26

BAB Il

METODE PENELITIAN

3.1. Lokasi dan Waktu Penelitian

Tahapan penelitian terdiri dari dua tahap, yaitu tahap sintesis dan karakterisasi.
Tahap sintesis meliputi tahap preparasi, optimasi dan pembuatan hidrogel
superabsorben polimer (SAP). Sedangkan untuk tahap karakterisasi meliputi uji
struktur morfologi, uji mekanik dan uji kinerja. Secara proses, tahap sintesis yaitu
tahap optimasi komposisi dan pembuatan hidrogel SAP, serta uji kinerja hidrogel
SAP dilakukan di Laboratorium Riset Kimia Lingkungan FPMIPA B UPI yang
beralamat di JI. Dr. Setiabudhi No.229 Bandung. Tahap karakterisasi uji struktur
dan morfologi hidrogel SAP dengan menggunakan instrumen FTIR, SEM, XRD
dan TG/DTA dilakukan di Laboratorium Research Center for Exotic Nanocarbon,
Shinshu University, Jepang. Sedangkan uji mekanik hidrogel SAP dilaksanakan di
Laboratorium Pengujian Balai Besar Tekstil Bandung. Waktu penelitian di mulai
pada akhir bulan Mei 2015.

3.2. Alat dan Bahan

Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah glutaraldehida p.a. (merck),
n-polivinil alkohol p.a. (merck), poli(etilen glikol) p.a. (merck), dan aquadest.
Sedangkan alat yang digunakan adalah magnetic stirer, magnetic bar, evaporator,
labu erlenmeyer vakum, corong vakum, evaporator, gelas kimia 600 mL, 400 mL,
250 mL, dan 100 mL, gelas ukur 100 mL, 50 mL, 25 mL, dan 10 mL, botol semprot,
kertas saring, neraca analitik, kaca arloji, cetakan hidrogel, spatula, penangas listrik,
plastik wraps, batang pengaduk, labu ukur 250 mL dan 100 mL, pipet tetes, blender,
mikropipet ukuran 1000ul, makropipet ukuran 5 mL dan 10 mL, dan gelas plastik.
Adapun beberapa instrumentasi yang digunakan untuk keperluan karakterisasi
antara lain set alat uji kekuatan tarik, Scanning electron spectroscopy (SEM),
Spektrofotometer FTIR, set alat uji XRD dan TG/DTA.
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3.3. Metode Penelitian

Penelitian ini dilakukan dengan berbagai tahap yaitu tahap sintesis dan
karakterisasi. Tahap sintesis meliputi tahap optimasi komposisi hidrogel SAP PVA-
PEG dengan pengikat silang GA disiapkan dalam berbagai variasi komposisi.
Variasi volume dilakukan untuk mendapatkan hidrogel SAP dengan sifat mekanik
dan kinerja sebagai SAP meliputi uji swelling dan retensi air yang optimum.
Komposisi hidrogel SAP dengan hasil uji kinerja optimum kemudian disintesis
kembali untuk dilakukan karakterisasi melalui pengujian instrumentasi (SEM,
FTIR, XRD dan TG/DTA ), dan uji kinerja (uji mekanik, swelling rate, swelling

ratio/water absorbancy dan water retention).

3.4. Prosedur Penelitian

PVA PEG Glutaraldehid 25%
i g{?mblelng 251 gra]fz)() L - Ditimbang 2,5 gram - Dipipet sebanyak 25,26 pL
- Dtlarutian dalam 100 m - Dilarutkan dalam 100 mL - Ditambahkan aquades
aq.uades o aquades hlngga 100 mL
- Diaduk pada .suhu 93¢ - Diaduk pada suhu ruang - Dihomogenkan
selama seharian L
| ! A 4
Larutan PVA 2,5% Larutan PEG 2,5% Glutaraldehid 1320 uM
- Dipipet sebanyak 2526,5
uL
- Ditambahkan aquades
hingga 100 mL
- Dihomogenkan

Y

Glutaraldehid 33,35 uM

Tahap Preparasi

Gambar 3.1. Diagram Alir Penelitian Tahap Preparasi
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______________________________________________________________
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- Diaduk dengan urutan PVA ditambahkan PEG
selama 15 menit lalu ditambahkan GA diaduk
kembali selama 15 menit tanpa pemanasan

- Dituangkan kedalam cetakan polistiren

- Dikeringkan

Sintesis Hidrogel SAP

Tahap Optimasi Komposisi dan

1
1
]
]
]
]
]
]
1
I
Optimasi komposisi i
|
|
|
|
I
I
|
|
|
|
|
|
I
|
|
|
|
|
1
]
]

Hidrogel Superabsorben Polimer (SAP) Kering

e e e e e e e g
e Y Dikarakterisasi
v’ Uji Kinerja - Uji Instrumentasi
1 1 A
Swelling Water Mechanical I I I I
Ratio Retention Sfrengh | SEM | | FTIR | | XRD || TG/DTA |
I I | I I I
Tahap Karakterisasi
e
Analisis Data

A 4

Kesimpulan

Gambar 3.2. Diagram Alir Penelitian

3.4.1. Tahap Preparasi

3.4.1.1. Tahap Pembuatan Larutan Glutaraldehida 33,35 uM

Larutan glutaraldehid 25% dipipet sebanyak 25,26 L

kemudian dimasukkan kedalam gelas kimia 100 mL, lalu ditambahkan

aquades hingga mencapai volume 100 mL dan dihomogenkan,

kemudian diperoleh larutan glutaraldehida dengan konsentrasi 1320

UM,

Selanjutnya, larutan glutaraldehida 1320 uM dipipet sebanyak

2526,5 pL kemudian dimasukkan kedalam gelas kimia 100 mL, lalu
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ditambahkan aquades hingga mencapai volume 100 mL dan
dihomogenkan.

3.4.1.2. Tahap Pembuatan Larutan PVA 2,5%

Polivinil alkohol ditimbang sebanyak 2,5 gram, kemudian
dilarutkan kedalam aquades 50 mL, dihomogenkan dan ditambahkan
kembali aquades hingga volume 100 mL. Dilarutkan dengan cara
diaduk dengan magnetic stirrer dan dipanaskan pada suhu 95°C.

3.4.1.3. Tahap Pembuatan Larutan PEG 2,5%

Poli(etilen glikol) ditimbang sebanyak 2,5 gram, kemudian
dilarutkan kedalam aquades 50 mL, dihomogenkan dan ditambahkan
kembali aguades hingga mencapai volume 100 mL. Dilarutkan dengan

cara diaduk tanpa pemanasan.
Tahap Optimasi dan Sintesis

3.4.2.1. Optimasi Komposisi PVA, PEG dan GA Untuk Sintesis
Hidrogel SAP

Pada tahap ini dilakukan sintesis hidrogel SAP PVA-PEG tanpa
pengikat silang dengan 5 macam variasi komposisi untuk mengetahui
komposisi optimum dalam sintesis hidrogel SAP dimana variabel tetap
pada tahap ini adalah larutan PVA, suhu, pengadukan dan waktu

pengadukan selama 30 menit.

Larutan PVA ditambahkan larutan PEG dengan perbandingan

masing-masing yaitu;

Tabel 3.1. perbandingan volume PVA dan PEG pada pembuatan

hidrogel SAP
Sample | PVA PEG GA Suhu Waktu Pengadukan
(°C) (menit)
R1 1 0 - 28 30
R2 1 0,5 - 28 30
R3 1 1 - 28 30
R4 1 15 - 28 30
R5 1 2 - 28 30
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Kemudian diaduk selama 30 menit menggunakan magnetic stirrer
hingga homogen, lalu dituangkan kedalam cetakan polistiren dan
dibiarkan sampai kering, untuk selanjutnya dilakukan tahap

karakterisasi.

Setelah itu, dilakukan sintesis hidrogel SAP PVA-PEG dengan
pengikat silang GA dengan 5 macam variasi untuk mengetahui
komposisi optimum dalam sintesis hidrogel SAP dimana variabel tetap
pada tahap ini adalah larutan PVA, larutan PEG, suhu, pengadukan dan
waktu pengadukan selama 30 menit. Komposisi tetap larutan PVA dan
PEG adalah komposisi optimum PVA-PEG yang diperoleh dari hasil
optimasi hidrogel SAP PVA-PEG tanpa pengikat silang melalui

pengujian swelling.

Larutan PVA ditambahkan larutan PEG lalu diaduk selama 15
menit, kemudian ditambahkan larutan GA dengan perbandingan
masing-masing yaitu;

Tabel 3.2. perbandingan volume PVA dan PEG dengan pengikat
silang GA pada pembuatan hidrogel SAP

Waktu
Sampel PVA = SR S}j e Pengadukan
°C) :
(menit)
Cl 1 1,5 0 28 30
C2 1 15 0,5 28 30
C3 1 15 1 28 30
C4 1 15 1,5 28 30
C5 1 15 2 28 30

Kemudian diaduk kembali selama 15 menit menggunakan magnetic
stirrer hingga homogen, lalu dituangkan kedalam cetakan polistiren
dan dibiarkan sampai kering, untuk selanjutnya dilakukan tahap

karakterisasi.
3.4.2.2. Sintesis Hidrogel SAP

Setelah diperoleh kondisi optimum, tahap selanjutnya adalah

melakukan sintesis hidrogel SAP berbasis poli (vinil alkohol-ko-etilen
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glikol) dengan pengikat silang glutaraldehid menggunakan komposisi
optimum yang telah diperoleh.

Metode sintesis hidrogel SAP yang digunakan tidak jauh
berbeda dengan metode pada tahap optimasi. Sejumlah volume tertentu
larutan PVA 25% ditambahkan dengan larutan PEG 2,5%
dihomogenkan pada suhu kamar selama 15 menit, selanjutnya
ditambahkan larutan glutaraldehid 33,35 UM sebagai pengikat silang
dan dihomogenkan kembali selama 15 menit pada suhu kamar. Larutan
hidrogel SAP yang sudah homogen selanjutnya dituangkan kedalam
cetakan polistyren dan dibiarkan mengering pada suhu kamar selama 5

hari.
3.4.3. Tahap Karakterisasi Hidrogel SAP

Pada tahap ini, dilakukan karakterisasi terhadap hidrogel superabsorben
polimer yang terdiri dari PVA, PEG, dan crosslink. Terdapat tiga jenis uji
karakterisasi yang akan dilakukan yaitu uji kinerja, uji mekanik dan uji
instrumentasi. Uji kinerja meliputi uji laju swelling, rasio swelling atau water
absorbancy, dan water retention, uji kekuatan mekanik, sedangkan uji
instrumentasi dengan menggunakan instrumentasi uji FTIR, uji XRD, uji
SEM dan uji TG/DTA.

3.4.3.1. Rasio Swelling / Water Absorbancy

Rasio swelling diperlukan untuk mengetahui tingkat elastisitas
dan kapasitas absorpsi hidrogel SAP. Hidrogel SAP kering ditimbang
(Gi) lalu direndam dalam 25 mL aquadest dalam gelas kimia 100 mL.
Setelah didiamkan selama 2,5 jam, hidrogel SAP diangkat dan
permukaannya dikeringkan dengan menggunakan tissue, kemudian

hidrogel tersebut ditimbang kembali.

Waktu pengangkatan hidrogel dilambangkan dengan Gs. Rasio
swelling pada hidrogel SAP dipelajari dengan menggunakan

persamaan.2 berikut

Cantika Setya Permatasari, 2016

SINTESIS DAN KARAKTERISASI HIDROGEL SUPERABSORBEN (SAP) BERBASIS POLI (VINIL
ALKOHOL-KO-ETILEN GLIKOL)

Universitas Pendidikan Indonesia | repository.upi.edu| perpustakaan.upi.edu



32

Gs—Gi

%SR = x 100 (Persamaan 1)

3.4.3.2. Retensi Air

Sampel hidrogel SAP ditimbang kemudian direndam dalam 25
mL aquades selama 2,5 jam. Campuran kemudian disaring
menggunakan gelas saring dibawah vakum kecil selama 10 menit.
Jumlah air yang tertahan ditentukan dengan menggunakan persamaan.3
berikut

(Gs—Gi)
(GMm—Gi)

%WR = x 100 (Persamaan 2)

Dimana Gm adalah berat hidrogel SAP gembung, Gs adalah
berat hidrogel SAP gembung setelah vakum dan Gi adalah berat awal

sampel hidrogel SAP.
3.4.3.3. Uji Kekuatan Mekanik (Uji Tarik)

Pengujian ini dilakukan dengan tujuan untuk memberikan informasi
mengenai kekuatan tarikan dan regangan dari hidrogel superabsorben.
Pengujian ini dilakukan dengan menggunakan alat Textechno
Favigraph. Sampel hidrogel dipotong dengan ukuran 3 cm x 3 mm.
Semua sampel memiliki ketebalan yang sama. Pada pengujian ini,
hidrogel superabsorben dibuat memiliki ketebalan yang sama pada 0,1
mm. Sampel kemudian diletakan pada penjepit sampel dengan panjang

1 cm dan diujikan.
3.4.3.4. Uji SEM

Alat yang akan digunakan pada analisis ini yaitu SEM.
Pengujian ini dilakukan bertujuan untuk mengetahui penampang muka
dan penampang melintang hidrogel serta untuk mengetahui ukuran pori

hidrogel SAP. Sebelum diuji, hidrogel terlebih dahulu dikeringkan dan
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kemudian dihaluskan. Setelah itu, sampel ditempatkan pada wadah
sampel kemudian diuji bentuk morfologinya.

Pengujian ini dilakukan untuk memberikan informasi mengenai
struktur permukaan, struktur melintang, dan ukuran pori pada hidrogel.
Kemudian sampel yang telah halus diletakan pada wadah sampel dan
selanjutnya diujikan pada alat FE-SEM JEOL. Perbesaran dilakukan
pada ukuran 1 pm dan 10 pm.

3.4.35.Uji FTIR

Untuk menentukan gugus fungsi pada hidrogel. Spesifikasi alat
yang digunakan adalah SHIMADZU FTIR-8400, diujikan lima sampel
yaitu PVA, PEG, PVA-GA, PVA-PEG dan PVA-PEG-GA. Sampel
dihaluskan kemudian dipadatkan dan dianalisis dalam bentuk pelet
KBr. Spektrum direkam dalam daerah bilangan gelombang dari 4000
cm? sampai 600 cm™. Kemudian hasil spektrum yang diperoleh
dibandingkan satu sama lain untuk melihat pengaruh kopolimer dan

crosslinker dalam pembentukan gugus fungsi pada hidrogel SAP.
3.4.3.6. Uji XRD

Untuk menentukan Kristalinitas yang terbentuk pada hidrogel
SAP digunakan instrumentasi XRD. Sebelum diuji, hidrogel SAP
terlebih dahulu dikeringkan dan kemudian dihaluskan. Setelah itu,
sampel ditempatkan pada wadah sampel kemudian diuji

Kristalinitasnya.

Energi yang digunakan dalam mengkarakterisasi hidrogel
superabsorben adalah 60 kV/50 mA dengan CuKa sebagai sumber sinar
X. Jarak interlayer atau d-spacing dari hidrogel superabsorben dapat

ditentukan berdasarkan persamaan Bragg seperti sebagai berikut:
nA = 2dsinf (Persamaan 3)

Dimana n adalah orde difraksi, A adalah panjang gelombang, d
adalah jarak interlayer, dan 6 adalah sudut difraksi. Sedangkan untuk
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menentukan kristalinitas dari hidrogel superabsorben dapat ditentukan
berdasarkan persamaan Scherrer berikut:

K
~ Bcosh

(Persamaan 4)

Dimana L adalah kristalinitas, K adalah faktor bentuk dari
kristal (0,92), B adalah full width at half maximum (rad), dan 6 adalah
sudut difraksi.

3.43.7.Uji TG/DTA

Untuk mengetahui kestabilan termal pada hidrogel SAP dengan
menggunakan instrumen TG/DTA. Kisaran suhu yang diterapkan
dalam percobaan ini adalah 303 K — 1073 K dengan laju pemanasan 1

K/menit dan laju argon (Ar) dengan aliran 100 mL/menit.
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