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METODE PENELITIAN

3.1.  Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini terdiri dari tiga tahap, yaitu (1) sintesis hidrogel polivinil
alkohol dengan crosslink glultaraldehid, (2) karakterisasi hidrogel polivinil
alkohol dan (3) uji kinerja hidrogel polivinil alkohol dalam melepaskan KCI

dengan menggunakan ragam konsentrasi larutan perendaman. Tahap
sintesis hidrogel polivinil alkohol dilakukan di Laboratorium Riset Kimia
Lingkungan FPMIPA-B Universitas Pendidikan Indonesia, sementara
karakterisasi dari hidrogel polivinil alkohol dilakukan di Laboratorium Kimia
Instrumen FPMIPA Universitas Pendidikan Indonesia. Untuk tahap uji Kinerja
hidrogel polivinil alkohol dilakukan di Laboratorium Riset Kimia Lingkungan
FPMIPA-B Universitas Pendidikan Indonesia. Penelitian dilakukan dari bulan
Agustus 2016

3.2.  Alat dan Bahan

Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah asam asetat
glasial, methanol 96%, glutaraldehid 25%, asam sulfat 98% dan padatan PVA pa,
dimana asam asetat, methanol, glutaraldehid dan asam sulfat digunakan untuk
membuat larutan crosslink. Sementara itu alat-alat yang digunakan berupa pipet
makro, gelas ukur, gelas kimia,batang pengaduk, spatula, timbangan, hot plate

dan magnetic stirrer.

3.3.  Metode Penelitian

Penelitian ini dilakukan dengan berbagai tahap yaitu tahap sintesis dan
tahap analisis release behavior hidrogel. Hidrogel dengan komposisi optimum
yang telah disintesis kemudian dikarakterisasi melalui swelling rasio, analisis
dengan instrumentasi FTIR. Uji release behavior dilakukan dengan analisis

dengan alat konduktometer.

Dewiyanti Hermadytha Catyandaru, 2016

SINTESIS HIDROGEL POLI (VINIL ALKOHOL)-GLUTARALDEHID (PVA-GA) DAN KAJIAN PERILAKU
PELEPASAN KALIUM KLORIDA DARI HIDROGEL KE DALAM MEDIA AQUADEST

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

35



36

3.4.  Prosedur Penelitian

Secara garis besar penelitian yang dilakukan terbagi menjadi tiga tahap
yaitu, sintesis hidrogel PVA, karakterisasi hidrogel, dan uji kinerja release
behaviour KCI pada berbagai konsentrasi. Hidrogel yang telah disintesis
kemudian direndam pada berbagai ragam varian pH dan dikarakterisasi dengan
menggunakan instrumen FTIR. Selain itu dilakukan juga uji karakterisasi swelling
ratio hidrogel dan uji kinerja release behaviour KCI dari dalam hidrogel ke media

aquadest dengan menggunakan alat konduktometer.
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~ dikeringkan di oven pada suhu 507 C selama 4 jam
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- dicuci dengan akuades hingga air bilasan menunjukan
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Bagan 3.1. Prosedur Sintesis Hidrogel
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Uji instrumentasi FTIR

- diambil sebanyak 10 butir

- ditimbang massa awalnya

- direndam dalam aquades 200 ml

- disngkat dan dikeringkan permukaannya setiap
10 menit kemudian ditimbang

- dicatat massa hidrogel basah

- diambil schanyak 50 butir

- schanyak 10 butir direndam dalam larutan KCI
0.1M,02M,04M,05M,dan I M

- dicatat konduktivitas KCI sebelum hidrogel direndam
dan sctelah direndam setiap 30 detik

- diangkat dan dikeringkan sctelah 1.5 jam

- diambil hidrogel yang telah mengabsorpsi KCI

- direndam kedalam aquades 500 mL

- dicatat konduktivitas aquades sebelum hidrogel
direndam dan setelah direndam setinp 30 detik

- diangkat ketika nilai konduktivitas konstan

Bagan 3.2. Prosedur Karakterisasi Hidrogel

3.4.1. Sintesis
Proses sintesis hidrogel
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PVA dilakukan pada berbagai variasi

komposisi untuk mencari variable optimum. Pada tahap ini, pembuatan

hidrogel dilakukan pada variasi volume bahan dasar hingga didapatkan hasil

yang optimum. Telah diketahui bahwa hasil optimum sintesis hidrogel
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dengan menggunakan perbanding volume larutan PVA dan larutan crosslink

sebesar 1:1 dan waktu pencampuran selama 5 menit dengan suhu 50°C.

3.4.1.1. Pembuatan Asam Asetat 10%

Diambil asam asetat glasial sebanyak 10,20 mL, kemudian
dilarutkan ke dalam aquades 50 mL. Larutan ini kemudian
dihomogenkan dan ditambahkan kembali aquades hingga volume 100
mL.
3.4.1.2. Pembuatan Methanol 50%

Larutan metanol 96% dipipet sebanyak 52,08 mL, kemudian
dimasukan ke dalam gelas kimia 100 mL, lalu ditambahkan aquades
sampai volume 100 mL dan dihomogenkan. Larutan glutaraldehida
25% dipipet sebanyak 5 mL, kemudian dimasukan ke dalam gelas
kimia 100 mL, lalu ditambahkan aquades sampai volume 100 mL dan
dihomogenkan.
3.4.1.3. Pembuatan Asam Sulfat 10%

Larutan asam sulfat 98% dipipet sebanyak 10,20 mL, kemudian
dimasukan ke dalam labu ukur 100 mL, lalu ditambahkan aquades
sampali tanda batas dan dihomogenkan.
3.4.1.4. Pembuatan Glutaraldehid 1,25%

Larutan glutaraldehid 25% dipipet sebanyak 5 mL. Larutan
tersebut kemudian ditambahkan aquades hingga 100 mL dan
dihomogenkan.
3.4.1.5. Pembuatan Larutan Crosslink (3:2:2:1)

Untuk membuat larutan crosslink dengan perbandingan 3:2:2:1,
larutan metanol 50% ditambahkan larutan asam asetat 10%, larutan
glutaraldehida 1,25%, dan larutan asam sulfat 10% kemudian diaduk
sampai homogen. Campuran ini dibuat dengan perbandingan 3:2:1:1.
3.4.1.6. Pembuatan Larutan PVA 10%

Langkah selanjutnya, polivinil alkohol ditimbang sebanyak 10
gram, kemudian dilarutkan ke dalam aquades 50 mL, dihomogenkan

dan ditambahkan kembali aquades hingga volume 100 mL.
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3.4.1.7.  Sintesis Hidrogel Polivinil Alkohol

Larutan PVA 10% dicampur dengan larutan crosslink dengan
perbandingan volume 1:1. Selanjutnya campuran tersebut diaduk dan
dipanaskan selama 5 menit dengan suhu 50° C. Hidrogel kemudian
dituang ke dalam cetakan dan dikeringkan dengan menggunakan oven
pada suhu 40° C. Hidrogel yang sudah kering kemudian dibilas dengan
aquades untuk menghilangkan sisa asam dan dikeringkan kembali.
3.4.1.8. Pembuatan larutan KCl 1 M

Padatan KCI dipanaskan selama 15 menit, lalu ditimbang
sebnayak 37,67 g dan dilarutkan dalam aquadest pada gelas kimia 250
mL, lalu di masukkan kedalam labu ukur 500 mL dan ditambahkan
agua dm sampai tanda batas kemudian dihomogenkan.
3.4.1.9. Pencucian hidrogel

Hidrogel yang sudah kering dikeluarkan dari dalam cetakan.
Hidrogel tersebut dimasukan ke dalam gelas kimia 600 mL dan
ditambahkan aquades volume 500 mL. Hidrogel kemudian diaduk di
dalam aquades. pH dan konduktivitas awal dari aquades diukur dan
dicatat tiap rentang 30 detik. Ketika perubahan konduktivitas dan pH
konstan, aquades bekas pencuncian dibuang dan diganti dengan
aquades baru. Pencucian terus dilakukan hingga didapatkan pH dan
konduktivitas konstan.

3.4.2. Tahap Karakterisasi Hidrogel

3421 FTIR

Sampel PVA sebanyak 3 gram, sampel hidrogel PVA-GA
sebanyak 3 butir, dan sampel hidrogel PVA-GA yang telah me-release
KCI (yang sebelumnya telah direndam dalam 100 mL larutan KCI 200
ppm selama 60 menit) ke dalam medium aqueous dengan pH 4, pH 5,
pH 6, pH 7, pH 8, dan pH 9 (masing-masing 3 butir untuk setiap pH)
masing-masing dihaluskan secara terpisah kemudian dipadatkan dalam
bentuk pellet KBr dan dianalisis dengan instrument FTIR
(Shimidzu/Jepang). Spektrum direkam dalam daerah bilangan
gelombang dari 4000 sampai dengan 600 cm™. Kemudian hasil
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spektrum yang diperoleh dibandingkan satu sama lain untuk melihat

pengaruh nutrien dalam pembentukan gugus fungsi pada hidrogel.
3.4.3. Release Behaviour Hidrogel

3.4.3.1. Analisis Release Behavior KCI dari Hidrogel

Hirogel kering yang sudah dicuci bersih diambil sebanyak 50
butir. Hidrogel tersebut kemudian direndam dalam larutan KCI 0.1 M,
0.2 M, 04 M, 0.5 M, dan 1 M masing-masing sebanyak 10 butir.
Konduktivitas larutan KCI kemudian diukur sesaat sebelum hidrogel
direndam dan setelah hidrogel direndam dalam rentang waktu 30 detik
selama 1,5 jam. Hidrogel yang telah direndam dalam larutan KCI
kemudian diangkat dan dikeringkan.

Hidrogel hasil perendaman yang sudah kering kemudian
diambil dan direndam ke dalam aquades. Kemudian konduktivitas
aquades sebelum dilakukan perendaman hidrogel diukur. Pengukuran
konduktivitas aquades dilanjutkan setelah dilakukan perendaman
hidrogel dalam rentang waktu 30 detik hingga nilai konduktivitas
konstan. Waktu yang didapatkan hingga konduktivitas aquades
konstan adalah 1 jam.

3.4.4. Swelling Ratio Hidrogel

Sebanyak 10 butir hidrogel kering yang telah diketahui massa
awalnya direndam dalam aquades selama sepuluh menit sambal diaduk
pada suhu ruangan. Hidrogel diangkat, dikeringkan permukaannya,
dan ditimbang. Hidrogel tersebut direndam kembali selama sepuluh
menit, dikeringkan dan ditimbang. Pekerjaan ini dilakukan sebanyak

dua puluh empat kali sehingga total waktu menjadi 240 menit.
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