian ini, kapasitas penukar ion dari kolom monolit diukur
melalui metode breakthrough dengan melewatkan air kemudian CuSO4 10 mM ke dalam
kolom dengan dengan laju alir 4 pL/menit.Kapasitas penukar ion dihitung berdasarkan waktu
breakthrough.Kurva breakthrough dapat dilihat pada Gambar 7.

-
0.05 Abs.

| bbb I |
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‘Waktu (menit)

Gambar 7. Kurva breakthrough  kolommonolitmethacrylate  based-polymerpenukar
anion.Kolom =80 mm, 0,32 mm i.d. x 0,45 mm o.d., fase gerak = CuSO4 10 mM,
laju alir = 4 pL/menit, detektor = UV 210 nm, 1000 mV = 0,001 Abs.

Dari kurva breakthrough didapatkan waktu breakthrough 26,4 menit sehingga
kapasitas penukar ion dari kolom monolit adalah 82,10 mmol/mL. Semakin tinggi nilai
kapasitas penukar ion, maka semakin banyak jumlah gugus fungsi yang berperan dalam proses
pertukaran ion.
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SIMPULAN

Kolom monolit dibuatpada fused-silica capillary (80 x 0,32 mm d.d.) dengan reaksi
polimerisasi in situmenggunakan glisidil metakrilat sebagai monomer; etilen dimetakrilat
sebagai crosslinker; 1-propanol, 1,4-butanadiol, dan air sebagai porogen; trimetilamin sebagai
modifier. Bentuk morfologi permukaan kolom monolit padat dan polimer yang terbentuk
menempel dengan baik pada dinding dalam fused silica capillaryyang digunakan.Partikel-
partikel kecil yang tersebar memadati kolom monolit diperkirakan memiliki ukuran partikel
sekitar 0,67 um. Dari hasil FT-IR diperkirakan bahwa di dalam kolom monolit telah terjadi
reaksi antara trimetilamin dengan C-O-C (epoksi) dari monomer menghasilkan senyawa amina
dengan amina kuarterner sebagai gugus penukar anion. Kolom monolitmemiliki kestabilan
mekanik yang baik dengan permeabilitas sebesar 9,88x10” mL/m dan kapasitas penukar ion
sebesar 82,10 mmol/mL.
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