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ABSTRAK

Telah disintesis senyawa oksotrinuklir [Ru,Co(O)(OOCCHj3)s(CsHsN)3](ClO,) menggunakan RuCls-nH,0
pada temperatur ruang dengan kondisi atmosfir oksigen. Senyawa oksotrinuklir dikarakterisasi dengan menggunakan
spektrofotometer FT-IR dan spektrometer massa dengan metode cold spray ionization (CSI-MS).

Hasil penelitian menunjukkan bahwa spektra FT-IR senyawa oksotrinuklir yang dihasilkan menunjukkan
vibrasi spesifik pada bilangan gelombang 692 cm™ yang mengidentifikasikan vibrasi M;O (M= logam). Hal ini
diperkuat dengan spektra massa yang menunjukkan fragmentasi piridin sebagai ligan dalam senyawa oksotrinuklir

RU,C0(0)(O0CCHs3)s(CsHsN);](CIOy).

Kata kunci : : senyawa oksotrinuklir, ruthenium, kobal, FT-IR, CSI-MS

ABSTRACT

The oxotrinuclear compound [Ru,Co(O)(OOCCHs;)s(CsHsN)s](CIO,) has been synthesized using
RuCl;-nH,0 at room temperature under oxygen atmospheric condition. The oxotrinuclear complex was characterized
by FT-IR spectrophotometer and mass spectrometer with cold spray ionization (CSI) method.

The FT-IR spectra of the resulted oxotrinuclear compound show has specific vibration at 692 cm™. This
absorption is related to MO vibration (M= metal). CSI-mass spectra of the oxotrinuclear compound show that

pyridine as ligand was fragmented in oxotrinuclear compound.
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PENDAHULUAN

Senyawa-senyawa anorganik menunjuk-
kan variasi tidak hanya dalam tingkat oksidasi,
jenis senyawa, bentuk, dan tipe reaksi, akan
tetapi juga manfaat yang beragam tergantung
jenis senyawa yang disintesa atau dihasilkan
(Shriver&Atkins, 2006). Salah satu pemanfaatan
senyawa-senyawa anorganik yang banyak diteliti
adalah penggunaannya sebagai katalis di industri
kimia dalam produksi bahan setengah jadi
maupun bahan jadi (Albers, et al, 1986). Katalis-
katalis yang disintesis merupa-kan senyawa-
senyawa anorganik baik logam murni, campuran
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maupun senyawa organologam. Salah satu kajian
yang menarik untuk dipelajari adalah senyawa
organologam  sebagai  katalis.  Senyawa
organologam yang banyak menarik perhatian
untuk terus dikembangkan adalah senyawa
oksotrinuklir (Sasaki, et al, 1997).

Senyawa oksotrinuklir mengandung tiga
atom logam vyang terikat oleh oksigen
membentuk jembatan logam-oksigen dan ligan
yang terikat oleh logam (Losada, et al, 1997).
Ketiga atom yang terikat dengan oksigen dapat
dipertukarkan jenis atom logam maupun
valensinya sesuai dengan kebutuhan. Contoh
senyawa oksotrinuklir yang umum dijumpai



adalah  [CrsO(OOCCR)g(H,0)s](anion)  yang
telah dikarakterisasi secara sempurna baik secara
spektroskopi maupun difraksi (Harton, et al,
1994). Secara umum senyawa ini dituliskan
dengan rumus umum [M;O(OOCCR)e(L)s]
(anion), dimana M = ion logam, R = gugus
organik, dan L = ligan.  Senyawa oksotrinuklir
dengan campuran atom logam belum terlalu
banyak dijumpai dan akan terus banyak disintesa
untuk berbagai keperluan seperti katalis, magnet
maupun penukar anion-kation dan sensor
maupun sebagai makrokation dalam sintesis
makromolekul (Lesbani, 2008) yang bermanfaat
sebagai material pemisah (Lesbani, et al, 2008)
maupun katalis (Uchida, et al, 2012).

Pada penelitian ini akan disintesa
senyawa oksotrinuklir dengan campuran atom
logam yakni [Ru,Co(O)(OOCCHj3)s(CsHsN)s]
(ClIOy)) dan karakterisasinya menggunakan
spektrofotometer FT-IR dan spektrometer massa
dengan teknik CSI-MS. Walaupun sintesis
senyawa ini telah dilaporkan oleh peneliti
sebelumnya (Ohto, et al, 1995), namun
kombinasi data karakterisasi menggunakan
spektrofotometer FT-IR dan CSI-MS belum
pernah dilakukan, sehingga akan diteliti lebih
lanjut pada penelitian ini.

MATERI DAN METODE

Bahan

Bahan-bahan kimia yang digunakan
dalam penelitian ini adalah RuClz-nH,0, etanol,
akuades, asam asetat, kobal asetat, natrium
perklorat, dan piridin.

Peralatan

Alat-alat yang dipergunakan dalam
penelitian ini adalah alat-alat gelas standar
seperti beker gelas, erlenmeyer, labu leher dua,
spektrofotometer FT-IR dan spektrometer massa.

Cara Kerja
Sintesis senyawa oksotrinuklir
[Ru,Co(O)(OOCCH3)6(CsHsN)3](ClO,)

Sintesis senyawa oksotrinuklir

[RUch(O)(OOCCH3)6(C5H5N)3](C|O4) dilaku-
kan dengan modifikasi  prosedur  yang
diperkenalkan oleh Meesuk, et al. (1990).
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Sebanyak 0,15 g RuCls-nH,0 dilarutkan dengan
berturut-turut 20 mL etanol, 10 mL air dan 25
mL asam asetat. Larutan yang diperoleh
kemudian diaduk dengan pengaduk magnetik
pada suhu 70°C sampai diperoleh larutan yang
berwarna merah. Larutan kemudian didinginkan
dan ditambah dengan 0,5 g kobal asetat dengan
terus diaduk selama 10-15 menit. Kemudian
kedalam larutan tersebut ditambahkan secara
perlahan 1,2 g natrium perklorat dalam 4 mL
piridin yang telah disiapkan sebelumnya. Larutan
yang terbentuk diaduk hingga 15 menit dan
kemudian didiamkan selama sehari untuk
diperolen senyawa oksotrinuklir [Ru,Co(O)
(OOCCHs3)6(CsHsN)z](CIO,) yang siap dikarak-
terisasi lebih lanjut.

Karakterisasi senyawa oksotrinuklir hasil
sintesis

Senyawa  oksotrinuklir  [Ru,Co(O)
(OOCCHs3)6(CsHsN)3](CIO,) dikarakterisasi
menggunakan spektrofotometer FT-IR dengan
metode pelat KBr dan dianalisis pada rentang
bilangan gelombang 250-4000 cm™. Selanjutnya
senyawa oksotrinuklir tersebut juga dianalisis
dengan spektrometer massa dengan metode cold
spray ionization (CSI) dengan menggunakan
nitrogen cair sebagai pendingin dan senyawa
oksotrinuklir [RUQCO(O)(OOCCH3)5(C5H5N)3]
(CIO,) dilarutkan dengan pelarut dikloroetana.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Senyawa  oksotrinuklir ~ [Ru,Co(O)
(OOCCH3)6(CsHsN)sJ(CIO,)  disintesis  pada
kondisi atmosfir oksigen tanpa perlindungan
khusus terhadap ligan (L) maupun gugus organik
(R) sehingga mudah dilakukan. Akan tetapi
identifikasi terhadap senyawa yang terbentuk
hasil sintesis sangat diperlukan karena ion logam
dapat mengalami perubahan baik oksidasi
maupun reduksi sehingga bisa menyebabkan
gagalnya sintesis yang dilakukan. Identifikasi
awal terhadap senyawa oksotrinuklir hasil
sintesis diidentifikasi menggunakan
spektrofotometer FT-IR. Hasil identifikasi
menggunakan spektrofotometer FT-IR senyawa
oksotrinuklir RUQCO(O)(OOCCH3)6(C5H5N)3]
(CIO,) disajikan pada Gambar 1.
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Gambar 1. Spektra FT-IR senyawa oksotrinuklir [Ru,Co(O)(OOCCH;)s (CsHsN)3](CIO,)

Pada spektra FT-IR yang tersaji pada
Gambar 1 terlihat bahwa gugus-gugus fungsional
yang muncul didominasi pada bilangan
gelombang 1000-2000 cm™. Menurut Ohto, et al
(1995), bahwa spektra FT-IR senyawa
oksotrinuklir dengan ligan piridin dengan rumus
umum [Ru'""M"(0)(OOCCH;); (L)5] dimana L =
piridin dan M = Co memiliki spektra FT-IR yang
rumit pada daerah bilangan gelombang diantara
1480-1600 cm™. Hal ini sesuai dengan hasil
pengukuran seperti yang terlihat pada spektra
FT-IR pada Gambar 1 dimana daerah pada
bilangan gelombang tersebut terdapat vibrasi
yang sangat lemah, lemah dan tajam.

Daerah bilangan gelombang 1480-1600
cm’ tersebut menunjukkan vibrasi asimetris dari
OCO pada senyawa oksotrinuklir. Hal yang
sama juga dikemukakan oleh Johnson, et al
(1981), vyang mengidentifikasi  senyawa
oksotrinuklir dengan atom kromium dan besi.
Vibrasi gugus fungsional lainnya seperti vibrasi
CH yang mengidentifikasikan senyawa organik
muncul pada bilangan gelombang 2900 cm™
dengan intensitas yang sangat kecil seperti
perkiraan sebelumnya. Pada senyawa oksotri-
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nuklir dengan rumus umum [M3;O(OOCCHs;)s
(L);] dengan M merupakan atom pada tabel
periodik secara umum seperti Mn, Co, Ru, Ni,
Zn, Cr, Rh, Fe, dan Ir, maka vibrasi M;O ( M=
atom logam) akan terlihat jelas pada daerah
bilangan gelombang diantara 500-700 cm™
dengan intensitas yang tajam. Hal ini sesuai
dengan spektra FT-IR pada Gambar 1 dimana
pada daerah bilangan gelombang tersebut
terdapat intensitas yang tajam pada bilangan
gelombang 692 cm™. Akan tetapi hal ini
bertentangan dengan spektra Raman yang
apabila diukur maka akan menunjukkan
intensitas yang lemah pada bilangan gelombang
tersebut  (Johnson, et al, 1981). Untuk
memperkuat hasil identifikasi terhadap senyawa
oksotrinuklir [RUQCO(O)(OOCCH3)6(C5H5N)3]
(ClIO4) maka dilakukan pengukuran spektra
massa.

Hasil pengukuran menggunakan
spektrometer massa dengan metoda cold spray
ionization (CSI) pada senyawa oksotrinuklir
[RU2CO(O)(OOCCH3)5(C5H5N)3](C|O4) disajikan
pada Gambar 2.
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Gambar 2. Spektra massa senyawa oksotrinuklir [Ru,Co(O)(OOCCHj3)s(CsHsN)3](CIO,)

Pada spektra massa pada Gambar 2
terlihat bahwa adanya puncak-puncak ion
molekul pada m/z 869,27 ; 790,19 ; 710,15 ; dan
631,12. Puncak-puncak ion molekul ini
mengindikasikan fragmentasi dari senyawa
oksotrinuklir  [Ru,Co(O)(OOCCHj3)s(CsHsN);]
(ClO4). Puncak-puncak ion molekul yang
muncul bukan merupakan puncak ion tunggal
disebabkan karena atom Ru dan Co memiliki
beberapa isotop di alam (Belyaev, et al, 2004).

Puncak ion molekul pada m/z 869,27
menunjukkan ion molekul [Ru,Co(O)
(OOCCH,)6(CsHsN)s]* dengan intensitas yang
kecil. Fragmentasi dengan hilangnya satu
molekul piridin yang mempunyai bobot molekul
m/z 79 muncul pada puncak ion molekul dengan
m/z 790,19 yang menunjukkan keberadaan
molekul [RUZCO(O)(OOCCH3)5(C5H5N)2]+
Intensitas tertinggi pada spektra massa senyawa
oksotrinuklir [RU2CO(O)(OOCCH3)5(C5H5N)3]
(ClO,) ditunjukkan dengan hadirnya ion molekul
dengan m/z 710,15 vyang mengindikasi

fragmentasi dari hilangnya dua molekul piridin
sehingga menghasilkan [Ru,Co(O)(OOCCH;)s
(CsHsN)]*.  Puncak ion molekul terakhir yang
muncul hasil fragmentasi dari hilangnya tiga
molekul piridin  menghasilkan m/z 631,12
menunjukkan senyawa [Ru,Co(O)(OOCCH,)e]".
Dari hasil keseluruhan spektra massa senyawa
oksotrinuklir  [Ru,Co(O)(OOCCHS3)e(CsHsN)s]
(CIO4) terlihat bahwa fragmentasi molekul
terjadi pada ligan dari senyawa oksotrinuklir.
Ligan ini dapat dipertukarkan dengan senyawa
lain misalnya air (Belyaev, 2004), sehingga pada
spektra massa molekul ligan inilah yang
mengalami fragmentasi

SIMPULAN
Dari  hasil penelitian yang telah
diuraikan diatas maka dapat disimpulkan bahwa

senyawa oksotrinuklir  Ru,Co(O)(OOCCHz3)s
(CsHsN);](CIO,4) dapat diidentifikasi secara pasti
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dengan menggunakan spektrofotometer FT-IR
yang menunjukkan gugus fungsional yang
terdapat dalam senyawa oksotrinuklir dan
diperjelas dengan pengukuran menggunakan
spektrometer massa yang menunjukkan bobot
molekul dan pola fragmentasi yang terjadi pada
senyawa oksotrinuklir.
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