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BAB 111
METODE PENELITIAN

3.1. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Riset Kelompok Bidang Kajian
(KBK) Kimia Lingkungan dan Laboratorium Kimia Instrumen untuk karakterisasi
FTIR dan SEM. Penelitian ini dilakukan pada rentang waktu Maret 2022 hingga
Juni 2022.

3.2. Alat dan Bahan

Alat — alat yang digunakan untuk menunjang penelitian ini yaitu neraca
analitik, magnetic stirrer, overhead stirrer, hotplate, konduktometer, pH meter
(Mettler Toledo), mikrometer sekrup digital, penggaris, gelas kimia, labu ukur,
gelas ukur, pipet volumetrik, spatula, batang pengaduk, cetakan berbahan flexi
glass, dan saringan. Sementara instrumen yang digunakan untuk karakterisasi yaitu
spektrometer Fourier Transform Infra Red (FTIR) dan Scanning Electron
Microscope (SEM). Bahan — bahan yang digunakan pada penelitian ini yaitu
aquades, serbuk kalium klorida (KCI), asam asetat (CH3COOH), serbuk kalium
bromide (KBr), padatan polivinil alkohol (PVA) teknis, kitosan teknis dan natrium
borat (Na2B40O7.10H20) teknis.

3.3. Prosedur Penelitian

Penelitian ini dilakukan dalam beberapa tahapan yang meliputi (1) preparasi
bahan, (2) preparasi hidrogel, (3) karakterisasi yang meliputi FTIR, SEM, dan (4)
analisa performa, yang meliputi ketebalan hidrogel, swelling ratio, water retention,

dan release behavior.
3.3.1 Preparasi Bahan

3.3.1.1 Pembuatan Larutan Polivinil Alkohol 3%

Pembuatan larutan PVA 3% dilakukan dengan cara menimbang sebanyak 3
gram padatan PVA teknis lalu dilarutkan ke dalam 100 mL aquades dan diaduk
menggunakan magnetic stirrer pada kecepatan 500-700 rpm sambil dipanaskan

pada suhu 90-120°C selama 1 jam hingga padatan PVA homogen di dalam aquades.
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3.3.1.2 Pembuatan Larutan Natrium Borat 4%

Untuk membuat larutan natrium borat 4% dilakukan dengan cara
menimbang sebanyak 4 gram Na.B40O7.10H,0 dan diaduk menggunakan magnetic
stirrer pada kecepatan 500 rpm lalu dilarutkan dalam 100 mL aquades sampai

homogen.

3.3.1.3 Pembuatan Larutan Asam Asetat 1%

Larutan asam asetat glasial dipipet sebanyak 1,02 mL kemudian dimasukkan
ke dalam gelas kimia dan ditambahkan aquades hingga 100 mL lalu daduk sampai

homogen.

3.3.1.4 Pembuatan Larutan Kitosan 0,3%

Pembuatan larutan Kitosan 0,3% dilakukan dengan cara menimbang
sebanyak 0,3 gram padatan kitosan teknis lalu dilarutkan dalam 100 mL asam asetat
1% dengan kecepatan 500-700 rpm sambil dipanaskan pada suhu 90-100°C selama

2-3 jam atau hingga terbentuk larutan homogen.

3.3.1.5 Pembuatan Larutan Kalium Klorida 1M

Pembuatan larutan KCI 1 M dilakukan dengan cara melarutkan serbuk KCI
sebanyak 7.4564 gram dengan 100 ml aquades ke dalam gelas kemudian diaduk

hingga homogen.

3.3.2 Preparasi Hidrogel

3.3.2.1 Optimasi Komposisi Kitosan

Hidrogel dengan basis PVA/Borat/Kitosan divariasikan dengan lima
komposisi kitosan yang berbeda dan dua variasi komposisi pada PVA dan borat,
dengan tujuan untuk mengetahui komposisi optimum dari PVA/borat/kitosan.
Konsentrasi larutan didasarkan pada penelitian Wang et al. (2021). Larutan PVA
3% dan Borat 4% ditambahkan kitosan dengan perbandingan masing-masing

seperti pada Tabel 3.1.
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Tabel 3.1 Tabel variasi komposisi optimasi

PVA 3% Borat 4% Kitosan 0,3%
0,5

1
2

4 1
3
4
5

8 1 5

4 5 5

3.3.2.2 Pembuatan CRF PVA/Borat/Kitosan-KCI

Pembuatan CRF PVA/Borat/Kitosan-KCI dilakukan dengan cara
mencampurkan larutan PVA 3%, borat 4%, kitosan 0,3% komposisi optimum.
Kemudian ditambahkan 1mL larutan KCI 1 M dan diaduk menggunakan magnetic
stirrer sambil dipanaskan pada hotplate bersuhu 40-50°C hingga terbentuk larutan
homogen. Cairan dimasukkan ke dalam cetakan flexi glass bentuk persegi dengan
ukuran 10x10 cm kemudian dikeringkan pada suhu ruang selama 7 hari. Setelah

kering, CRF dipotong-potong seukuran 2 x 2 cm.

3.3.3 Karakterisasi Hidrogel

3.3.3.1 Spektrofotometer FTIR

Pengujian dengan FTIR dilakukan dengan tujuan untuk mengetahui gugus
fungsi yang terdapat di dalam hidrogel. Sampel yang diuji yaitu flek hidrogel PVA,
Borat, Kitosan, hidrogel PVA/Borat, PVA/Kitosan, Borat/Kitosan, dan
PVA/borat/kitosan, PVA/Borat-KCI, PVA/kitosan-KClI, Borat/kitosan-KCI, dan
PVA/Borat/Kitosan-KCI. Sampel membran hidrogel dicuci, dikeringkan, lalu
dihaluskan sehingga menjadi serbuk dan dicampurkan dengan kalium bromida
(KBr) dengan perbandingan 1:1000 gram. Sampel diuji pada bilangan gelombang
4000 sampai 500 cm™. Spektrum hasil pengujian kemudian dibandingkan.
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3.3.3.2 Instrumen SEM

Morfologi ditentukan dengan pemindaian mikroskop elektron menggunakan
instrumen SEM Phenom Pure G6. Sampel dipotong berukuran 1 x 1 cm kemudian
dipasang pada wadah sampel dengan perekat karbon dan dilapisi pada kondisi
vakum dengan Ag-Pd untuk mencegah terbentuknya muatan -elektrostatis.
Pemindaian dilakukan pada tegangan percepatan 5 kV dan perbesaran pada 5000x
dan 10000x.

3.3.4 Analisa Performa Hidrogel

3.3.4.1 Pengujian Ketebalan Hidrogel

Pengujian ketebalan hidrogel dilakukan dengan cara merendam flek hidrogel
berukuran 4 x 4 cm di dalam media aquades setiap 30 detik lalu diangkat. Diukur
ketebalannya menggunakan mikrometer sekrup digital, dan dicatat ketebalannya.
Langkah tersebut dilakukan selama 30 menit sehingga dihasilkan 60 data

pengukuran ketebalan.

3.3.4.2 Pengujian Swelling Ratio

Pengujian swelling ratio dilakukan dengan cara merendam sampel flek
hidrogel di dalam media aquades selama 3 menit lalu diangkat, disaring, ditimbang
dan dicatat massanya. Langkah tersebut dilakukan selama 1 jam sampai dihasilkan
massa yang konstan. Pada uji ini juga dilakukan pengukuran pH dengan pH meter

yang dicelupkan ke dalam media aquades selama pengujian berlangsung.

3.3.4.3 Pengujian Water Retention

Pengujian water retention dilakukan menggunakan sampel flek hidrogel hasil
pengujian swelling selama 1 jam. Pengujian water retention dilakukan dengan cara
meletakan flek hidrogel hasil swelling yang sudah ditimbang di udara terbuka dan
dilakukan penimbangan massa flek hidrogel saat pagi dan sore hari selama beberapa

hari hingga mendapatkan massa konstan.

3.3.4.4 Pengujian Release Behavior

Pengujian release behavior dilakukan dengan cara memasukkan sampel flek

hidrogel ke dalam media aquades kemudian diaduk menggunakan overhead stirrer
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dengan kecepatan 200 rpm, sambil diaduk dilakukan pengukuran konduktivitas air
dan pH tiap 30 detik sampai konduktivitasnya konstan, dicatat perubahan

konduktivitas dan pH selama pengujian.

3.4 Bagan Alir

[ Preparasi Bahan ]

v v v \’

/ PVA 3gram / / Natrium borat 4gram / / Kitosan 0,3gram / / KCI 7.4564gram /

v v v \A

100 mL aquades 100 mL aquades 100 mL asam asetat 100 mL aquades
distirrer pada suhu 90°C distirrer hingga distirrer pada suhu 100°C dilarutkan hingga
sampai homogen homogen sampai homogen homogen
Larutan PVA Larutan Natrium Larutan Kitosan 0,3% Larutan KCI 1M

3% Borat 4%

Dicampur secara bertahap pada berbagai rasio komposisi

v

distirrer pada suhu 40-50°C sampai homogen

2

/ Larutan Gel PVA/Borat Kitosan-KCI /

\

dituang ke dalam cetakan 10x10 cm

v

Dikeringkan menggunakan kipas angin £7 hari

v

Dipotong seukuran 2x2 cm

v

/ Flek Hidrogel PVA/Borat Kitosan-KCl /
Uji Karakterisasi Uji Performa
v \

v Vv v v

FTIR SEM [ Uji Ketebalan ] [ Water Retention ]

[ Swelling Ratio ] [ Release Behavior ]
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