BAB I11

METODE PENELITIAN

3.1  Waktu dan Lokas Penelitian

Pelaksanaan penelitian dimulai sejak Februari sardpngan Juli 2010.
Sintesis cairan ionik, sulfonasi kitosan, impregnasiran ionik, analisis
konduktivitas ionik, dan kapasitas penukar ion ldikan di Laboratorium Riset
Jurusan Pendidikan Kimia FPMIPA Universitas Per@idi Indonesia. Analisis
spektroskopi infra merah (FTIR) dilakukan di Lakdoraum Kimia Analitik
Instrumen Jurusan Pendidikan Kimia FPMIPA UPI. Agial scanning electron
microscopy (SEM) dilakukan di Pusat Penelitian dan Pengeméyar@eologi dan
Kelautan Bandung.
3.2  Sistematika Pendlitian

Sistematika penelitian dibagi dalam tiga tahap,tuygpertama sulfonasi
membran kitosan dan sintesis cairan iorétty imidazolinium iodida beserta
karakterisasi strukturnya, kedua pengkompositan lonamkitosan sulfonat ddatty
imidazolinium iodida, ketiga karakterisasi struktur, morfologand elektrokimia
membran komposit. Secara keseluruhan penelitiaatddigambarkan seperti pada

Gambar 3.1.
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Gambar 3.1 Skema Desain Penelitian

KARAKTERISASI

Total jumlah membran yang disintesis sebanyak engas, yaitu membran
kitosan sulfonat, dan kitosan sulfonat terimpregeagan ionikfatty imidazolinium
iodida dengan memvariasikan tiga substitusi gudkis @ada kation dengan gugus
cis-oleil [cisw-9-CHs(CH,)16CH,-], stearil [transs-9-CHz(CHy)16-CH,-], dan
palmitil [CH3(CH,)14-CH,-]. Terhadap setiap membran komposit hasil sintak#s
dilakukan karakterisasi struktur menggunalk@urier Transform Infra Red (FTIR)
dan scanning eectron microscopy (SEM). Dan karakterisasi elektrokimia
berdasarkan konduktivitas ionik membran menggunakhectron Impedance

Soectroscopy (EIS), serta kapasitas penukar ion.
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3.3 Alat dan Bahan
3.3.1Alat
Peralatan yang digunakan untuk tahapan preparassidéesis antara lain:
microwave 850W, alat-alat gelas, satu set alat refluks, pamamantel,
termometer raksalMagnetic Stirrer, pemanas listrik, corong Buchner, pompa
vakum, satu set alabtary evaporator, neraca analitikaluminium foil, kertas
saring Whattman 41 mantle heater, Spektrofotometer Inframerah FTIR
(SHIMADZU, FTIR-8400),Scanning Electron Microscope (SEM, JSM-6360LA
(JEOL))
3.3.2 Bahan
Bahan-bahan yang digunakan untuk keseluruhan peanelini adalah:
asamcis-oleat p.a produk Merck, asam stearat p.a produlcklesam palmitat
p.a produk Merck, metil iodida p.a produk Aldrichetilenatriamina p.a produk
Aldrich, metilen klorida teknis produk Bratacheetjl asetat teknis produk
Bratachem, kalsium oksida p.a produk Merck, etdaakhis produk Bratachem,
kitosan teknis produk Bratachem, asam asetat tgkmiduk Bratachem, asam
format p.a prduk Merck, asam klorosulfonat p.a grierck, dimetilformamida
p.a prduk Merck, asam klorida p.a prduk Merck.
34 Pembuatan M embran Kitosan
Satu gram kitosan dilarutkan dalam 100 mL asanatgét (v/v) dalam labu
erlenmeyer bertutup. Campuran diaduk dengan pekgadignetik hingga seluruh

kitosan larut. Kemudian dilakukan penyaringan agosan yang tidak larut atau
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pengotor dapat dipisahkan dari larutan. Kemudiauatda kitosan sebanyak 25 mL
dituangkan kedalam cawan petri berukuran samariRedaam asetat 1% dibiarkan
hingga menguap seluruhnya dalam suhu kamar selaméhati. Setelah semua
pelarut menguap, larutan NaOH 4M ditambahkan seébkgagulan. Membran
kitosan kemudian dicuci dengan aqua dm hingga gkalnalu dikeringkan di udara
terbuka.
35  Pembuatan Membran Kitosan Sulfonat

Membran kitosan dimodifikasi dengan asam klrofoswidt dalam dimetil
formamida (DMF) dengan bantuan gelombang mikro mhedea 560 Watt selama 70
detik. Sebelumnya dibuat terlebih dahulu asamoklgifonat / dimetil formamida
(DMF) yaitu dengan cara mereaksikan 5 mL asam kldfonat dalam 30 mL DMF
pada suhu 0-4C, setelah itu campuran didiamkan hingga mencaphi suang.
Setelah dilakukan pemodifikasian dengan bantuamng®sing mikro, membran
langsung dimasukkan ke dalam metanol kemudianidigdean diudara terbuka.
3.6  Sintesis Fatty imidazolinium lodida
3.6.1 Sintesis Fatty Imidazoline

2,06 gram (20 mmol) dietilenatriamina, 40 mmol asamak (asam palmitat,
asam stearat, atau asam cis-oleat) dan 20 gramrkatiksida (CaO) dimasukkan ke
dalam gelas kimia dan diaduk hingga merata. Campdi@adiasi menggunakan
microwave dengan daya 850W selama waktu tertentu dan sutiudikatat. Pertama
kali, dilakukan penentuan waktu optimal reaksi dengara mengukur suhu dari

campuran setiap 1 menit. Setelah menunjukkan dua saksimum, maka kemudian
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reaksi dihentikan. Setelah waktu optimal reaksetdikui, untuk reaksi selanjutnya
microwave di set pada waktu tersebut.

Campuran reaksi dibiarkan hingga mencapai suhu garan Kemudian
campuran dipindahkan ke dalam labu dasar bular ledee Etilasetat ditambahkan
sebanyak 100 mL dan campuran kemudian dipanaskapasanendekati titik didih
etilasetat, direfluks selama 2 jam. Campuran digardalam keadaan panas
menggunakan corong buchner yang dihubungkan depgaapa vakum. Kemudian
filtrat dipekatkan dengan evaporator dengan caraisahkan pelarut etil asetat.
Produk merupakan semi-padatan berwarna kuning m@adacoklat kekuningan.

3.6.2 Sintesis Fatty Imidazolinium | odida

1 mol fatty imidazoline ditambahkan metilen klorida hingga larut dan
kemudian dimasukkan ke dalam labu dasar bulat kierKe dalam labu dasar bulat
ditambahkan 1,5 mol metil iodida, selanjutnya carmapudi refluks pada suhu
konstan 38-4%C sambil diaduk dengamagnetic stirrer kurang lebih selama 4 jam.
Kemudian hasilnya didinginkan hingga mencapai sumngan, dan selanjutnya
dikeringkan dengan menggunakan evaporator pada4fiGuhingga kental.

3.7 Impregnas FtImzl Pada Membran Kitosan Sulfonat

Impregnasi membran kitosan sulfonat dilakukan dengara perendaman
membran dengan cairan ionifatty imidazolinium iodida / metanol, dengan
perbandingan antara cairan iorféty imidazolinium iodida dengan metanol 1 : 1
(v/v). Perendaman dilakukan selama 5 jam pada suaog, kemudian membran

divakum pada suhu 130 selama 3 jam.
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3.8 Tahap Karakterisas
3.8.1 AnalisisStruktur FTIR

Pada penentuan struktur atau gugus fungi dari&itokitosan sulfonafatty
imidazolinium iodida, dan membran komposit dilakukan analisis menggamak
Fourier Transform Infra Red (FTIR) di Laboratorium Instrumen Jurusan Pendidika
Kimia FPMIPA UPI Bandung. Analisis tersebut beragpuuntuk menentukan gugus
fungsi suatu senyawa.

Walaupun sebuah molekul yang paling sederhana igehkal dapat
memberikan spektrum yang sangat rumit, namun dati itu dapat diambil
keuntungan dengan membandingkan spektrum senyawg yVdak diketahui
terhadap spektrum cuplikan yang asli. Suatu kesmsupuncak demi puncak
merupakan bukti yang kuat tentang identitasnya¢gstein, 1984).

Hal itu pula yang diterapkan pada penelitian intyydengan membandingkan
spektra sebelum dan sesudah sintesis, adanya &ssestiaupun perbedaan puncak
yang teramati dapat menjelaskan struktur senyawg giénasilkan.

3.8.2 Penentuan Kapasitas Penukar 1on (KPI)

Membran dipotong dengan ukuran 1,5%cdirendam dalam 50 mL HCI
0,01M selama 24 jam yang sudah dibakukan konsemgeaslengan NaOH 0,01M
standar yang sebelumnya telah distandarisasi dengarggunakan asam oksalat.
Setelah itu, larutan HCI hasil rendaman membraipeisebanyak 10 mL, kemudian
dititrasi NaOH standar menggunakan indikator feti@ein. Nilai KPI dapat

diperoleh dengan menghitung hasil volume NaOH wdipgrlukan untuk titrasi.
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m
m = massa membran (gram)
% = volume (mL)
[basa] = konsentrasi NaOH yang digunakan (M)
f = 5 (jika diambil aliquot 10 mL dari 50 mL)
3.8.3 AnalisisImpedans Spektroskopi
Untuk menentukan konduktivitas suatu material dagiginakan analisis
dengan alat impedansi spektroskopi. Untuk mengkkaduktifitas suatu membran,
membran dipotong dengan ukuran 1,5 deemudian direndam dalam;$0; 0,01M
selama 24 jam, kemudian membran dicuci dengan ahahingga pH netral.
Konduktansi membran diukur dengan alat impendansituku mengukur
konduktivitasnya. Nilai hantaran jenis dapat dipeinodengan perhitungan sebagai
berikut :
x|
vV A
Dengan o = konduktivitas (S/cm) | = kuat arus (A)
| = lebar membran (cm) V = tegangan (volt)

A = luas elektroda (cth
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3.8.4 Analisis SEM

Analisis Scanning Elektron Microscopy (SEM) dilakukan untuk mengetahui
gambaran permukaan membran, sehingga dapat dikemgaruh dari hasil
sulfonasi dan impregnasiatty imidazolinium pada morfologi membran hasil

preparasi.



