BAB 111
METODE PENELITIAN

3.1. Persiapan Sampel

1. Kain yang digunakan adalah kain katun vang
diproduksi oleh PT Sari Warna Boyolali.

o 7at warna naftol yang digunakan adalah naftol-AS
deng&n garam diazonium dari fast orange GG untuk
membentuk pigmen jingga yang diproduksi oleh PT

Hoescht Bandung.

3.2. Variabel Penelitian

3.2.1. Kestabilan zat warna naftol sebelum adsorbsi pada

1.

2
3
4.
5

kain katun

Variabel — variabel vang akan diamati pengaruhnya

\ terhadap kestabilan zat warna naftol sebelum disdsorpsi

oleh pada kain katun adalah :

Waktu.

. Berat surfaktan.

Suhu.
pH.
Sinar matahari.
Adapun variabel tetapnya adalah :
Konsentrasi larutan zat warna naftol.

Volume zat warna naftol untuk setiap perlakuan.
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3. Jenis zat warna naftol vyaitu naftol-AS dan garam
diazonium dari fast orange aa.

Parameter untuk mengetahui kestabilan zat warna

naftol adalah kurva kinetika Spektroskopi—UV/vis hasil

pengukuran masing-masing perlakuan. Sedangkan blangko yang

" digunakan adalah larutan yang sesual dengan sampel yang

alkan diukur.

3.2.2. Adsorpsi zat warna naftol

Dalam penelitian ini variabel berubahnya adalah :
1. Suhu pencelupan.
2. Waktu pencelupan.
Sedang variabel tetapnya adalah :
1. Jenis dan luas kain yang akan dicelup.
2.lVolume larutan naftol-AS untuk setliap pencelupan.
3. Jenis naftol vang digunakan yaitu naftol-AS.

Metoda vang dilakukan adalah optimasi  adsorpsi
naftol-AS pada kain katun. Adapun parameter untuk
mengetbtahui adsorbsi optimum adalah dengan mengukur
konsentrasi larutan naftol-AS sebelum dan setelah
perlakuan sehingga dapat‘ diketahui banyaknya larutan

naftol-AS yvang terserap.
3.2.3. Jenis adsorpsi

Untuk mengetahui adanya ikatan antara zat warna

naftol dengan kain katun maka perlu dibuat spektrum IR.
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Adanya_puncak baru menunjukkan adanya l1katan antara zat

warna naftol dengan kain katun.

3.2.4. Kestabilan zat warna naftol setelah adsorbsl pada

kain katun

Untuk mengetahui kestabilan zat warna naftol setelah
adsorpsi pada kain katun, variabel vyang akan diamatl

pengaruhnya adalah

1. Surfaktan.

e}

Suhu.

PH.

A W

Sinar matahari.
Sedangkan variabel tetapnya adalah

1. Jenis dan luas kain berwarna.

3

Volume larutan vang digunakan untuk merendam.
3. Lama perendaman.

Parameter yang digunakan untuk mengetahul kestabilan
zat warna naftol adglah spektra dari Spektroskopl-UV/vis
dari masing-masing larutan setelsh perlakuan sehingga
dapat diketahui kerusakan zat warna naftol dengan adanya

puncak pada panjang gelombang dari zat warna naftol.

3.3. Alat Dan Bahan

3,3.1. Alat yang digunakan

Instrumen
1. Spektrofotometer-UV/vis (S5 1000 PC secomam) vang

terdapat di Universitas Diponegoro.
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2. Spektrofotometer-IR

a.Buck Scientific MB00 yang terdapat di Universitas

Diponegoro.

b. FTIR yang terdapat di Institut Teknologl. Bandung.
3. Oven.
‘4. Hot plate dan magnetik stirer.
5. Timbangan analitis.
6. pH meter.
7. Btopwacth.

Alat Gelas :

Labu takar.
Beaker glass.
Pipet.ukur.
Corong.
. Termometer.

Pipet tetes.

~ G M bk WN =

Pengadul.

3.3. 2. Bahan yang digunakan

1. Naftol-AS.

Garam diazonium dari fast orange GG.
Kain katun.

Surfaktan jenis ABS.

NaQH.

Aquades.

e I = > T & 2 B - U o B oS

KBr.
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3.4. Cara Ker ja

3.4.1. Preparasi larutan

3.4.1.1. Pembuatan larutan naftol-AS

Naftol-AS ditimbang sebanyak 7,5 g, dilarutkan dalam
aquades dan dimasukkan dalam labu takar 1000 mL. Agquades
ditambahkan sampai tanda batas, dikocok sampal rata dan

disimpan dalam botol tertutup.

3.4.1.2. Pembuatan larutan garam diazonium

Garam diazonium dari fast orange GG ditimbang
sebanyak 600 mg, dilarutkan dalam aguades dan dimasukkan
dalam labu takar 100 mlL. Aguades ditambahkan sampal Ganda’

batas dan dikocok hingga rata.

3.4.1.3. Pembuatan larutan jingga (campuran larutan

naftel~AS dengan larutan garam diazonium

Larutan naftol-AS haall perlakuan 3.4.1.1 dipipet 50
mL, dimasukkan dalam labu takar 1000 mL dan ditambahkan
aquades. Larutan garam diazonium hasil perlakuan 3.4.1.2
dipipet B0 mL, diﬁasukkan dalam labu takar tersebut dan
ditambah aguades sampai tanda batas. Lalu dikocok hingga

rata dan disimpan dalam botol tertutup.
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3.4.2._Pembuatan spektra U¥s/vis dan IR

3.4.2.1. Spektra UV¥rvis

a. Spektra larutan naftol-AS

Larutan naftol—AS perlakuan 3.4.1.1 dipipet sebanyak
.5 mlL, dimasukkan dalam labu takar 100 mL. Aquades
ditambahkan sampai tanda batas dan dikocok hingga rata.

Spektranya dibuat dengan Spekrofotometer-UV/vis.
b. Spektra larutan garam diazonium

Garam diazonium hasil perlakuan 3.4.1.2 dipipet 5 mL,
dimasukkan dalam labu takar 100 mL. Aguades ditambahkan
hingga tanda batas dan dikocok sampai rata. Spektranya

dibuat dengan Spektrofotometer-UV/vis.

¢. Spektra larutan Jingga

Larutan naftol-AS hasil perlakuan 3.4.1.1, dipipet
2,5 mL dimasukkan dalam labu takar 100 mL dan ditambah
aquades. Larutan garam diazonium dipipet 2,5 mL hagil
perlakuan 3.4.1.2, dimasukkan dalam labu takar tersebut
dan ditambah aquades sampai tanda batas. Dikocok hingga

rata dan spektranya dibuat dengan Spektrofotometer-UV/vis.

3.4.2.2. Spektra IE

a. Pembuatan pelet KBr (masing-masing sampel adalah

naftol-AS, garam diazonium dan plgmen Jjingga)

- Sampel dan KBr dikeringkan di dalam oven.
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~ Sampel sebanyak kurang lebih 1 mg digerus dengan
kurang lebih 50 mg KBr dalam lumpang porselin hingga
menjadi homogen.

_~ Serbuk ditekan .dalam alat pembuat pelet hingga
membentuk lapisan tipis yang tembus cahaya-

b. Pembuatan spektrum IR dari sampel.

- pelet ditempatkan di dalam ruang gampel
spektrofotometer~IR vang selanjutnva alat tersebut
dioperasikan pada waktu pembacaan (time scan) 3 menlt
dan bilangen gelombang 600-4000 cm *.

- Spektra IR dibuat untuk udara gebagal
spektra IR-blangko.

- Spektra IR dibuat untuk sampel, kemudian dibandingkan
dengan spektrum IR-blangko sehingga diperoleh
gpektrum IR sampel yang sebenarnya (yakni spektra IR

perbandingan antara sampel terhadap udara/blangko).

3.4.3. Kestabilan zat warna naftol Sebelum adsorbsi pada

kain katun

3.4.3.1. Kestabilan terhadap waktu

Kinetika larutan zat warna Jingga hasil perlakuan
3.4.1.3 diukur kinetikanya pada hari pertama, kedua,

ketiga dan kesepuluh dengan Spektrofotometer-UV/vis.




3.4.3.2. Kestabilan terhadap surfaktan

Surfaktan ditimbang dengan variasi berat 20, 40 dan
80 meg, Dimasukkan ke dalam setiap 10 mL larutan Jingga
hasil perlakuan 3.4.1.3, diaduk sampai larut. Kemudian

kinetikanya diukur dengan Spektrofotometer-UV/vis.

3.4.3.3. Kestabilan terhadap suhu

Hasil stabil perlakuan 3.4.3.2, dipanaskan atau

didinginkan dengan es dengan variasi suhu 20°C, asuhu kamar

(28°¢y, 37°C, 70°C dan suhu pendidihan. Kinetikanya diukur

dengan Spelktrofotometer-UV/vis.

3. 4.3.4. Kestabilan terhadap pH

Hasil stabil perlakuan 3.4.3.3, diperlakukan dengan
variasi pH, 3, 3,5 , 4, 7, 8, dan 9 dengan penambahan

NaOH. Kinetikanya diukur dengan Spektrofotometer-UV/vis.
3.4.3.5. Kestabilan terhadap sinar matahari

Hasil stabil perlakuan 3.4.3.4, dijemur dibawah sinar
matahari dengan variasi waktu penjemuran, satu, dua, tiga
dan sepuluh hari. Diencerkan sampai pada volume semula dan

kinetikanya diukur dengan Spektrofotometer-UV/vis.
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3.4.4. Adsorpsi zat warna naftol

3.4.4.1., Pembuatan larutan standar

Naftol~AS ditimbang sebanyak 100 mg,dilarutkan dalam

. aquades dan dimasukkan dalam labu takar 100 mL. Aquades

ditambahkan sesampai tanda batas dan dikocok hingga rata.

a. Larutan standar 1 (0,1 g/L)

Larutan naftol-AS hasil perlakuan 3.4.4;1, dipipet
sebanyak 5 ml, dimasukkan dalam labu takar 50 mL.
Aquades ditambahkan hingga tanda batas dan dikocok
gsampai rata.

b. Larutan standar 2 (0,2 g/L)

Larutan naftol-AS hasil perlakuan 3.4.4.1, dipipet 10 mL

dimasukkan dalam labu takar 50 mL. Ditambah aquades

hingga tanda baﬁas dan dikocok sampail rata.

l c. Larutan standar 3 (0,3 g/L)

Dipipet 15 ml larutan naftol-AS hasil perlakuan
3.4.4.1, dimasukkan dalam labu takar 50 mL. Ditambah

aquades hingga tanda batas dan dikocok sampai rata.
3.4.4.2. Variasi suhu pencelupan

Kain seluas 4 omz dicelupkan ke dalam sebtisp 10 mL
naftol-AS hasil perlakuan 3.4.1.1 selama 5 menit dengan

variaasi suhu pencelupan 4000, 5000, SOOC, 70°C, BOQC, dan
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[a]

g0"C.  Larutan vang tersisa  diencerkan 50 kali.
Konsentrasinya diukur konsentrasinya dengan

Spekitrofotometer-UV/vis.

3.4.4.3. Variasi waktu pencelupan

Kain seluas 4 cm® dicelupkan ke dalam setiap 10 mL
naftol-AS hesil perlsakuan 3.4.1.1 pada suhu optimum dengan
variasi waktu pencelupran 20, 40, 50, 60, 70 , 80 ,100, dan
120 menit. Larutan yang tersisa diencerkan 50 kall.

Konsentrasinya diukur dengan spektrofotometer-UV/vis.

3.4.5. Pembuatan Spektra IR dari kain

Serat dari kain katun dipotong - potong dan diukur

dengan FTIR dengan metoda reflektansi.

3.4.6. Kestabilan zat warna naftol setelah adsorbsi pada

kain katun
3.4.6.1. Kestabilan terhadap surfaktan

Kain seluas 4 cm° hasil perlakuan 3.4.4.3, direndam
dalam larutan surfaktan dengan variasi konsentrasi
2 mg/mL, 4 mg/ml, dan 8 mg/mL masing - masing larutan
gurfaktan volumenya 10 mL dengan waktu perendaman 5 menit.

Spektranya diukur dengan Spektrofotometer-UV/vis.
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3.4.6.2. Kestabilan terhadap suhu

Larutan hasil stabil perlakuan 3.4.6.1, dipanaskan
atau didinginkan dengan es dengan varlasi suhu 20°C, suhu

kamar (28°C), 37°C, dan suhu pendidihan. Dan kain vyang

‘sudah  berwarna direndam di dalamnya s=selama 5 menit,

apektranya dibuat dengan Spektrofotometer-UV/vis.

3.4.6.2. Kestabilan terhadap pH

Larutan hasil stabil perlakuan 3.4.6.2, dibuat dengan
variasi pH 3, 3,5 4, 7, 8, dan 9. Kain berwarna direndam
di dalamnya selama 5 menit dan Dibuat spektranya dengan

Spektrofotometer-UV/vis.

3.4.6.4. Kestabilan terhadap sinar matahari

Hasil stabil perlakuan 3.4.6.3, dijemur di bawah
ginar matahari dengan variasi waktu satu, dua, tiga danl
sepuluh hari. Kain yang sudah berwarna direndam di dalam
akuades seléma 5 menit dan spektranya dibuat dengan

Spektrofotometer-UV, /vis.
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- 3.5. Skema Ker ja

3.5.1. Kestabilan zat warna naftol tanpa adsorpsi

10 ml X
ldttqmbah
beratl Hot suhu rH meter|en ainar
b————— -} i)
surfaktan ctabil |Plate |staebil 7 atabil [mataharl
variasi . . .
variasi beral 1variast subu lvarLaat pH . .
waktu variasi
. waktu

3| Bpektrofotometer-UV/vis

&
2 <€

X adalah larutan campuran dari naftol~AS dan garam dlazonium.

3.5.2. Kestabilan zat warna naftol setelah adsorpsi pada

kaln katun

Kain
Belum Berwarna

direndam 5 menit

Hot
Plate |variasi suhu

»| Spektrofotometer-UV/vis

suhu optimum
variasi waktiu

Spektrofotometer-UV/vis

— | Spektrofotometer-IR

direndam variasi

5 .10 ml
%5 menit gurfaktan|konsentrasi

i lkonsentrqai stabil

. direndam variasi
Kain § . - Hot
Berwarna |5 menit Plate auhu
5 lguhu stabil 1
{ direndam variasi
L ,| pH meter § Spektrofotometer-
% menit ) pH UV/ViB

lhastl perendaman
pada pH stabil
sinar

mabahari
ldtjemur variasi waktu

10 ml
aguades

direndam % menit






