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METODE PENELITIAN

3.1 Deskripsi Penelitian

Penelitian ini dilakukan dari bulan Februari sampaustus 2009 di
laboratorium Riset Jurusan Pendidikann Kimia UPlardkterisasi dengan
menggunakan spektrofotometer FT-IR dan spektrofetemUV dilakukan di
laboratorium Kimia Instrumen FPMIPA UPI. Karaktess SEM dan XRD
dilaksanakan di Laboratorium Pusat Penelitian damgEPmbangan Geologi

Kelautan (P3GL) Bandung.

3.2 Desain Penélitian
Penelitian dilakukan melalui beberapa tahap:
3.2.1 Preparasi Kitosan dari Kitin

Preparasi kitosan dari kitin dilakukan melalui m®seasetilasi dengan
cara refluks. Kitin direfluk dengan menggunakamtan NaOH pada konsentrasi
30% pada suhu 121 °C selama 2 jam dengan perbamdgagnpel dengan larutan
NaOH adalah 1:10 (b/v), kemudian sampel disarinpilad dengan aquades
hingga netral pada suhu kamar dan dimasukkan kendal’en pada suhu 40 °C
hingga kering. Selanjutnya larutan kitosan 1000Lnafifpuat dengan melarutkan 1

g kitosan dalam 2% asam asetat di dalam labu fakar
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3.2.2 Tahap Sintesis Kitosan-Bentonit.
Sintesis kitosan-bentonit dilakukan pada kondigtimum berdasarkan
data hasil penelitian Dimas (2009), yaitu waktu tk&n30 menit, kecepatan

pengadukan 160 rpm, dan perbandingan massa kitdsantonit = 1:180.

3.2.3 Tahap Karakterisasi Bentonit

Ca-bentonit dan kitosan-bentonit dikarakterisasnggunakan instrumen
SEM, XRD dan FTIR. Untuk analisis menggunakan SHiehtonit diletakkan
pada holder menggunakan perekat kemudian diberikan lapisartinpha.
Selanjutnya, holder ditempatkan dalam instrumen SEM. Beberapa titiki da
permukaan bentonit diamati dengan berbagai peroega000x, 5000x, 10.000x,
20.000x, dan 40.000x). Analisis ini dilakukan dbdaatorium Pusat Penelitian
dan Pengembangan Geologi Kelautan Bandung. UntaksenFTIR, bentonit
dicampurkan dengan KBr dengan cara digerus kemudijadikan pelet KBr.
Pelet yang telah terbentuk disimpan ke dalaohder pada instrumen FTIR
kemudian ditembakkan infra merah. Sampel akan nrapymfra merah yang
dipancarkan dan akan dihasilkan spektra serapaa mkrah. Analisis FTIR

dilakukan di Laboratorium Kimia Instrumen FPMIPA UP
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3.2.4 Tahap Studi Interaksi Kitosan dengan Bentonit.

Studi interaksi kitosan dengan bentonit dilakukimgan cara desorpsi
secara berurutan menggunakan medium berbeda ypiades, Na-sitrat, NaCl,
dan NaOH. Kandungan kitosan yang terdesorpsi dafaedium/supernatant
selanjutnya di analisis dengan menggunakan tekpéktsofotometer Uv pada

panjang gelombang 228,5 nm
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3.3 Alat dan Bahan Penelitian

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalatbé&donit, Kitosan,
NaOH 0,5 M, NaCl 0,1 M, Na-sitrat, GHOOH 2%, dan aquades. Peralatan yang
akan digunakan adalah pH meteahaker, sentrifugator, Scanning Electron
Microscopic JEOL tipe JSM-6360 LA, Oven, SpektromddV-Vis Mini
Shimadzu 1240, Spektrometri FT-IR Shimadzu 8400racee analitis, dan

peralatan gelas.

3.4 Langkah Kerja
3.4.1 Tahap sintesis kitosan-bentonit

Dimasukkan larutan kitosan 1000 ppm pada Ca-bentai@ngan
perbandingan komposisi kitosan:bentonit = 1:180app#l 4, disetimbangkan
menggunakarshaker dengan waktu kontak 30 menit dan kecepataker 160
rom (Dimas Aldiantono, 2009). Selanjutnya suspedssentrifugasi pada
kecepatan 3000 rpm selama 30 menit, kemudian saaermiambil dan diukur
absorbansinya menggunakan spektrofometer UV-Visi Miimadzu 1240 pada
panjang gelombang maksimum, dan padatan kitosaefienyang sudah
dipisahkan dikeringkan untuk diproses pada langledhnjutnya. Suspensi dicuci
tiga kali dengan aquades. Kitosan-bentonit yangadiikan dikarakterisasi

menggunakan FTIR, XRD, dan SEM.
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3.4.2 Tahap karakterisas bentonit
Ca-bentonit, kitosan, dan kitosan-bentonit dikegakasi menggunakan
instrumen FTIR, XRD, dan SEM. Karakterisasi tergafigunakan sebagai data

penunjang dalam mengkaji adsorpsi kitosan padarlaeisdentonit.

3.4.3 Tahap uji mekanismeinteraks kitosan dengan bentonit

Dilakukan desorpsi pada kitosan-bentonit menggumdka mL medium
pendesorpsi berbeda dengan cara pengadukan selajaa Ilan kecepatan
pengadukan 160 rpm. Suspensi disentrifugasi pacipkéan 3000 rpm selama 30
menit, supernatan diambil untuk dianalisis konseitkitosan yang terdesorpsi
dan padatan yang diperoleh dicuci dan dikeringkabelsim didesoprsi
menggunakan pelarut lainnya. Medium pendesorpsig ydigunakan secara

berturut-turut yaitu aquades, Na-sitrat 10 ppm, NBC M, dan NaOH 0,5 M.

3.4.4 Interaks yang terbentuk melalui pemerangkapan atau hidrasi

Air (H.0) digunakan untuk mendesorpsi kitosan pada bentSetelah
proses desorpsi, supernatan dipisahkan dari kHbeatonit untuk diukur
serapannya menggunakan Spektrometri UV-VIS padajapgn gelombang
maksimum untuk menentukan konsentrasi kitosan yardgsorpsi. Konsentrasi
yang terukur menunjukkan banyaknya kitosan yarggtap oleh bentonit melalui

pemerangkapan atau hidrasi. Blanko yang di gunbkatonit + air.
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3.4.5 Interaks yang terbentuk melalui ikatan kompleks

Larutan Na-sitrat yang telah digunakan untuk meoigess kitosan-
bentonit diukur serapannya menggunakan spektroniBfrVis pada panjang
gelombang maksimum untuk menentukan konsentrassdit Konsentrasi yang
terukur melalui persamaaphotometric merupakan banyaknya kitosan yang
terserap melalui pembentukan ikatan kompleks. Blaydgng di gunakan bentonit

+ Na-sitrat.

3.4.6 Interaks yang terbentuk melalui pertukaran ion

Larutan NaCl yang telah digunakan untuk mendesdissan-bentonit
diukur serapannya menggunakan spektrometri UV-Vigulku menentukan
konsentrasi kitosan. Konsentrasi yang terukur raelpersamaarphotometric
merupakan banyaknya kitosan yang terserap melattukaran ion. Blanko yang

di gunakan bentonit + NaCl.

3.4.7 Interaks yang terbentuk melalui ikatan hidrogen

Larutan NaOH yang telah digunakan untuk mendesdipssan-bentonit
diukur serapannya menggunakan spektrometri UV-K@nsentrasi yang terukur
melalui persamaamphotometric merupakan banyaknya kitosan yang terserap

melalui pembentukan ikatan hidrogen. Blanko yanguiakan bentonit + NaOH.
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3.4.8 Teknik Pengumpulan dan Pengolahan Data

Banyaknya kitosan yang diserap oleh bentonit maukitmsan yang
terdesorpsi dari bentonit oleh medium pendesorggerdleh berdasarkan
pengukuran absorbansi supernatan menggunakan apekér UV-Vis mini
Shimadzu 1240. Konsentrasi kitosan dalam bentoritituthg dihitung

menggunakan persamaan berikut:

dimana G menunjukkan konsentrasi kitosan dalam superna(ppm), G
menunjukkan konsentrasi blanko (ppm),Menunjukkan absorbansi sampel, dan
Ap menunjukkan absorbansi blanko. Konsentrasi kitosampel kemudian
dikonversi ke dalam besaran massa kitosan.

kontribusi interaksi kitosan pada bentonit ditemtuldalam persen yang dihitung

dari persamaan berikut:

%kontribus = Mo x100%
mA

dimana ng merupakan massa kitosan terdesorp (@) merupakan massa kitosan

teradsorp (g)



