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ABSTRAK: Nano polimer berbasis Molecularly Imprinted Polymer (MIP) diproduksi dengan
metode pendinginan-pemanasan. Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah melamin.
Tujuan dari pembuatan MIP nano melamin adalah untuk memperoleh material sensor dalam
pengaplikasiannya. Penelitian ini menggunakan bahan aktif melamin di milling dengan meng-
gunakan alat HEM. Tujuan milling untuk menjadikan serbuk melamin berdimensi nano. Wak-
tu yang digunakan pada proses milling selama 15 menit dengan variasi 61:1. Setelah proses
milling selesai dilanjutkan dengan pembuatan polimer melibatkan template nano melamin,
methacrylic acid sebagai monomer fungsional, ethylene glycol dimethacrylate sebagai
crosslinker, benzoil peroksida sebagai inisiator, dan etanol sebagai pelarutnya disintesis dengan
metode pendinginan-pemanasan. Pembuatan non imprinted polymer (NIP) digunakan sebagai
polimer kontrol. Proses pembuatan NIP sama seperti pembuatan MIP, tetapi NIP tidak meng-
gunakan bahan aktif melamin. Pada proses pelepasan template melamin berperan penting
untuk material sensor. MIP nano melamin, polimer nano melamin, dan NIP yang telah
diekstraksi kemudian di karakterisasi dengan uji FTIR, XRD dan SEM. Hasil uji FTIR menun-
jukkan gugus fungsi nano melamin tidak terlihat pada NIP dibandingkan dengan spektrum
MIP, terdapat peningkatan persentase transmitansi. Hal ini disebabkan adanya penurunan
konsentrasi nano pada nano melamin setelah di ekstraksi. melamin. Hasil dari uji X-RD
menunjukkan bahwa ukuran nano kristal melamin adalah 1,6 nm. Setelah dianalisis dengan
software ImageJ, hasil pengujian SEM menunjukkan bahwa jumlah pori yang dicetak adalah
511. Data ini menunjukkan bahwa MIP nano melamin yang diperoleh memiliki potensi aplika-
si sebagai material sensor.
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ABSTRACT: Molecularly imprinted polymer (MIP) based nano polymers are produced by the
cooling-heat method. The material used in this research is melamine. The purpose of making
MIP nano melamine is to obtain a sensor material for its application. This study used the active
ingredient melamine in milling using a HEM tool. The purpose of milling is to make melamine
powder with nano dimensions. The time used in the milling process was 15 minutes with a
variation of 61:1. After the milling process is complete, it is continued with the manufacture of
polymers involving melamine nano templates, methacrylic acid as a functional monomer,
ethylene glycol dimethacrylate as a crosslinker, benzoyl peroxide as an initiator, and ethanol
as a solvent. Making non-imprinted polymer (NIP) is used as a control polymer. The process
for making NIP is the same as for making MIP, but NIP does not use the active ingredient me-
lamine. In the process of releasing the melamine template plays an important role for the sen-
sor material. The extracted nano melamine MIP, melamine nano polymer, and NIP were then
characterized by FTIR, XRD and SEM tests. The results of the FTIR test showed that the nano
melamine functional groups were not visible in the NIP compared to the MIP spectrum, there
was an increase in the percentage of transmittance. This is due to a decrease in the concentra-
tion of nano on nano melamine after extraction. melamine. The results of the X-RD test
showed that the size of the melamine nanocrystals was 1.6 nm. After being analyzed with Im-
ageJ software, the SEM test results showed that the number of pores printed was 511. This
data indicates that the MIP nanomelamine obtained has potential applications as a sensor ma-
terial.
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1 PENDAHULUAN

elamin adalah senyawa kimia organik ber-
I\/I bentuk kristal nitrogen yang biasa digunakan

dalam produk non pangan [1]. Beberapa
kasus keracunan melamin pernah terjadi, termasuk
di Amerika Serikat pada tahun 2007 di mana ribuan
hewan mati mendadak tanpa diketahui penyebab-
nya [2]. Penelitian tentang suplemen makanan di
Afrika Selatan menunjukkan bahwa 66,6% produk
terkontaminasi melamin [3].

Dari beberapa kasus melamin, diperlukan teknik
untuk mengidentifikasi yaitu menggunakan teknik
molecular imprinted. Teknik pencetakan molekuler
adalah teknik pembuatan polimer berongga atau
molecular imprinting polymers (MIPs) dengan mem-
berikan gambaran tentang sifat-sifat yang ditar-
getkan yang terdeteksi [4]. Proses pembuatan MIP
sebagai pendeteksi melamin telah dipelajari oleh
banyak peneliti. Berdasarkan penelitian sebelumnya,
para peneliti menciptakan MIP dengan mengalirkan
nitrogen melalui larutan polimer, kemudian me-
nempatkan larutan tersebut dalam penangas air ber-
suhu 0°C dan menyinari dengan sinar UV pada suhu
60°C. Waktu pemaparan berkisar antara 14 hingga
24 jam [5][6][7][8]1(9]. Namun, kelemahan dari tek-
nik aliran nitrogen ini adalah sangat mahal dan me-
makan waktu [10]. Proses lain yang dapat digunakan
dalam pembuatan MIP melalui proses cooling-
heating [11].

Penelitian ini menggunakan bahan aktif melamin
dalam pembuatan polimer. Bahan aktif yang telah di
milling dapat mempengaruhi ukuran partikel yang
dihasilkan, salah satunya adalah Ball to Powder
weight Ratio (BPR). Rasio yang digunakan dalam
penelitian ini adalah 61 : 1 [12]. Perbandingan terse-
but dapat berdampak besar pada bubuk milling.
Teknik karakterisasi nano melamin MIP melamin
menggunakan FTIR digunakan untuk mengetahui
gugus fungsional, X-RD digunakan untuk mengeta-
hui ukuran kristal, SEM digunakan untuk mengeta-
hui data permukaan pada sampel dan ukuran mas-
ing-masing rongga pada MIP nano melamin. Jumlah
rongga yang terdapat pada MIP nano melamin ini
akan mempengaruhi kinerja sensor dalam aplika-
sinya.

2 METODOLOGI

Ada 3 tahapan dalam penelitian ini, sebagai berikut:

Tahap Milling

Bahan aktif melamin di milling dengan mengguna-
kan alat HEM. Dengan komposisi 100 mg (0,1 gr)
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sesuai varian 61:1 dengan waktu milling 15 menit,
waktu on 5 menit dan waktu off 5 menit. Rasio yang
digunakan juga menentukan keberhasilan dalam
proses ekstraksi melamin. Pada MIP nano melamin
dengan rasio 61:1 menunjukkan paling banyak kon-
sentrasi melamin yang terekstraksi. Rasio yang kecil
dapat memperlambat tumbukan antara bola dan
bubuk, tetapi rasio yang terlalu tinggi akan memba-
tasi pergerakan bola dan bubuk di dalam jar [13].
Semakin besar volume ruang kosong di dalam jar,
semakin kecil ukuran partikel material yang dihasil-
kan. Hal ini disebabkan banyaknya ruang kosong,
sehingga dapat menghasilkan partikel material yang
kecil [14]). Keberhasilan proses polimerisasi tidak
hanya bergantung pada sintesis tetapi juga pada
ukuran partikel template [15].

Tahap Polimerisasi

Tahap pertama, serbuk nano melamin sebanyak
0,045 gr kemudian dimasukkan ke dalam pelarut
sebayak 2,5 mL etanol dan aquabides sebanyak 0,75
mL. Kemudian tambahkan monomer methacrylic
acid (MAA) sebanyak 0,25 mL. Lalu ditambahkan
cross-linker ethylene glycol (EDMA) sebanyak 2,825
mL dan terakhir ditambahkan insiator benzoil perok-
sida (BPO) sebanyak 0,03 gr. Kemudian semua ba-
han diaduk dengan magnetic stirrer selama 15 menit
sampai semua bahan larut secara homogen. Tahap
kedua, setelah larutan tersebut telah tercampur se-
cara homogen, larutan tersebut dimasukkan ke da-
lam vial dan di tutup rapat untuk proses pendingi-
nan pada suhu -5°C berkisar 1 jam. Tahap ketiga,
larutan yang telah melalui proses pendinginan ke-
mudian dipanaskan dengan menaikkan suhu secara
berkala yaitu 75°,80°C, dan 85°C masing-masing se-
lama 3 jam. Setelah melalui proses pemanasan po-
limer menjadi padatan. Padatan polimer yang telah
dihasilkan digerus sampai halus. Kemudian dikarak-
terisasi menggunakan pengujian FTIR, XRD dan
SEM.

Tahap Ekstraksi

Proses pencucian (ekstraksi) berlangsung dalam 4
tahap. Tahap pertama, polimer dicuci dengan 8,5
mL pelarut etanol berkisar 16 jam dengan 3 kali per-
ulangan. Pada tahap kedua, polimer di cuci dengan
etanol dan asam asetat dengan perbandingan 10:1
masing-masing (5mL: 0,5 mL) berkisar 1 jam dengan
3 kali perulangan. Tahap ketiga, polimer di cuci
dengan etanol 3mL selama 1 jam dengan 3 kali pen-
gulangan. Pada tahap terakhir, polimer di cuci den-
gan etanol dan aquabides masing-masing 6,275mL
dan 12,5mL berkisar 1 jam. Kemudian larutan terse-
but dibuang dan serbuk yang dihasilkan dikeringkan
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selama = 24 jam. Setelah itu itu, bubuk polimer
yang telah Kkering akan dikarakterisasi dengan
menggunakan uji FTIR, uji XRD dan uji SEM.

3 HASIL DAN PEMBAHASAN

MIP disintesis dengan melamin sebagai template,
MAA sebagai monomer fungsional gugus asam kar-
boksilat, EDMA sebagai zat pengikat silang, BPO se-
bagai inisiator, dan etanol sebagai pelarut. Pemilihan
pelarut yang tepat akan mempengaruhi kinerja ad-
sorben. Polaritas pelarut sangat mempengaruhi
pembentukan struktur adsorben yang terbentuk.
Pelarut yang polar akan berinteraksi secara berkom-
potitif dengan template ataupun dengan monomer.
Pembuatan MIP nano melamin dapat berhasil diuji
dengan pengujian FTIR untuk menentukan gugus
fungsional dan persen transmitansi. Kemudian di
karakterisasi menggunakan uji XRD untuk menentu-
kan ukuran kristal nano polimer. Sedangkan pengu-
jlan SEM untuk menentukan morfologi sampel serta
jumlah dan ukuran pori yang tercetak pada MIP na-
no melamin.

Fourier Transform Infared (FTIR)

FTIR merupakan suatu metode karakterisasi material
untuk mengindentifikasi gugus fungsi, tipe ikatan,
komposisi kimia dan vibrasi dari ikatan molekul da-
lam senyawa dengan memanfaatkan panjang ge-
lombang inframerah. Spektrum FTIR menunjukkan
unsur-unsur dalam polimer nano melamin dan NIP.
Adapun spektrum IR yang dihasilkan dalam Gambar
1.

Transmittance

1000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumber (em™)

Gambar 1. Hasil karakterisasi FTIR MIP nano melamin,
NIP dan Polimer nano melamin.

Gambar 1 menunjukkan karakteristik FTIR dari
polimer nano melamin, MIP melamin, dan NIP. Bi-
langan gelombang 3640-3540 cm terdapat gugus
fungsional O-H ulur yang merupakan gugus fungsi
karboksilat monomer MAA. Puncak gugus karbonil
antara 1690-1760 cm’, menunjukkan adanya gugus
fungsi C=0 yang kuat akibat interaksi antara tem-
plate dan monomer. Bilangan gelobang antara 1340-
1150 cm™ merupakan gugus fungsi amina aromatik
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primer (C-N ulur), menunjukkan adanya melamin.
Gugus fungsi C-N ulur juga terdapat pada rentang
bilangan gelombang 1047-1020 cm’. Nilai %
transmitansi gugus fungsional dari polimer, MIP dan
NIP ditunjukkan pada Tabel 1.

Tabel 1. Persentase Transmitansi NIP, Polimer dan MIP
nano melamin

Bilangan Transmitansi (%)
Gel(zmgf "0 NIP  Polimer MIP Gugus Fungsi
3300-2500 44,44 53,53 - Fenol, OH stretch
1725-1700 4,87 19,59 66,67  Asam Karboksilat (C=0)
1650-1590 55,75 69.86 74,05 Amina Primer (N-H)
bend
1485-1445 - 46,26 73,62 Metilen C-H
1340-1150 16,68 37,44 - Amina Aromatik Primer
(C-N) stretch
1190-1130 18,26 72,98  Amina Sekunder, (C-N)
stretch
1047-1020 21,55 40,45 Amina Primer, (C-N)
stretch
995-675 33,86 49,47 95,57 Alkena (=C-H)
820-810 - 66,91 - Amina (N-H,)
680-610 52,84 79,51 Alkuna C-H bend

Tabel 1 merupakan pangujian karakterisasi FTIR,
dan terlihat bahwa secara umum persen transmitan-
si MIP nano melamin lebih tinggi dibandingkan po-
limer nano melamin dan NIP. Pada bilangan gelom-
bang 1650-1590 cm™ yang merupakan gugus amina
primer (N-H bend) terdapat peningkatan transmitan-
si dari polimer ke MIP sebesar 4,19%. Hal yang sama
berlaku untuk bilangan gelombang 1190-1130 cm™
yang merupakan gugus amina sekunder (C-N
stretch). Pada Tabel 1 ditunjukkan terjadi peningka-
tan nilai transmitansi yang sangat signifikan untuk
polimer setelah dicuci (MIP), yaitu sebesar 54,72.
Dapat dikatakan bahwa secara umum terjadi pe-
ningkatan % transmitansi pada polimer sebelum dan
sesudah proses ektraksi. Hal ini menunjukkan bahwa
konsentrasi melamin pada MIP berkurang akibat
perlakuan proses ektraksi berulang.

Hasil Karakterisasi X-RAY Diffraction (X-RD)

Serbuk melamin yang telah di milling dengan waktu
15 menit di karakterisasi menggunakan XRD. Uji ka-
rakterisasi XRD bertujuan untuk mengetahui ukuran
kristal yang dihasilkan dari MIP nano melamin. Hasil
analisis XRD ditunjukkan pada Gambar 2.
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Gambar 2. Pola XRD MIP nano melamin dan Polimer
nano melamin

Hasil karakterisasi XRD seperti ditunjukkan pada
Gambar 2 menjelaskan bahwa puncak intensitas an-
tara polimer nano melamin dan MIP nano melamin
terdapat pergeseran sebesar 0.2895778° dan
0.790582°. Ini adalah verifikasi dari peningkatan
jarak antar lapisan [16]. Pada Gambar 2 tampak
bahwa puncak difraksi polimer yang tidak dicuci
lebih rendah jika dibandingkan dengan MIP. Selan-
jutnya, data yang diperoleh dari spektrum XRD di-
analisis untuk mendapatkan ukuran kristal menggu-
nakan Persamaan Debye Scherrer [17].

0,91
b= Bcos6 (1)

dengan nilai D adalah ukuran kristal, A adalah pan-
jang gelombang sinar-X, # adalah sudut Bragg, dan
B adalah Full Width Half Maximum (FWHM). Analisis
XRD ditunjukkan pada Tabel 2.

Tabel 2. Analisis XRD Polimer nano melamin dan MIP
nano melamin

Ukuran
Sampel 20 60 D (A) FW!—| M FWHM Kristal
© O ) <
Polimer 166 83 534 83  0.144788889 0.967973615
MIP 4532 2066 27715 58675 0.102355278 1.606891978
Melamin

Dari Persamaan 1, dengan nilai konstanta
Scherrer (K= 0,9) maka diperoleh nilai ukuran kris-
tal dari polimer dan MIP nano melamin. Data XRD
(Tabel 2) menunjukkan bahwa nilai FWHM polimer
yang tidak dicuci lebih besar jika dibandingkan
dengan polimer yang dicuci (MIP). Semakin kecil
nilai FWHM menunjukkan bahwa polimer memiliki
sifat yang lebih baik [18]. Nilai FWHM yang semakin
kecil terhubung dengan ukuran kristal yang lebih
besar [2].
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Hasil Karakterisasi Scanning Electron Micro-
scopy (SEM)

Pada penelitian ini struktur permukaan MIP nano
melamin ditentukan dengan pengujian SEM yang
menunjukkan bahwa terdapat banyak pori pada
permukaannya, yang dapat dilihat pada Gambar 3.

TeknikMesin ITS 15.0kV x20.0k SE

TeknikMesin ITS 20.0kV x20.0k-SE

(b)

Gambar 3. Hasil Karakterisasi SEM (a) Polimer nano me-
lamin dan (b) MIP nano melamin

Pengolahan hasil morfologi MIP nano melamin pada
Gambar 3 (a) dan (b) dari SEM dilakukan dengan
menggunakan software ImageJ. Teknik pencitraan
terdiri dalam beberapa tahapan, antara lain tahap
segmentasi dan estimasi sifat fisis. Tahap segmentasi
dilakukan dengan membagi warna dengan bilangan
biner, 1 untuk void dan 0 untuk material. Dari pemi-
lihan ini, sifat fisik dapat diperkirakan, yaitu ukuran
dan jumlah rongga[12].

Berdasarkan analisis SEM image menggunakan
software Image J diperoleh distibusi ukuran rongga
seperti terlihat pada Gambar 4. Sebaran ukuran
rongga pada polimer dan MIP nano melamin dis-
ampaikan pada gambar tersebut.
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Gambar 4. Distribusi ukuran rongga terhadap rongga
yang terbentuk pada MIP dan Polimer

Gambar 4. menunjukkan bahwa rongga yang
terbentuk dengan ukuran di bawah <130 nm (nano
partikel) pada MIP nano melamin yaitu sebanyak
260 dengan rentang 4-130 nm, ukuran 130-260 nm
sebanyak 184 rongga, ukuran 260-390 nm sebanyak
44 rongga, 390-520 nm sebanyak 18 rongga dan
>520 sebanyak 5 rongga. Sedangkan rongga yang
terbentuk pada polimer nano melamin dengan uku-
ran dibawah <130 nm sebanyak 20 rongga dengan
rentang 58-130 nm, ukuran 130-260 nm sebanyak 91
nm, ukuran 260-390 nm sebanyak 83 rongga, uku-
ran 390-520 nm sebanyak 31 rongga, ukuran >520
nm sebanyak 36 rongga. Hasil yang diperoleh me-
nunjukkan bahwa pengurangan ukuran partikel me-
lamin hingga skala nano dapat mempermudah pros-
es ekstraksi [12]. Hal ini karena volume partikel me-
lamin berkurang setelah direduksi, yang mengarah
pada ikatan yang lebih lemah antara atom-atom pe-
nyusun partikel, yang memudahkan pelepasan parti-
kel melamin dari ikatan rantai polimer dan memben-
tuk cetakan untuk penggabungan analit [19].

4 KESIMPULAN

Dari penelitian yang dilakukan dapat disimpulkan
bahwa hasil FTIR menunjukkan penurunan konsen-
trasi nano melamin paling besar, MIP nano melamin
dapat dilihat dari gugus fungsi C-N sebagai ciri me-
lamin. Hal ini terlihat dari perbedaan persentase
transmisi antara nano polimer melamin dan MIP
nano melamin. Hasil X-RD menunjukkan adanya
penurunan ukuran melamin saat di milling dengan
alat HEM, menghasilkan ukuran kristal sebesar 1,6
nm. Berdasarkan hasil pengolahan citra SEM, dida-
patkan 260 pori yang terbentuk berukuran =130
nanometer, dan jumlah total pori adalah 511. Proses
milling berpengaruh terhadap ukuran nano melamin
sehingga mengindikasikan bahwa material MIP nano
melamin yang telah direduksi menjadi ukuran nano
berpotensi untuk diaplikasikan sebagai material sen-
sor.
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