BAB I11

METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian dilakukan di Laboratorium Riset Kimiaadoratorium Riset
Kimia Lingkungan, dan Laboratorium Kimia Analitikndtrumen Jurusan
Pendidikan Kimia Fakultas Pendidikan Matematika damu Pengetahuan Alam
Universitas Pendidikan Indonesia. Penelitian imnwalai dari bulan Maret sampai

dengan bulan Desember 2010.

3.2 Sistematika Penelitian

Penelitian ini terdiri dari lima tahap yang meliput
1. Tahap Preparasi Sampel

Pada tahap ini, simplisia dikumpulkan sebanyakd&emudian simplisia
basah dibersihkan dan dikeringkan di udara terld@m dihaluskan. Simplisia
yang telah halus kemudian siap untuk digunakangseltihan isolasi.
2. Tahap Isolasi Senyawa Bioflokulan DYT

Isolasi Senyawa Bioflokulan DYT dilakukan dengaarac merefluks
simplisia DYT menggunakan pelarut metanol. Langkahdilanjutkan dengan
penghilangan klorofil dan senyawa non polar lainnya
3. Tahap Pemurnian Senyawa Bioflokulan DYT

Senyawa bioflokulan DYT dimurnikan dengan carastitisasi di dalam

pelarut air kemudian direkristalisasi mengunakdarpémetanol.
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4. Sintetis dan karakteristik senyawa kompleks Ceglflokulan DYT

Tahap sintetis Senyawa Kompleks Co(ll) dengannlig#oflokulan DYT
Pada tahap ini, kristal bioflokulan DYT dicampurkdengan larutan ion logam
Co(Il). Senyawa kompleks yang dihasilkan dari iogdm Co(ll) dengan logam

bioflokulan DYT kemudian dikristalisasi.

5. Tahap Karakterisasi Senyawa Kompleks Kristal Ko@glBioflokulan DYT
Pada tahap ini, kristal bioflokulan DYT dikaraksaisi menggunakan
konduktometer, spektrofotometri UV-VIS dan TGA.

Bagan alir dari penelitian ini dapat dilihat padan@bar 3.1.
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Gambar 3.1 Bagan Alir Penelitian
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3.3 Alat dan Bahan
3.3.1 Alat

Satu buah blender merek Philips tipe HR 2815/setlalat refluks, 1 set
Rotary evaporator merek Butchi Heating Bath B-490, 1 set neracataligl buah
corong Buchner, 1 buah labu erlenmeyer berpengls€8pmL, 4 buah gelas
kimia masing-masing 50 mL, 100 mL dan 250 mL, 2ibgalas kimia masing-
masing 600 mL, 1000 mL dan 2000 mL, 1 buah termematkohol 100°C, 1
buah gelas ukur masing-masing 50 mL, 250 mL dapIlkhuah corong pisah 250

mL, 10 buah kaca arloji, Aluminium foil, Kain Keras

3.3.2 Bahan
Bahan-bahan yang digunakan adalah sampel bio#okDIYT, metanol
teknis, n-heksan teknis, metanol, aquades larsi@mdar KCI 0,001 M, Kobal

(I Nitrat hexahidrat.

3.4 Prosedur Kerja
3.4.1 Pembuatan L arutan Induk
1. Larutan Induk DYT 2000 ppm
Larutan induk DYT 2000 ppm dibuat dengan ,melamitRagram kristal
bioflokulan DYT dalam labu ukur 2000 ml, menggunakelarut aquades.
2. Larutan Co(Ng), 2000 ppm
Pembuatan Larutan Co(NJ@ 2000 ppm dibuat dengan melarutkan 2,91
gram kristal Co(N@),.6H,O dalam labu ukur 1000 ml, menggunakan

pelarut aquades.
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3. Larutan kompleks Kobal (1) Bioflokulan DYT 20(@pm
Larutan induk Kobal (Il) bioflokulan DYT 2000 pprdibuat dengan
,melarutkan 2 gram kristal Kobal (ll) bioflokulanYD dalam labu ukur

1000 ml, menggunakan pelarut metanol.

3.4.2 Tahap Preparasi Sampel

Simplisia dikumpulkan lalu ditimbang massa basahdga dibersihkan
dari kotoran-kotoran yang menempel. Setelah itpbsia dikeringkan di udara
terbuka selama beberapa hari. Selama pengeringaplissa dihindarkan dari
sinar matahari secara langsung serta dijaga atgk thembusuk. Simplisia yang
telah kering kemudian dihaluskan menggunakan blerf8etelah itu, simplisia

ditimbang massa keringnya.

3.4.3 Tahap Isolas Senyawa Aktif Bioflokulan DY T

Simplisia kering dimasukkan ke dalam labu das#atlmampai dua pertiga
volume labu. Kemudian ditambahkan pelarut metaSatelah itu, campuran
direfluks selama tujuh jam lalu disaring. Filtraang diperoleh kemudian
dihilangkan pelarutnya menggunakantary evaporator sampai diperoleh ekstrak
pekat. Ekstrak tersebut kemudian dibiarkan sampangering. Padatan yang
diperoleh lalu dicuci dengan aquades 40°C. Sefalcucian, campuran disaring
di bawah vakum. Filtrat yang diperoleh kemudiarudiaengan n-heksan dengan
perbandingan volume 1 : 1. Pencucian tersebut wkkak sampai fasa n-heksan

tak berwarna. Fasa air yang diperoleh lalu dikiigdai.
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3.4.4 Tahap Pemurnian Senyawa Bioflokulan DYT

Proses pemurnian dilakukan dengan cara kristalig&sirak fasa air yang
diperoleh, diuapkan pada suhu kamar kemudian didiag sampai terbentuk
kristal. Kristal yang masih bercampur dengan pemgodicuci berulang kali
dengan metanol dingin sampai diperoleh filtrat ydregnpir tidak berwarna.
Kristal yang telah bersih kemudian ditimbang mdetzinya.

Sebagian kristal direkristalisasi untuk mendapatkaalitas kristal yang
lebih baik. Beberapa gram kristal ditambah metaladhm keadaan panas sampai
semua kristal larut. Kemudian, larutan dibiarkamgai metanolnya menguap.

Kristal yang terbentuk, dikumpulkan lalu ditimbang.

3.4.5 Tahap Karakterisas Kristal Bioflokulan DY T

3.4.5.1 Tahap Uji Konduktivitas

Sampel yang diuji konduktivitasnya terdiri darriskal bioflokulan DYT
hasil dari proses pemurnian, Larutan ion logam @hjNserta campuran dari
larutan ion logam Co(N§£), dengan kristal bioflokulan DYT. Sebelum dilakukan
pengukuran, terlebih dahulu dilakukan standarisdat konduktivitas dengan

menggunakan larutan standar KCI 0,001 M.

Larutan induk bioflokulan DYT 2000 ppm yang teldisiapkan, dipipet
dengan variasi volume masing-masing sebanyak 255@mL, 75 mL, 100 mL,
125 mL, 150 mL, 175 mL, dan 200 mL. Kemudian masimasing variasi volume
tersebut diencerkan dengan menggunakan aquadegahwgiume akhirnya

mencapai 200 mL. Pengukuran konduktivitas untulitéar induk Co(NG), 2000
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ppm dilakukan dengan cara dipipet dengan variagunve masing-masing
sebanyak 25 mL, 50 mL, 75 mL, 100 mL, 125 mL, 1899 &v5 mL, dan 200 mL.
Kemudian masing-masing variasi volume tersebut adidkan dengan
menggunakan aquades hingga volume akhirnya menz@@anlL. Untuk

pengukuran konduktivitas campuran bioflokulan DYdndan larutan ion logam

Co(NGs), dapat dilihat pada tabel 3.1:

Tabel 3.1 Variasi Volume pembentukan Campuran bioflokulanTDdéngan

Larutan ion Logam Co(N£»

Volume larutan ion Volume larutan kristal Volumetotal
logam Co(NO3)> bioflokulan DY T Campuran
0 mL 200 mL 200 mL
25 mL 175 mL 200 mL
50 mL 150 mL 200 mL
75 mL 125 mL 200 mL
100 mL 100 mL 200 mL
125 mL 75 mL 200 mL
150 mL 50 mL 200 mL
175 mL 25 mL 200 mL
200 mL 0 mL 200 mL
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3452 Tahap Uji Panjang Gelombang Maksimum Serapan Larutan
Bioflokulan DYT Dan Senyawa Kompleks Kobalt (I1) Bioflokulan

DYT

Analisis ini dilakukan dengan menggunakan spektoofeter UV/VIS
Shimadzu 1240. Larutan bioflokulan DYT dibuat demgaelarutkan sekitar 0,02
gram kristal bioflokulan DYT dan 0,0018 gram seyakanpleks kobalt (1)

bioflokulan DYT dengan metanol sampai volume 10.mL

3.4.5.3 Tahap Uji Pengaruh Suhu Terhadap Kestabilan Kristal Bioflokulan

DYT dan Kristal kompleks Kobal (I1) Bioflokulan DY T

Analisis ini dilakukan dengan metode termal = grawime
(Thermogravimetri Analysis, TGA). Kristal bioflokulan DYT dan kristal kompleks
kobal (1) bioflokulan DYT ditimbang masing-masirsgbanyak 24,393 mg dan
25,098 mg kemudian ditempatkan didalam sampel halde dimasukan kedalam
alat TGA dengan udara sebagai gas alir. Rentang ysautg digunakan mulai dari
0°C sampai 90 dengan laju kenaikan suhu sebesalCiienit.Kemudian

diamati pengaruh sushu terhadap perubahan massa.



