SINTESIS dan KARAKTERISASI BEADS ALGINAT-SELULOSA
XANTAT dari BATANG JAGUNG dengan VARIASI POROGEN CaCOs

SKRIPSI

Oleh:
NUR WAHIDATUL AZIZAH
NIM. 14630020

JURUSAN KIMIA
FAKULTAS SAINS DAN TEKNOLOGI
UNIVERSITAS ISLAM NEGERI MAULANA MALIK IBRAHIM
MALANG
2019

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



SINTESIS dan KARAKTERISASI BEADS ALGINAT-SELULOSA
XANTAT dari BATANG JAGUNG dengan VARIASI POROGEN CaCOQOs

SKRIPSI

Oleh:
NUR WAHIDATUL AZIZAH
NIM. 14630020

Diajukan Kepada:
Fakultas Sains dan Teknologi
Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang
Untuk Memenuhi Salah Satu Persyaratan dalam
Memperoleh Gelar Sarjana Sains (S.Si)

JURUSAN KIMIA
FAKULTAS SAINS DAN TEKNOLOGI
UNIVERSITAS ISLAM NEGERI MAULANA MALIK IBRAHIM
MALANG
2019



SINTESIS dan KARAKTERISASI BEADS ALGINAT-SELULOSA

XANTAT dari BATANG JAGUNG dengan VARIASI POROGEN CaCO;

SKRIPSI

Oleh:
NUR WAHIDATUL AZIZAH
NIM. 14630020

Telah Diperiksa dan Disetujui untuk Diuji
Tanggal: 04 Januari 2019

Pembimbing I Pembimbing I1
Eny Yulianti, M.Si Umaiyatus Syarifah, M.A
NIP. 19760611 200501 2 006 NIP. 19820925 200901 2 005

ok K f yHayati, M.Si
19790620 200604 2 002

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



SINTESIS dan KARAKTERISASI BEADS ALGINAT-SELULOSA
XANTAT dari BATANG JAGUNG dengan VARIASI POROGEN CaCO;

SKRIPSI

Oleh:
NUR WAHIDATUL AZIZAH
NIM. 14630020

Telah Dipertahankan di Depan Dewan Penguji Skripsi
Dan Dinyatakan Diterima Sebagai Salah Satu Persyaratan
Untuk Memperoleh Gelar Sarjana Sains (S.Si)

Penguji Utama

Ketua Penguji

Sekretaris Penguji

Anggota Penguji

: Suci Amalia, M. Sc¢

Tanggal: 04 Januari 2019

NIP. 19821101 200901 2 007
: Rif’ atul Mahmudah, M.Si (@)
NIDT. 19830125 20160801 2 068
: Eny Yulianti, M.Si (ovevens a‘ ......... )
NIP. 19760611 200501 2 006 (\
; 3 o
: Umaiyatus Syarifah, M.A O 7/ B

NIP. 19820925 200901 2 005 4

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



PERNYATAAN ORISINILITAS PENELITIAN

Saya yang bertandatangan di bawabh ini:

Nama : Nur Wahidatul Azizah
NIM : 14630020

Jurusan : Kimia

Fakultas : Sains dan Teknologi

Judul Penelitian : “Sintesis dan Karakterisasi Beads Alginat-Selulosa Xantat dari
Batang Jagung dengan Variasi Porogen CaCO;”

menyatakan dengan sebenar-benarnya bahwa skripsi ini merupakan hasil karya
saya sendiri, bukan merupakan pengambilan data, tulisan atau pikiran orang lain
yang saya akui sebagai hasil tulisan atau pikiran saya, kecuali dengan
mencantumkan sumber kutipan pada daftar pustaka. Apabila dikemudian hari
terbukti atau dapat dibuktikan skripsi ini hasil jiplakan, maka saya bersedia
mempertanggungjawabkannya sesuai peraturan yang berlaku.

Malang, 04 Januari 2019
Yang Membuat Pernyataan,

NIM. 14630020

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



MOTTO

A) CEG A 105 (V) Sl EEBG (1) kg sl as b
> Zanaaies

Artinya: “Sesungguhnya bersama kesulitan ada kemudahan (6)
Maka apabila engkau telah selesai (dari suatu urusan),
tetaplah bekerja keras (untuk urusan yang lain) (7) Dan
hanya kepada Tuhanmulah engkau berharap (8)

(Q.S Al- Insyirah (93): 6-8)



HALAMAN PERSEMBAHAN

Jiendl pllasl e wail @1 Jls Al ) ey ST Y3
o o e ) ey ade Al Lo dass U Je LTy LoT L

el js I adaldl Ll

Karya ini saya persembahkan kepada ayah saya Lambang Firmansyah dan ibu

saya Narti, yang selalu melantunkan doa tanpa lelah serta dukungan moral dan
material selama masa kuliah.

Seluruh guri-guru saya yang telah sabar mendidik dan membimbing, berharap

kemanfaatan dan keberkahan ilmu yang kudapatkan.
Sahabat saya Rizki Ariska Yahya S. Pd yang selalu mendoakan, motivasi
dueungan ketika lelah menghampiri keadaan.

Tim penelitian “beads” Cicik Nurul Hidayah, Wahyu Adhi Putra, dan Nanang
Qasim yang telah bersama-sama melewati masa asam, pahit, manisnya sebuah
penelitian.

Seluruth anggota kelas KIMIA-A yang telah bersama-sama melewati masa
perkuliahan.

Selwruh keluarga besar Pondok Pesantren Putri Roudhotul Jannah Malang yang

telah memeberikan semangat dan dukungan.

Vi

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



KATA PENGANTAR

Syukur alhamdulillah penulis haturkan kehadirat Allah SWT yang telah
melimpahkan rahmat dan hidayah-Nya, sehingga penulis dapat menyelesaikan
skripsi dengan judul “Sintesis dan Karakterisasi Beads Alginat-Selulosa
Xantat dari Batang Jagung dengan Variasi Porogen CaCO3s”. Shalawat dan
salam selalu penulis haturkan kepada Nabi Muhammad saw, sosok teladan
personal dalam membangun role model peradaban dan budaya pemikiran. Penulis
mengucapkan terima kasih kepada semua pihak yang telah membantu
terselesaikannya skripsi ini. Ucapan terima kasih ini penulis sampaikan kepada:

1. Ayah, ibu, dan keluarga tercinta yang senantiasa memberikan do’a dan
restunya kepada penulis dalam menuntut ilmu.

2. Ibu Eny Yulianti, M.Si., selaku pembimbing utama yang banyak memberikan
pengarahan dan bimbingan dalam penyusunan skripsi ini.

3. Ibu Umaiyatus Syarifah, M.A., selaku pembimbing agama yang telah
memberikan pengarahan dan bimbingan dalam penyusunan skripsi ini.

4. lbu Rif’atul Mahmudah, M.Si., selaku konsultan yang telah memberikan
pengarahan dan bimbingan dalam penyusunan skripsi ini.

5. lbu Suci Amalia, M.Sc., selaku penguji yang telah memberi masukan yang
membangun dalam penyusunan skripsi ini.

6. Seluruh dosen jurusan kimia fakultas sains dan teknologi UIN Maulana Malik
Ibrahim Malang yang telah sabar mengajar dan mendidik penulis selama
masa perkuliahan.

7. Seluruh laboran jurusan kimia fakultas sains dan teknologi UIN Maulana

Malik Ibrahim Malang yang banyak membantu selama proses penelitian.

vii



8. Laboratorium Metalurgi Institut Teknologi Bdanung (ITB) atas bantuan jasa
analisa scanning electron microscopes-energy dispersive x-ray (SEM-EDX).
9. Teman-teman tim beads yaitu Cicik, Adhi, dan Nanang, terima kasih telah
memberikan motivasi, pengetahuan, canda tawa, dan segala bentuk bantuan
kepada penulis dalam penelitian ini.
10. Teman-teman dan keluarga besar PP. Roudhotul Jannah yang sering
memberikan semangat dan dukungan.
Penulis menyadari bahwa skripsi ini masih terdapat banyak kekurangan.
Penulis mengharap kritik dan saran yang membangun demi perbaikan dari naskah
ini. Penulis berharap semoga skripsi ini dapat memberikan manfaat kepada para
pembaca, khususnya bagi penulis

Jazaakumullahu khairan katsiraa.

Malang, 22 Oktober 2018

Penulis

viii



DAFTAR ISI

HALAMAN JUDUL ..ottt i
HALAMAN PERSETUJUAN ..o ii
HALAMAN PENGESAHAN ..ot e ii
PERNYATAAN ORISINILITAS PENELITIAN ..o, iv
MOTTO bbbttt bbbttt b e s et ne e %
HALAMAN PERSEMBAHAN ..ot Vi
KATA PENGANTAR ..ottt vii
DAFTAR IS oottt ettt te e iX
DAFTAR TABEL oot Xi
DAFTAR GAMBAR ..ottt ettt ene e Xii
DAFTAR LAMPIRAN ..ottt et Xiv
AB ST R A . . S SR S SRR . ..o oeceeeeaes XV
ABSTRAGH ... R N et o N XVi
T A S S ISR Y 7 A N S ISR S S W XVii
BAB | PENDAHULUAN ..ottt et 1
(RRlsaEiRBELRREIGRNT.,. . 5 .. L . 100 . S I e e, % ... 1
2 RUmusasiviasalaneme. 0. 50 5. 8. e e e 4
(RSSRIUEIREEMENLIaTSm =) . (0. . DL 40 . SRt oo N ... 4
PSR arasemsivicsalai,, Sy, ¥ H. S B W 40 S ... 5
1.5 Manfaat Penelitian ..o e see s sae s e e 5
BAB Il TINJAUAN PUSTAKA ...ttt snee e aneneennees 6
2.1 Kandungan Selulosa Batang Jagung .........ccceeevieiieiieenieiieesie e esieea 6
2.2 Ekstraksi Selulosa Batang Jagung ..........coocereiiiiiinieiieesie s 8
2.2.1 Proses Delignifikasi Selulosa...........ccooeiiiiiiiiiiiic e 8
2.2.2 Proses Bleaching Ekstraksi Hasil Delignifikasi ...........cccccocvvieiinnene. 11
2.3 Hidrolisis Hasil Ekstraksi Selulosa Batang Jagung.........cccccocvveviieinciineenne, 12
2.4 Potensi Sodium Alginat Sebagai Beads Alginat-Selulosa ......................... 12
2.5 Potensi Kalsium Karbonat (CaCO3) Sebagai Porogen...........c.ccocvevveveienne, 14
2.6 Metode Pembuatan BACX ..o 14
2.7 KaraKterisasi BeAUS .o, feoituiiiale b sumnnsessesnnssesssnessnnssessathnsditeseessenerssneesnnns 15
2.7.1 Daya Mengembang (SWelling) ........cccocovvriniiiiiineieee 15

2.7.2 Karakterisasi Gugus Fungsi Menggunakan Fourier Transform
L PR s o 16

2.7.3 Karakterisasi Permukaan Menggunakan Scanning Electron
Microscope-Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy

(SEM-EDX) ..ottt 18

2.7.4 Analisis POrositas BEAUS ...........cccveeiiieiiiiie et 19

BAB 1l METODE PENELITIAN ....cooiiiiie et 20
3.1 Waktu dan Tempat Percobaan ..........cccveveriiinieieieiese e 20
3.2 Alat dan Bahan ........c.oeiieviii i 20
3.2 1 BANAN ... 20

I N -\ A 20



3.3 Rancangan Penelitian ...........ccccooeeieiieiiee e 20

3.4 Tahapan Penelitian ... 21

3.5 Pelaksanaan Penelitian ... 21

3.5.1 Preparasi SAMPel ..ot 21

3.5.2 Ekstraksi Selulosa dari Batang Jagung..........cccceevvevvereiieseesinseennnns 22

3.5.3 Pembuatan Selulosa Xantat...........ccooveeiieiiinieiin e 22

3.5.4 Penentuan Konsentrasi Terbaik Variasi Porogen CaCOs.................. 22

3.5.5 Karakterisasi BACX ..o 23

3551 Uji SWelling BACX ..o 23

3.5.5.2 Analisis GUQUS FUNQGSH ........cccueiiiiiiiiiiiie e 23

3.5.5.3 Analisis Morfologi Permukaan .............cccocooeveiiiiiinienninnnns 24

3.5.5.4 Analisis Porositas BACX.........cccuveiiiiiiiiieiieiice e 24

3.5.6 ANANISIS DALA .....ccuveiviiiieiie ittt 25

BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN .....ccoiiiiiiiiiieiee e 26

4 JPEIETraKSE SRIMIOSE.. ... .. e e B N, 26

4.2 Pembuatan Selulosa Xantat .........c.ccoeiirienieniiie s 28

4.3 Metode Pembuatan BACX ......covoiiieiieie e 29
4.4 Pengaruh Penambahan Porogen CaCOsterhadap Daya Swelling,

Porositas dan Diameter BACX.......coooeiieeiieii et esie e sie e nne e 30

4.5 Analisis Gugus FUNGSi BACX ......ccoo it 33

4.6 Analisis SEM-EDX BACX .....cccciiiiiieiieieseenie e see s ste e snee s s snes 36

SR . . . el B .. N . (R — ... 39

IR IS(E S S, -, . DT Y T — ... 39

R I . T G T A B ARRR—— ... 39

RAETARIPESIIA AR 0. W o 0. ey ... 40

| SRR AN o, A % T S B SRR N 44



Tabel 3.1
Tabel 3.2
Tabel 3.3
Tabel 4.1

Tabel 4.2

DAFTAR TABEL

Analisis daya swelling pada variasi porogen CaCO3 ......ccccccevuvenene 23
ANAliSis gUQUS FUNGST ...vveveiiiciice e 24
Analisis morfologi permukaan ... 24

Data bilangan gelombang (cm™) spektrum IR serbuk batang jagung,
selulosa hidrolisis, selulosa xantat, BACX tanpa porogen, dan BACX

CaCO3 1,5 gramM.....eiecciiie it 35
Persen berat masing-masing unsur dari BACX tanpa porogen dan
CaCO3 1,5 gram ..oveeiiiieiiiie ittt 37

Tabel L.4.1 Nilai daya swelling beads tanpa porogen serta variasi porogen

CaC03 0,5; 1; dan 1,5 gram ....ccceeveeieeiieiinee e 53

Tabel L.4.2 Nilai porositas tanpa porogen serta variasi porogen CaCOs 0,5; 1;

Ham 15 A A T N 54

Xi



Gambar 2.1
Gambar 2.2
Gambar 2.3
Gambar 2.4
Gambar 2.5
Gambar 2.6

Gambar 2.7

Gambar 2.8

Gambar 2.9

Gambar 2.10

Gambar 2.11

Gambar 4.1

Gambar 4.2
Gambar 4.3
Gambar 4.4
Gambar 4.5
Gambar 4.6
Gambar 4.7
Gambar 4.8

Gambar 4.9

Gambar 4.10

Gambar 4.11

Gambar 4.12

Gambar L.5.1

DAFTAR GAMBAR

Limbah batang Jagung ........ccceoereiiiininieeee s 7
SErUKEUP SEIUIOSA ..o 7
Hasil karakterisasi SEM dari RCS dan XMCS ..........cccocevvveenen. 8
(@) Struktur molekul lignin dan (b) hemiselulosa ............c............ 9
Skematik proses penghancuran struktur lignin ............ccccceeenee. 10
Hasil analisis SEM (a) sebelum delignifikasi, (b) sesudah

delignifikasi dengan NaOH ...........cccooviiiiiiin i, 10

Struktur kimia sodium alginat (a) residu asam guluronat

(blok G); (b) residu asam mannuromat (blok M); (c) residu

asam guluronat dan mannuronat (blok GM) .........ccccceceevviiiinn 13
(a) Interaksi ionik ion Zn?* dengan gugus karboksil dari blok
polimanuronat (b) Gabungan “egg box” dari ion Zn?* pada

poffgurogat M. 28 8. . Ffor . T N 15
Spektra FTIR dari RCS dan XMCS .........cccooiviveiiiicieee e 16
Spektra FTIR dari material alginat variasi selulosa 0; 10; dan

25% dengan agen crosslink Ca?* dan Zn?* ..........ccccceevvvevevnan. 18

Hasil SEM selulosa beads variasi CaCOs3 (a) 0,5 CaCOzs/alginat
(w/w): (b) 1 CaCOs/alginat (w/w), (c) CaCOz 10 gram (d) 20 gram

(EYEthgraii .- 4. . BV S 0 . . e .. .. .. 19
Bentuk fisik (a) serbuk limbah batang jagung, (b) lindi hitam,

dan (c) ekstrak selulosa hasil delignifikasi ............ccccooceeiieinnnn 26
Ekstrak selulosa hasil (a) bleaching dan (b) hidrolisis .............. 27
Mekanisme reaksi pembuatan larutan viskosa ............cccccceeiienne 28
Bentuk fisik (a) alkali selulosa dan (b) larutan viskosa ............. 28
Bentuk fisik (a) BACX basah dan (b) BACX kering ................. 29
Grafik hasil analisis daya sSWelling .........ccccoooeiiiinniiiiiccen, 30
Grafik hasil analisis POrositas .........cccccccevvverieiieeiiieiie e 30
Rata-rata diameter BACX tanpa porogen; CaC030,5; 1; dan 1,5
gRam ..k N 31
Rata-rata luas area BACX tanpa porogen; CaC0O30,5; 1; dan 1,5
Qram . P P RS L, 32

Hasil karakterisasi mikroskop optik perbesaran 0,75 x 10 kali

(a) BACX kering tanpa porogen (b) BACX CaC030,5 gram
kering (c) BACX CaCOz 1 gram kering (d) dan BACX CaCOs
1,5.9ram KeIING ..oooeeieeiee i 32
Spekira IR serbuk batang jagung, selulosa hidrolisis, selulosa
xantat, BACX tanpa porogen, dan BACX CaCOs 1,5 gram ...... 34
Hasil karakterisasi SEM (a) BACX tanpa porogen perbesaran
15.000x (b) BACX tanpa porogen perbesaran 30.000x (c) BACX
CaCO03 1,5 gram perbesaran 15.000x (d) dan BACX CaCO3 1,5
gram perbesaran 30.000X .......cccccoreriiiieniinieeie e 36
(@) BACX 0,5 gram (basah, kering, setelah swelling), (b)

BACX 1 gram (basah, kering, setelah swelling), (c) BACX

1,5 gram (basah, kering, setelah swelling) ........ccccccocevivevviinnnn, 55

Xii



Gambar L.6.1 Hasil karakterisasi SEM (a) BACX tanpa porogen perbesaran
15.000x (b) BACX tanpa porogen perbesaran 30.000x (c) BACX
CaCO3 1,5 gram perbesaran 15.000x (d) dan BACX CaCO3 1,5
gram perbesaran 30.000X ........ccccoiiriririieienee s 56

Xiii



Lampiran 1
Lampiran 2
Lampiran 3
Lampiran 4
Lampiran 5
Lampiran 6

DAFTAR LAMPIRAN

Rancangan Penelitian .........cccoceieieiieni i 44
SKEMA KEIJA ..vviiieeiicie et 45
Preparasi Larutan ..........ccoceeeeieneiencseseseeeeee s 50
PErhitUNGAN ...cvveveeie e 53
Data MiKroskop OPtiK .........cccooeiiiiniiiiinieeee e 55
Data SEM-EDX ...t 56

Xiv



ABSTRAK

Azizah, N.W. 2018. Sintesis dan Karakterisasi Beads Alginat-Selulosa Xantat
dari Batang Jagung dengan Variasi Porogen CaCOs.
Pembimbing 1: Eny Yulianti, M.Si. Pembimbing 2: Umaiyatus
Syarifah, M.A. Konsultan: Rif’atul Mahmudah, M.Si.

Kata kunci: beads, alginat-selulosa xantat, dan CaCOs,

Kandungan selulosa yang tinggi pada batang jagung berpotensi dijadikan
komposisi pembuatan beads alginat-selulosa xantat (BACX). Alginat dan selulosa
merupakan polimer biodegradable, renewable dan non-meltable yang memiliki
aplikasi luas di berbagai sektor industri. Tujuan penelitian ini adalah untuk
mengetahui pengaruh BACX dengan variasi porogen CaCOz 0 (tanpa porogen);
0,5; 1; dan 1,5 gram berdasarkan daya swelling dan porositas. BACX
dikarakterisasi menggunakan Fourier Transform Infrared (FTIR), uji swelling,
porositas, dan Scanning Electron Microscope-Energy Dispersive X-Ray (SEM-
EDX). Nilai swelling tertinggi didapatkan pada BACX CaCOz 1,5 gram yakni
127,55%, sedangkan nilai porositas tertinggi didapatkan pada BACX tanpa
porogen yakni 61,9%. Data FTIR BACX menunjukkan munculnya bilangan
gelombang pada daerah 800 cm™* yang mengindikasikan adanya gugus Zn-O. Data
SEM-EDX BACX tanpa porogen menunjukkan permukaan kasar dan berongga,
sedangkan permukaan BACX CaCOz3 1,5 gram halus dan ada sedikit rongga.
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ABSTRACT

Azizah, N.W. 2018. Synthesis dan Characterization of Alginate-Cellulose
Xanthate Beads from Corn Stalks with Porogen Variation
CaCOs. Supervisor 1: Eny Yulianti, M.Si. Supervisor 2:
Umaiyatus Syarifah, M.A. Consultant: Rif’atul Mahmudah, M.Si.

Keywords: beads, alginate-cellulose xanthate, dan CaCOs3.

The high content of cellulose in corn stalks have potential to be used as a
composition for making alginate-cellulose xanthate beads (BACX). Alginate and
cellulose are biodegradable, renewable and non-meltable polymers that have wide
applications in various industrial sectors. The aim of this research was to
determine the effect of BACX with porogen variation CaCO3z 0 gram (without
porogen); 0,5; 1; and 1,5 gram based on swelling and porosity. BACX was
characterized using Fourier Transform Infrared (FTIR), swelling test, porosity,
and Scanning Electron Microscopes-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX). The
highest swelling value was obtained at BACX CaCOs 1.5 gram such as 127,55%,
while the highest porosity value was obtained at BACX without porogen such as
61,9%. The data FTIR of BACX showed that wave numbers in the area of 800
cm which indicated the presence of Zn-O groups. The data SEM-EDX of BACX
without porogen shows a rough and hollow surface, while the BACX CaCO3 1,5
gram surface is smooth and there are few hollow.

XVi

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



ek

godxr oo xantat wsodew Sled) beads e s 9 A8l YA LBasly 5 oAl
sl Bi Gl ( SUs a1 eV Baal .CaCOs cwrgygd ¢! a8yl
JIEICS 0N - FYOIN [ PYIREI ISR [3-JICONESL 0N PV SICA I v

CaCO3 s cxantat prskbee li) cheads s 31 LS

g N e B W 0SS e D) pade e B sl (50
253 Al OBy ¢ (gl Mol OULG aadsy Los opldeed) 5 lx Y BACX
pmadl )l ods Oug sl dgr ST 5 druly Olinks Lag 0L 0L WG
Vo €Y €v 0 ¢ (L O9) plE i CACOs gy Juls 2929 o BACK U
(FTIR pliscznly BACX livlys jlias « 23 o 3le alacally ppedl Lo Lulul ale
)¢ CaC0O3 BACX & sl aesd ol Jo Jsamdl o5 .SEM-EDX 5 ciuald) oyl
Ogds BACX  aeloal) 2o el o sl o5 o B ./ VYY 00 23S gl
Tl b Slrsall o)1 glae BACX FTIR <Uly (285 ./ 1) ¢8s ilS (1 g ob
ce [ Je Ju5 SEM-EDX 3j50 .ZNn-0 desems 352y JI 25 g cm? A+
5,540l ol Vo BACX CaCOsz ol [ Ul . jgomally sl pmgsb 05l BACX
el B

XVil

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



ONVIVIN 40 ALISHIAINN DINVISI 31VLS NIHVHEGI MITTVIN VNVTINVIN 40 AdVvH 4l TTVELNID

Xviii




BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Beads alginat-selulosa xantat (BACX) merupakan partikel bulat dengan
diameter dalam skala mikro sampai milimeter. BACX dapat diaplikasikan dalam
kromatografi pertukaran ion logam pada pengolahan air dan sebagai material
pembawa obat-obatan (Gericke, et al., 2013). Menurut Boufi dan Chaker (2016),
limbah batang jagung setelah panen terdapat 69% kandungan selulosa.
Berdasarkan kandungan selulosa yang tinggi, limbah batang jagung memiliki
potensi besar sebagai bahan pembuatan BACX.

Jagung merupakan salah satu tumbuhan yang diciptakan oleh Allah SWT
dengan berbagai kandungan manfaat di dalamnya. Adapun salah satu limbah yang
dihasilkan dari jagung adalah limbah batang jagung. Limbah batang jagung dapat
ditingkatkan nilai kemanfaatannya berdasarkan kandungan di dalamnya. Allah

SWT telah berfirman dalam Q.S Ali Imran (3) ayat 191:
(v &) ) Sl 13 &l L
Artinya: "Ya Tuhan Kami, tiadalah Engkau menciptakan ini dengan sia-sia ”.

Lafadz SU/aLS, artinya sia-sia yang tidak ada faedahnya (Al-Maraghi,

1974). Al-Jazairi (2007) menafsirkan segala sesuatu yang diciptakan Allah SWT
baik di langit maupun di bumi tidak ada yang sia-sia tanpa adanya hikmah yang

bisa dijadikan pelajaran, Allah SWT menciptakan dengan kebenaran dan mustahil



2
berbuat main-main. Berdasarkan ayat yang telah disebutkan, Allah SWT
menciptakan segala sesuatu yang mengandung hikmah-hikmah agung dan
maslahat-maslahat yang besar, Mahasuci Allah SWT dari segala sesuatu yang
tidak berarti dan sia-sia (Al-Maraghi, 1974).

Selulosa merupakan polimer yang dapat diolah kembali, tidak berbahaya,
serta memiliki aplikasi luas di bidang industri, baik dalam bentuk selulosa alami
maupun dimodifikasi secara kimia untuk menghasilkan turunan-turunannya
(Suhas, et al., 2016). Swatloski, et al., (2002), telah menyebutkan turunan ester
dan eter dari selulosa diantaranya selulosa asetat, selulosa nitrat, selulosa xantat,
CMC (carboxymethyl cellulose), metil selulosa dan etil selulosa.

Menurut Gericke, et al., (2013), pembentukan selulosa xantat lebih mudah,
karena prosesnya secara langsung tanpa harus diisolasi dari campuran terlebih
dahulu. Selain itu, selulosa xantat memiliki kristalinitas dan stabilitas termal yang
tinggi. Semakin tinggi stabilitas termal yang dimiliki maka semakin Kristalin,
dengan kristalinitas tinggi dapat meningkatkan daya ikat pada BACX sehingga
semakin mudah dibentuk (Puspitasari, 2017). Sehingga pada penelitian ini
prekursor yang digunakan untuk bahan pembuatan BACX adalah selulosa xantat.

Menurut Swatloski, et al., (2002), selulosa xantat diproduksi dengan
mereaksikan selulosa alami dan karbon disulfida (CS2) menggunakan pelarut
NaOH. Penelitian ini menggunakan konsentrasi pelarut NaOH 6%, karena
berdasarkan percobaan yang telah dilakukan oleh Wang, et al., (2013), digunakan
konsentrasi pelarut NaOH 6% dengan nilai viskositas sebesar 2,3-2,5 Pa.s. Sama
halnya berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh Puspitasari (2017), konsentrasi

pelarut NaOH yang terbaik adalah 6% dengan nilai viskositas 0,024 Pa.s.



3

Menurut Sonmez, et al., (2016), komposisi selulosa dalam pembuatan beads
alginat-selulosa berpengaruh terhadap daya adsorpsi ketika diaplikasikan.
Komposisi selulosa sebesar 10% dan 25% memberikan daya adsorpsi 68% dan
80%. Sedangkan komposisi beads alginat tanpa selulosa hanya dapat
mengadsorpsi sebesar 19%. Berdasarkan penelitian Puspitasari (2017), komposisi
alginat-selulosa terbaik adalah 1:3 dengan kemampuan daya swellingnya 63,8%.

Kemampuan adsorpsi BACX dapat ditingkatkan dengan penambahan agen
pembentuk pori (porogen). Menurut Purnamasari (2011), porogen yang dapat
digunakan adalah kalsium karbonat (CaCOs), sodium bikarbonat (NaHCO:s),
sodium klorida (NaCl), serta senyawa garam lainnya. Berdasarkan penelitian yang
telah dilakukan oleh Choil, et al., (2002), penambahan porogen CaCO3 pada proses
pembuatan beads, menghasilkan produk yang lebih halus serta kekuatan mekanik
yang tinggi dibandingkan dengan penambahan porogen NaHCOs.

Menurut Suvachittanont dan Pookingdao (2013), besarnya pori pada
permukaan beads berbanding lurus dengan penambahan porogen CaCOa.
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan oleh Chol, et al., (2002), digunakan
variasi penambahan porogen CaCOs3 0,25; 0,5; 0,75 gram dengan nilai porositas
yang didapatkan sebesar 88,84%; 89,10%; dan 94,78%. Menurut Yulianti, et al.,
(2016), digunakan variasi penambahan porogen CaCOs 2, 4, dan 6 gram dengan
nilai daya swelling 39,96%; 27,58%; dan 12,55.

Proses pembuatan BACX diperlukan penambahan agen crosslink sebagai
pengikat silang rantai polimer. Menurut (Choi, et al., 2009), ion yang dapat
digunakan sebagai agen crosslink diantaranya adalan Ba?*, Ca*, Zn?*, Cu?" atau

Fe3*. Agen crosslink yang digunakan pada penelitian ini adalah Zn?* pada
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senyawa zink asetat (CeHsOsZn). Sebagaimana penelitian yang telah dilakukan
oleh Sonmez, et al., (2016), bahwa penambahan zink asetat dalam pembuatan
beads alginat-selulosa, dapat meningkatkan kemampuan adsorpsi logam berat
dibandingkan dengan penambahan kalsium klorida (CaCl,).

Berdasarkan uraian tersebut, perlu dikembangkan penelitian sintesis BACX
dengan variasi porogen CaCOs 0; 0,5; 1 dan 1,5 gram untuk mendapatkan BACX
optimum. Penentuan BACX optimum berdasarkan nilai daya swelling dan
porositas terbaik. Selanjutnya karakterisasi gugus fungsi menggunakan FTIR serta

karakterisasi morfologi dan topologi permukaan menggunakan SEM-EDX.

1.2 Rumusan Masalah

1. Bagaimana pengaruh penambahan porogen CaCOs pada nilai daya swelling
dan porositas BACX?

2. Bagaimana hasil karakterisasi BACX dengan analisis FTIR?

3. Bagaimana hasil karakterisasi morfologi permukaan dari BACX optimum dan

BACX tanpa porogen dengan analisis SEM-EDX?

1.3 Tujuan Penelitian

1. Untuk mengetahui pengaruh penambahan porogen CaCOs pada nilai daya
swelling dan porositas BACX.

2. Untuk mengetahui karakterisasi BACX dengan analisis FTIR.

3. Untuk mengetahui karakterisasi morfologi permukaan dari BACX optimum

dan BACX tanpa porogen dengan analisis SEM-EDX.



1.4 Batasan Masalah
1. Limbah batang jagung yang digunakan berasal dari Tumpang, Kabupaten
Malang
2. Komposisi alginat-selulosa yang digunakan 1:3.
3. Reagen dalam pembuatan BACX adalah CS..
4. Variasi porogen CaCOz yang ditambahkan adalah 0; 0,5; 1; dan 1,5 gram.
5. Agen crosslink yang digunakan adalah zink asetat 5%.
6. BACX optimum didasarkan pada nilai daya swelling terbaik dan memiliki

intensitas tertinggi pada FTIR.

1.5 Manfaat Penelitian
1. Membuat BACX dari bahan alam.

2. Meningkatkan nilai ekonomi limbah pertanian berupa batang jagung.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Kandungan Selulosa Batang Jagung

Allah  SWT telah menciptakan beberapa macam tumbuhan bagi
kesejahteraan manusia. Setiap tumbuhan yang ada di muka bumi banyak
memberikan manfaat baik sebagai pemenuh kebutuhan primer maupun sekunder,
serta dapat dirubah menjadi sesuatu yang bermanfaat berdasarkan kandungan di

dalamnya. Sebagaimana Allah SWT berfirman dalam surat Asy Syu’araa (26): 7.

(V) 15 35 5 & Wb 22T 557 251 ) 1550 o3l
Artinya: “dan Apakah mereka tidak memperhatikan bumi, berapakah banyaknya
g

Kami tumbuhkan di bumi itu berbagai macam tumbuh-tumbuhan yan
baik?”.

Lafadz o /,/5 C}j berarti &S yakni macam kebaikan (Junaidi,

2010). Lafadz “zauwj” diaplikasikan sebagai macam-macam kandungan limbah
batang jagung seperti hemiselulosa, lignin, dan selulosa. Sedangkan lafadz
“kariim” diaplikasikan sebagai selulosa yang dapat dimanfaatkan dalam
kehidupan sebagai bahan dasar pembuatan BACX. Al-Maraghi (1974)
menafsirkan bahwa Allah SWT telah menumbuhkan berbagai jenis bentuk dan
warna tumbuh-tumbuhan sebagai bukti kekuasaan-Nya. Shihab (2002)
menafsirkan bahwa ayat tersebut mengajak manusia untuk merenungi dan

mengamati ciptaan Allah SWT di muka bumi ini untuk mendapatkan petunjuk.



Limbah batang jagung setelah panen mengandung 38% selulosa, 32%
hemiselulosa, 19% lignin, 4% extractible dan 7% abu sebelum dilakukan
delignifikasi. Setelah dilakukan delignifikasi kandungan batang jagung yang
didapatkan adalah 69% selulosa, 31% hemiselulosa dan 0% lignin (Boufi dan
Chaker, 2016). Berdasarkan tingginya kadar selulosa pada limbah batang jagung,
maka berpotensi digunakan sebagai bahan pembuatan BACX.

Selulosa merupakan material alami dengan total produksi 10'!-10'? ton
setiap tahunnya (Huber, et al., 2012). Selulosa merupakan homopolimer
syndiotacticlinier dengan rumus molekul (CeH100s)n dan terdiri dari unit D-
unhydroglucopyranose (AGU) yang biasa disebut unit glukosa. Unit glukosa
digabungkan dengan ikatan g-(1-4)-glycosidic untuk membentuk dimer yang

merupakan unit dasar selulosa (Demirbas, 2008).

r- F Tl

H OH CH,OH | n

= — e
]
jas)

Gambar 2.2 Struktur selulosa (Wibisono, 2011,
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Kereaktifan gugus hidroksil (-OH) pada selulosa batang jagung dapat
mempengaruhi kapasitas adsorpsi yang dimilikinya (Zheng, et al., 2010). Menurut
Lou, et al., (2013), kapasitas adsorpsi selulosa batang jagung mentah umumnya
lebih rendah dibandingkan dengan selulosa yang sudah dimodifikasi menjadi
turunan-turunannya. Modifikasi selulosa dilakukan dengan perusakan gugus —OH
pada C-6, C-3, dan C-2. Turunan selulosa yang dijadikan prekursor pada
penelitian ini adalah selulosa xantat.

Berdasarkan penelitian Zheng dan Meng (2015), ada perbedaan hasil
karakterisasi SEM selulosa batang jagung murni (RCS) dengan selulosa yang
sudah dimodifikasi menjadi selulosa xantat (XMCS). RCS memiliki permukaan
kasar dan homogen, sedangkan permukaan XMCS tidak rata dan terdapat

gundukan kecil yang disebabkan oleh adanya endapan xantat

Gambar 2.3 Karakterisasis SEM darl RCS dan XMCSW(Zheng dan YI\/Ieng, 2015)

2.2 Ekstraksi Selulosa Batang Jagung
2.2.1 Proses Delignifikasi Selulosa

Proses delignifikasi merupakan proses pemisahan selulosa dari senyawa
lain, seperti hemiselulosa, lignin dan lainnya. Lignin merupakan polimer amorf

yang tersusun dari tiga unit fenil propana, yakni alkohol kumaril, koniferil alkohol
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dan sinapil alkohol melalui ikatan eter (C-O-C) dan ikatan karbon (C-C) (Octavia,
2008). Menurut Perez, et al., (2002), lignin berhubungan erat dengan hemiselulosa
dalam membentuk dinding sel. Hemiselulosa merupakan polimer berantai pendek
yang tersusun atas monomer gula berkarbon 5 (C-5) dan 6 (C-6), seperti unit D-
galaktosa, D-glukosa, D-xylosa, D-manosa, dan L-arabinosa (McDonald, et al.,

2002). Adapun struktur lignin dan hemiselulosa ditunjukkan pada gambar 2.5.

H(‘_OH

f
(l'n— \ / —0—(|~H 11,01 OCH3 CHj
o o=C HO—.¢ Hl—@—o” SZ_E_(H; . o
“ | L 1> M
| *n;-o—®7\ﬁ—a—ﬁz

CH,0H—O0—C — 0— HC— CH— H
| H CH,
CH Z CH,OH
t il I
B0 — GRS ocH,
A H OH
L —n
COOH
(0]
// OCHj
HO an Ho. G HO OH H
o — Q M 7 9
7 O. O,
N N N
H OCCH{ OH H HO OCCHjg
n

Gambar 2.4 (a) Struktur molekul lignin dan (b) hemiselulosa (Park, et al., 2008)

Menurut Mardina, et al, (2013) delignifikasi adalah perusakan struktur
lignin dengan menggunakan larutan yang bersifat basa. Fungsi dihancurkannya
struktur lignin adalah untuk meningkatkan luas permukaan, sehingga kemampuan

adsorpsinya meningkat. Larutan basa yang sering digunakan pada proses
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delignifikasi antara lain sodium hidroksida (NaOH), kalsium hidroksida (KOH)

serta amonium hidroksida (NH4sOH) (Sahare, et al., 2012).

;/‘ -
W
{emicellulose Pretreatment i
Hemicellulosy

A1

Lignin

.
Lignin

Cellulose

Gambar 2.5 Skematik proses penghancuran struktur lignin (Kumar, et al., 2009)

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan oleh Saleh (2009), didapatkan
hasil optimum dengan rendemen yang dihasilkan sebesar 39,72% menggunakan
pelarut NaOH 10%, pemanasan 80 °C selama 90 menit. Konsentrasi pelarut, suhu
pemanasan, dan lamanya waktu yang diperlukan untuk proses delignifikasi akan
mempengaruhi rendemen produk yang dihasilkan. Perlu dilakukan pemanasan

bertujuan untuk mempercepat reaksi.

delignifikasi dengan NaOH (Mardina, et al., 2013)
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Menurut Buranov dan Mazza (2008), lignin berikatan dengan karbohidrat
melalui asam fenolik secara eter, sedangkan asam fenolik berikatan dengan
karbohidrat secara ester. Ikatan ester pada kompleks lignoselulosa lemah terhadap
perlakuan basa. Penelitian ini digunakan NaOH pada proses delignifikasi, dimana
ion "OH akan menyerang ikatan ester dan memutusnya. Sedangkan Na* akan
berikatan dengan gugus fenolik yang terputus membentuk garam yang larut dalam
air.
2.2.2 Proses Bleaching Ekstrak Hasil Delignifikasi
Umumnya, ekstrak hasil delignifikasi berwarna coklat pekat sehingga perlu
dilakukan proses bleaching (pemutihan). Fungsi bleaching untuk memaksimalkan
menghilangkan lignin yang tersisa dan mendegradasi warna lignin. Menurut
Haafiz, et al., (2013), proses bleaching dapat dilakukan dengan perendaman
selulosa menggunakan sodium klorit (NaClO2). Berdasarkan penelitian yang telah
dilakukan oleh Shui, et al., (2017), proses bleaching selulosa dilakukan
menggunakan sodium klorit (NaClO>) sebanyak 1 gram dengan perendaman pada
suhu 70°C selama 60 menit. Menurut Putera (2012), keuntungan NaClO: sebagai
bahan bleaching adalah stabil pada suhu lingkungan, dan ketika ditambahkan
asam akan membentuk chlorine dioxide (CIO2) berupa gas hijau yang larut pada

air. Reaksinya adalah:

5 CIOs + 4H— 4CI02+ CI+2H20 oo eeeeeseeeesesseeeeseeseeeeseenens 2.1)

Menurut Taherzadeh dan Karimi (2007), struktur lignin akan berubah dalam

kondisi suhu tinggi dan asam. Saat lignoselulosa bereaksi dengan suhu tinggi akan
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mengakibatkan lignin putus dari selulosa dan memecahnya menjadi partikel-
partikel yang lebih kecil. Achmadi (1990) mengatakan, bahwa lignin cenderung
melakukan kondensasi pada kondisi asam yang menyebabkan bertambahnya
massa molekul lignin sehingga akan mengendap. Menurut Bhattacharya, et al.,
(2008) lignin yang terikat pada selulosa akan larut pada suhu 70-80°C. Serta
kondisi asam dapat dilakukan dengan penambahan asam asetat. Putra (2012)
mengatakan, penambahan asam asetat dilakukan secara tetes pertetes hingga pH

yang didapatkan kisaran 3-5.

2.3 Hidrolisis Hasil Ekstraksi Selulosa Batang Jagung

Umumnya hidrolisis selulosa menggunakan asam encer pada kondisi suhu
tinggi yang menghasilkan produk berupa mikrokristalin. Asam encer yang
digunakan pada penelitian ini adalah HCI, karena harganya terjangkau dan mudah
didapatkan. Edison (2015) mengatakan, kereaktifan HCI| pada saat proses
hidrolisis lebih baik dari pada asam-asam lainnya, seperti asam sulfat (H2SO4) dan
asam nitrat (HNOz). Menurut Suvachittanont dan Pookingdao (2013) proses
hidrolisis serat selulosa dari tongkol jagung menggunakan HCI 1 mmol/L dengan
perbandingan 1:20. Didapatkan peningkatan kristalinitas dari 71,13% menjadi

86,31%, yang diselingi dengan penurunan ukuran kristal dari 0,22 menjadi 0,15.

2.4 Potensi Sodium Alginat Sebagai Beads Alginat-Selulosa Xantat
Menurut Rowe, et al., (2006), sodium alginat banyak digunakan dalam
dunia formulasi farmasi. Sodium alginat digunakan sebagai pengikat dan

disintegrasi dalam formulasi tablet karena dapat meningkatkan viskositas larutan.
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Sodium alginat merupakan polimer linier yang mengdanung blok (1,4) B-link-
residu d-mannuronat yang disebut blok M dan a-1-guluronat yang disebut blok G

(Lee dan Mooney, 2012). Berikut ini adalah struktur kimia dari sodium alginat:

OH -00C OH B
\ 00C o o on p O
€)) \‘\0% ¢ b ~OH
0 - Q1 (o)
OH -00C OH 00g
@ © © G

00C, 16, 00CHO g :
(b) A oH o
£ )
OH ~0 HO
-ooc HO
M M M

“O0C_HO
PO

OH
© A
- O S~
00C
HO HO
g Ao /T
-0 OH
OH 3
“00C

Gambar 2.7 Struktur kimia sodium alginat (a) residu asam guluronat (blok G); (b)
residu asam mannuronat (blok M); (c) residu asam guluronat dan
mannuronat (blok GM) (Lee dan Mooney, 2012)

Menurut Sonmez, et al., (2016), keunggulan menggunakan sodium alginat
adalah merupakan polimer yang dapat diuraikan, bersifat hidrofilik, kelimpahan
dan keberadaan tempat pengikatan karena gungsi gugus karboksilatnya. Sodium
alginat mampu membentuk gel dengan cara induksi gugus karboksil dengan
adanya polivalenkation, khususnya dengan ion kalsium seperti CaClz, CaSOs,
CaCO0gz, Ca(CzH302)2, C12H14Ca0O12 melalui interaksi ionik. lon yang umum
digunakan untuk ikatan silang kimia alginat adalah Ba®*, Ca?*,Zn%*, Cu?* atau

Fe* (Kuo dan Ma, 2008). Menurut Choi, et al., (2009), sifat mekanik alginat
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ditingkatkan dengan cara mengkombinasikan bahan lainnya seperti karbon aktif,

selulosa, dll.

2.5 Potensi Kalsium Karbonat (CaCO3) Sebagai Porogen

Kemampuan adsorpsi BACX dapat ditingkatkan dengan penambahan
porogen CaCOs. Menurut Suvachittanont dan Pookingdao (2013), semakin
meningkat konsentrasi CaCOs yang ditambahkan, maka pori-pori beads yang
dihasilkan semakin besar dan permukaannya semakin halus. Sedangkan ketika
semakin kecil konsentrasi CaCOz yang ditambahkan, maka permukaan beads lebih
kasar. Menurut Choi, et al., (2002), penambahan porogen CaCO3z pada proses
pembuatan beads, menghasilkan produk yang lebih halus serta kekuatan mekanik
yang tinggi dibandingkan dengan penambahan porogen NaHCOs.

Menurut Choi, et al., (2002), Reaksi pembentukan pori oleh CaCO3 dengan
menghasilkan gas CO, (karbon dioksida) yang berupa gelembung. Porogen
CaCOgz direaksikan dengan asam asetat (CH3COOH ) untuk membentuk gas COg,

sebagaimana reaksi 2.2.

CaCOs + 2CH3COOH —(CH3C00)2Ca + H20 + CO2....oc
2.6 Metode Pembuatan BACX

Ada beberapa metode pembuatan beads, yakni ekstuksi massa, rapid
expansion of supercritical fluids, teknologi fluid bed dryer serta gelasi ionik.
Kelebihan metode gelasi ionik adalah metode yang paling murah, mudah dan
efektif (Puspitasari, 2017). Oleh karena itu metode yang digunakan pada

pembuatan BACX adalah metode gelasi ionik (crosslink) menggunakan teknik
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dropping. Agen crosslink berfungsi untuk mengikat silang antara alginat dan Zn?*
sehingga dihasilkan beads yang berbentuk bulat. Bajpai dan Sharma (2004)
mengatakan, bahwa ikatan silang terjadi ketika kation divalen (Ca?*) berinteraksi
dengan ion blok residu asam guluronat dari alginat (gugus —COO") menghasilkan
jaringan tiga dimensi yang biasanya disebut dengan model “egg box”, seperti pada

Gambar 2.8.

Ca?* Ca?* Ca**

Gambar 2.8 (a) Interaksi ionik ion Ca®* dengan gugus karboksil dari blok
polimanuronat (b) Gabungan “egg box” dari ion Ca?* pada
poliguluronat (Bajpai dan Sharma, 2004)

2.7 Karakterisasi BACX
2.7.1 Daya Mengembang (Swelling)

Uji daya swelling dilakukan untuk mengetahui kemampuan beads dapat
menggembung pada media cair dalam kondisi suhu ruang selama waktu tertentu.
Menurut Ayuningtyas (2012), presentase daya swelling dapat dihitung dengan

persamaan.

swelling = th;wo X LO0YD o (2.3)

(o]

W1t = berat beads yang terhidrasi Wo= berat beads kering
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Daya swelling terbaik dilihat dari kemampuan terbanyak suatu beads dalam
menyerap media cair. Menurut Puspitasari (2017), daya swelling dilakukan
dengan lama perendaman 9, 12, dan 24 jam, dengan hasil terbaik yang didapatkan
pada waktu lama perendaman 12 jam. Setelah lama perendaman 24 jam, daya
swelling mengalami penurunan yang disebabkan oleh adanya sineresis suatu
beads. Ayuningtyas (2012) mengatakan, sineresis merupakan kemampuan beads
mengerut secara alami dengan mengeluarkan sebagian cairan di dalamnya yang
menunjukkan kestabilan adsorpsi dari suatu beads.

2.7.2 Karakterisasi Gugus Fungsi Menggunakan Fourier Transform InfraRed

(FTIR)

Prinsip kerja FTIR adalah apabila sinar radiasi IR melewati suatu cuplikan,
molekul-molekul akan menyerap energi sehingga terjadi transisi dari tingkat
vibrasi dasar (ground state) ke tingkat vibrasi tereksitasi (excited state) (Jonnata,
et al.,, 2002). Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan Zheng dan Meng
(2015), didapatkan spektra FTIR batang jagung murni (RCS) dan batang jagung

yang sudah dimodifikasi menjadi selulosa xantat (XMCS) pada gambar berikut:
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Gambar 2.9 Spektra FTIR dari RCS dan XMCS (Zheng dan Meng, 2015)
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Berdasarkan spektra tersebut, serapan bilangan gelombang 3345, 2900,
1700, 1640, 1380, 1210 dan 1065 cm™ menunjukkan selulosa murni. Serapan H
stretching pada gugus OH (3345 cm™), pada gugus C-H (2900 cmY), stretching
asimatris dari ester gugus C-O (1700 cm™), mode bending dari penyerapan air
(1640 cm™), gugus C-H (1380 cm™), asimetris bridge stretching gugus C-O (1210
cm™), gugus C-O-C dari hidroksi primer stretching (1065 cm™). Saat diekstraksi
menggunakan pelarut NaOH serapan bilangan gelombang yang didapatkan
mengalami pengurangan transmitan secara signifikan yakni 3345, 1700, 1640,
1380, dan 1065 cm™. Hal tersebut dikarenakan bertambahnya kandungan selulosa
akibat hilangnya lignin pada batang jagung. Setelah dilakukan penambahan CS;,
muncul pada bilangan gelombang 1210, 1115, dan 1065 cm™ vyang
mengindikasikan gugus —O-C(=S)-S. Bilangan gelombang 1115 cm™ merupakan
spektra khas yang dimiliki oleh gugus —O-C(=S)-S. Sedangkan pada bilangan
gelombang 880 cm™ mengindikasikan adanya reaksi yang terjadi pada gugus —OH
dalam struktur selulosa C-2, C-3, atau C-6 (Zheng dan Meng, 2015).

Penelitian yang dilakukan oleh Sonmez, et al., (2016), didapatkan spektra
FTIR dari material alginat variasi selulosa 0; 10; dan 25% dengan agen crosslink
Ca?* dan Zn?*. Penambahan selulosa menginduksi kenaikan puncak (tumpang
tindih dengan puncak alginat pada bilangan gelombang 670, 1030 dan 1100 cm™).
Penggunaan Ca?* sebagai agen pengikat silang dapat membentuk kalsium alginat
yang menunjukkan sedikit perubahan jika dibandingkan dengan natrium alginat
pada spektra FTIR. Penggunaan Zn** menginduksi perubahan yang kuat pada
spektra FTIR alginat, terutama pada bilangan gelombang 1400-1700 cm™ yakni

pada gugus C-O, C-C dan C-H.



18

: Alginate 3% / Zn acetate
0187 Alginate 3% / 10% Cellulose / Zn acetate
061 Alginate 3% /25 % Cellulose / Zn acetate
: Alginate 3%, CaCl,

I Alginate 3% / 10% Cellulose / CaCl,
T Alginate 3% / 25 % Cellulase / CaCl,

AL
=
=

0124
0144

4p2d 350 L] 50 pliL] 1500 1000
Wanenumbers [cr-1)

Gambar 2.10 Spektra FTIR dari material alginat variasi selulosa 0; 10; dan 25%
dengan agen crosslink Ca?* dan Zn?* (Sonmez, et al., 2016)

2.7.3 Karakterisasi Permukaan  Menggunakan  Scanning  Electron

Microscope-Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy (SEM-EDX)

Menurut Masrukan, et al., (1999), karakterisasi menggunakan SEM
merupakan analisis dari suatu permukaan. Gambar permukaan yang diperoleh
merupakan morfologi dan topografi yang berasal dari penangkapan elektron
sekunder yang dipancarkan oleh spesimen. Kombinasi SEM dengan EDX
merupakan gabungan dua alat yang bermanfaat untuk mendapatkan analisis yang
detail dan lebih efisien (Anwar, 2016).

Berikut ini merupakan hasil karakterisasi SEM suatu beads setelah

penambahan variasi porogen CaCOa:
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Gambar 2.11 Hasil SEM selulosa beads variasi CaCO3z (a) 0,5 CaCOs/alginat
(w/w): (b) 1 CaCOs/alginat (w/w) (Choi, et al., 2002), (c) CaCO3 10
gram (d) 20 gram (e) 30 gram (Suvachittanont dan Pookingdao,
2013)

2.7.4 Analisis Porositas BACX

Keberhasilan dalam pembuatan BACX dipengaruhi dengan kemampuan

daya adsorpsinya. Salah satu faktor tersebut adalah ukuran pori. Porositas BACX

ditentukan berdasarkan persamaan berikut (Eiselt, et al., 2000):

Porositas = %x L0096, e N (2.4)

Nilai V1 merupakan volume etanol, V> volume etanol yang ditambahkan beads,
dan V3 merupakan sisa volume etanol yang telah direndam dengan beads. Adapun

nilai V1 adalah hasil pengurangan dari (V2— Vs).
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BAB Il

METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini akan dilakukan pada bulan Februari-Oktober 2018 di
Laboratorium Riset Kimia Fisik Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi UIN

Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Bahan

Bahan yang digunakan meliputi: limbah batang jagung berasal dari Kota
Batu, natrium hidroksida (NaOH) p.a, asam klorida (HCI) 37% p.a, karbon
disulfida (CSz), kalsium karbonat (CaCOg) p.a, natrium klorit (NaClOz) p.a, asam
asetat (CH3COOH) p.a, zink asetat (C4HsO4Zn), natrium alginat (CsH7OsNa)n,
etanol p.a, aqua demin, dan akuades.

3.2.2 Alat

Alat yang digunakan meliputi: seperangkat alat gelas, oven, cawan petri,
kertas pH, hot plate, seperangkat alat reflux, timbangan analitik, kertas saring,
termometer, aluminium foil, magnetik stirrer, syringe, shaker incubator, FTIR

dan SEM-EDX.

3.3 Rancangan Penelitian
Jenis penelitian yang dilakukan adalah penelitian yang bersifat
eksperimental labatorium. Limbah batang jagung diekstraksi menggunakan NaOH

yang berfungsi untuk menghilangkan senyawa non-selulosa berdasarkan gugus

20
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fungsinya. Menggunakan konsentrasi NaOH 6% dalam pembentukan selulosa
xantat. Kemudian dilakukan pembuatan BACX dengan perbandingan komposisi
alginat-selulosa 1:3. Selanjutnya dilakukan penambahan variasi konsentrasi
porogen CaCOs sebesar 0,5; 1; dan 1,5 gram untuk mengetahui pengaruhnya
terhadap pori BACX. Setelah itu diidentifikasi berdasarkan gugus fungsi, daya

swelling, morfologi permukaan, dan porositasnya.

3.4 Tahapan Penelitian

1. Preparasi sampel

2. Ekstraksi selulosa dari batang jagung

3. Pembuatanselulosa xantat dengan penambahan CS; dan pelarut NaOH 6%

4. Pembuatan BACX dengan perbandingan komposisi alginat-selulosa 1:3.

5. Penentuan pori dan daya adsorpsi terbanyak pada penambahan variasi
konsentrasi porogen CaCOs

6. Karakterisasi

7. Analisis data

3.5 Pelaksanaan Penelitian
3.5.1 Preparasi Sampel

Limbah batang jagung dibersihkan kemudian dikeringkan di bawah sinar
matahari. Sampel kering dihaluskan dengan digiling dan diayak dengan ayakan
100 mesh. Kemudian dioven selama 24 jam pada suhu 90°C. Serbuk yang

diperoleh merupakan sampel penelitian dan dikarakterisasi menggunakan FTIR.
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3.5.2 Ekstraksi Selulosa dari Batang Jagung

Sebanyak 25 gram serbuk batang jagung direndam menggunakan NaOH
10% sebanyak 500 mL pada suhu 80°C selama 90 menit. Pulp yang diperoleh
kemudian dicuci beberapa kali dengan akuades dan diperas. Setelah itu
ditambahkan NaClO> 1% sebanyak 100 mL dan ditambahkan CH:COOH 10%
sampai pH 5 pada suhu 75°C selama 1 jam. Selanjutnya dicuci beberapa kali
menggunakan akuades sampai pH netral dan diperas. Pulp selulosa yang
didapatkan dihidrolisis dengan asam klorida 5% (1:20) pada 95°C selama 1 jam
sehingga didapatkan microfiber-terdispersi (Suvachittanont dan Pookingdao,
2013). Sampel yang diperoleh dikarakterisasi dengan FTIR.
3.5.3 Pembuatan Selulosa Xantat

Selulosa 5 gram direndam dalam NaOH 20% sebanyak 40 mL selama 3
jam. Setelah itu diperas dan didiamkan selama 60 jam pada suhu kamar untuk
aging. Selulosa yang diperoleh direaksikan dengan 2,5 mL CS; dan 10 mL NaOH
6% dalam shaker incubator dengan kecepatan 150 rpm pada suhu 25°C selama 3
jam sehingga didapatkan larutan viskosa (Wang, et al., 2013). Sampel yang
diperoleh dikarakterisasi dengan FTIR.
3.5.4 Penentuan Konsentrasi Terbaik Variasi Porogen CaCO3

Satu gram natrium alginat dilarutkan dalam 25 mL aqua demin. Selanjutnya,
dimasukkan selulosa xantat dengan perbandingan alginat-selulosa yaitu 1:3.
Kemudian ditambahkan CaCOs dengan variasi 0,5; 1; dan 1,5 gram. Kemudian
larutan tersebut diteteskan menggunakan syringe ke dalam CsHeOsZn 5%
sebanyak 50 mL dan didiamkan selama 24 jam. Beads yang terbentuk disaring

dan dicuci menggunakan aqua demin.
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BACX direaksikan dalam 50 mL CH3COOH 10% dan diletakkan di atas
hotplate sampai tidak muncul gelembung. BACX yang dihasilkan dicuci sampai
pH netral dengan aqua demin. BACX basah yang dihasilkan dikeringkan
menggunakan suhu 37°C selama 9 jam (Suvachittanont dan Pookingdao, 2013).
3.5.5 Karakterisasi BACX
3.5.5.1 Uji Swelling BACX
Sebanyak + 12,5 mg BACX direndam dalam 5 mL aqua demineralisata.
BACX ditimbang pada jam ke-3, 9, 12, dan 24. Uji swelling ditentukan

berdasarkan persamaan 2.3.

Tabel 3.1 Analisis daya swelling pada variasi porogen CaCOs3

Variasi waktu uji swelling

Variasi Porogen

I T9 T12 T24

0 gram (A) T3Aa T9Aa T12Aa T24Aa
T3ADb T9AD T12Ab T24Ab

T3Ac T9AC T12Ac T24Ac

0,5 gram (B) T3Ba T9Ba T12Ba T24Ba
T3Bb T9Bb T12Bb T24Bb

T3Bc T9Bc T12Bc T24Bc

1 gram (C) T3Ca T9Ca T12Ca T24Ca
T3Cb T9Cb T12Cb T24Cb

T3Cc T9Cc T12Cc T24Cc

1,5 gram (D) T3Da T9Da T12Da T24Da
T3Db T9Db T12Db T24Db

T3Dc T9Dc T12Dc T24Dc

3.5.5.2 Analisis Gugus Fungsi

Karakterisasi gugus fungsi dari BACX dilakukan dengan pengujian FTIR.
Preparasi sampel yang dilakukan adalah dengan menggunakan metode pelet KBr.
Dihaluskan sampel 1-10 mg dan dicampurkan dengan 100 mg KBr. Selanjutnya

dicetak menjadi pelet dan dianalisis (Lebanni, et al., 2015).
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Tabel 3.2 Analisis gugus fungsi

Tahapan Spektra IR
Serbuk batang jagung (A) IRA
Fiber selulosa (B) IRB
Selulosa xantat (C) IRC
BACX tanpa porogen (D) IRD
BACX optimum (E) IRE

3.5.5.3 Analisis Morfologi Permukaan

Karakterisasi morfologi dan topografi permukaan BACX dianalisis
menggunakan SEM-EDX. Sampel ditempatkan dan diletakkan di atas SEM
specimen holder. Divakumkan ruang sampel hingga 10° toor. Setelah itu

dilakukan pengoperasian alat (Sujatno, 2015).

Tabel 3.3 Analisis morfologi permukaan

Tahapan SEM-EDX
BACX tanpa porogen (A) SEM-EDX A
BACX optimum (B) SEM-EDX B

3.5.5.4 Analisis Porositas BACX

Porositas dari BACX ditentukan dengan kemampuan BACX dalam
menyerap larutan etanol. Ditambahkan 5 mL etanol ke dalam gelas ukur 10 mL
(V1). Ditambahkan BACX kering ke dalam larutan etanol, dan dihitung volume
total yang didapatkan (V2) dan direndam BACX selama 24 jam. Setelah itu
dikeluarkan BACX dari larutan etanol, dan dihitung volume yang tersisa (V3).

Porositas BACX dihitung berdasarkan persamaan 2.4 (Eiselt, et al., 2000).
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3.5.5 Analisis Data

1. Hasil perhitungan swelling dan porositas BACX dibandingkan dengan
literatur.

2. Keseragaman BACX dianalisis dengan mikroskop optik yang diolah
menggunakan aplikasi image-J dan origin

3. Gugus fungsi dari spektra IR dibandingkan dengan literatur dan
diidentifikasi adanya senyawa yang hilang sesuai mekanisme reaksi,
interaksi fisika, dan kimia.

4. Morfologi permukaan dari spektra SEM-EDX dibandingkan dengan

literatur serta BACX tanpa porogen dan BACX CaCOgz optimum.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Ekstraksi Selulosa

Tahap pertama vyang dilakukan pada proses ekstraksi selulosa adalah
delignifikasi menggunakan NaOH. lon hidroksil dari NaOH akan memutus ikatan
atom H pada gugus OH fenolik lignin, yang menyebabkan lignin bersifat nukleofil
dan dapat mengalami resonansi. Berdasarkan hal tersebut ikatan antara lignin dan
selulosa akan terputus. lon Na* dari NaOH akan berikatan dengan nukleofil lignin
membentuk garam fenolat yang bersifat mudah larut. Larutan garam fenolat yang
dihasilkan ditandai dengan warna hitam yang disebut lindi hitam, seperti pada

Gambar 4.1 (b).

) r ,__t ' o

Gambar 4.1 Bentuk fisik a) serbuk limbah batang jagung, (b) lindi hitam, dan (c)
ekstrak selulosa hasil delignifikasi

Hasil ekstrak selulosa pada proses delignifikasi dimungkinkan masih

terdapat lignin yang tersisa, ditandai dengan warna selulosa yang kecoklatan. Oleh

karena itu dilakukan proses bleaching yang berfungsi untuk meningkatkan

degradasi sisa-sisa lignin terhadap selulosa. Larutan yang digunakan pada proses

bleaching adalah NaClO; yang bersifat stabil pada suhu ruang dan pada kondisi

26
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asam akan membentuk chlorine dioxide (ClO) berupa gas hijau yang larut pada
air. Menurut Sinaga (2008), keuntungan menggunakan ClO; adalah merupakan
oksidator kuat yang dapat mendegradasi lignin tanpa merusak selulosa.

Ekstrak selulosa hasil bleaching dihidrolisis menggunakan HCI. Tujuan
dilakukan proses hidrolisis pada ekstrak selulosa yakni untuk mendegradasi
polisakarida menjadi gula yang lebih sederhana. Menurut Li dan Zhao (2007),
glukosa monomerik dihasilkan dari proses hidrolisis yang dikatalis menggunakan
asam. Berdasarkan penelitian Suvachittanont dan Pookingdao (2013), nilai
kristalinitas selulosa yang telah dihidrolisis akan mengalami kenaikan. Warna
ekstrak selulosa yang dihasilkan dari tahapan hidrolisis adalah putih kekuningan,

sebagaimana Gambar 4.2 (b).

Berat serbuk batang jagung setelah diekstraksi mengalami penurunan, dimana
berat awal serbuk batang jagung sebesar 25,0002 gram menjadi 17,0363 gram.
Hal tersebut diperkirakan senyawa selain selulosa telah hilang, diantaranya
hemiselulosa dan lignin. Rendemen ekstrak selulosa yang didapatkan sebesar 31,

85%.
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4.2 Pembuatan Selulosa Xantat
Pembuatan selulosa xantat dilakukan dengan cara mereaksikan alkali
selulosa dengan CS, membentuk natrium selulosa xantat. Kemudian dilarutkan
menggunakan NaOH sehingga CS; akan lepas dan digantikan oleh ion hidroksil
menghasilkan regenerasi selulosa yang disebut viskosa. CS, berfungsi untuk
memodifikasi selulosa dengan cara membuat gugus —OH pada struktur selulosa C-
2, C-3, dan C-6 menjadi lebih reaktif. Bentuk fisik dari alkali selulosa dan larutan
viskosa mengalami perubahan, dari alkali selulosa berwarna putih menjadi larutan
viskosa berwarna jingga yang ditampilkan pada Gambar 4.4. Berikut ini reaksi

regenerasi selulosa:

JJJo OH 1o OH ,OH NaOH rs:o O e OH ,OH
o )
LB 49
o o
HO K2 HO K>
HO OH n HO OH n
o l cs,

S=(|)
0 S Ho OH ,OH
& o
S
HO 0
HO OH n

Gambar 4.3 Mekanisme reaksi pembuatan selulosa xantat (Cowd, 1982)

Gambar 4.4 Bentuk fisik (a) alkali selulosa dan (b) larutan viskosa
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4.3 Metode Pembuatan BACX
BACX dibuat dengan menggunakan teknik dropping pada metode gelasi
ionik. Komposisi larutan yang terdiri dari alginat, selulosa xantat, porogen CaCOs
diteteskan (dropping) ke dalam larutan zink asetat. Selanjutnya didiamkan selama
24 jam untuk memaksimalkan ikatan silang antara alginat dengan zink asetat.
Penghilangan CaCOs3 dilakukan menggunakan larutan CHsCOOH yang distirrer
sampai tidak muncul gelembung (45 menit). Proses tersebut menghasilkan
gelembung yang disebabkan oleh adanya gas CO2 yang merupakan hasil reaksi

dari CaCOz dan CH3COOH sebagaimana reaksi di bawah ini:

CaCOs + 2CH3COOH —(CH3COO0):Ca + H20 + CO:

BACX yang didapatkan dari hasil penghilangan CaCO3 terapung di atas
larutan. Hal tersebut dimungkinkan pori-pori BACX yang terbentuk besar-besar.
BACX vyang didapatkan dilakukan proses pencucian dan pengovenan. Bentuk

fisik BACX basah dan kering ditampilkan pada gambar berikut ini.

Gambar 4.5 Bentuk fisik (a) BACX basah dan (b) BACX kering
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4.4 Pengaruh Penambahan Porogen CaCOs terhadap Daya Swelling,
Porositas dan Diameter BACX

Penentuan konsentrasi terbaik dari BACX berdasarkan nilai daya swelling
dan porositas. Berikut ini akan ditampilkan grafik nilai daya swelling dan
porositas BACX dengan berbagai variasi porogen. Daya swelling yang didapat
didukung dengan diameter dan luas area BACX menggunakan mikroskop optik
yang diolah menggunakan aplikasi image-J. Berikut ini ditampilkan gambar hasil

analisis swelling dan porositas BACX tanpa porogen dan variasi porogen CaCOsa.

125

100
5 tanpa porogen

= CaC03 0,5 gram

CaCO3 1 gram
25 CaC03 1,5 gram

50

Daya Swelling (%)

Lama Perendaman (jam)

Gambar 4.6 Grafik Hasil Analisis Daya Swelling

64
62
60
58
56
54
52
50
48

59,18

55,56
53,49

Porositas (%)

o
=
©

Tanpa porogen BACX 0,5 gram BACX 1 gram BACX 1,5 gram

Gambar 4.7 Grafik Hasil Analisis Porositas
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Berdasarkan Gambar 4.6 Nilai daya swelling tertinggi didapatkan pada
BACX CaCOz 1,5 gram yakni 127,55% dengan lama perendaman 24 jam.
Sedangkan pada BACX tanpa porogen didapatkan nilai daya swelling 35,22%
pada lama perendaman 24 jam. Penambahan porogen pada BACX akan
memperbesar persen daya swelling BACX. Menurut Supramaniam, et al., (2018),
swelling terjadi karena gugus hidrofilik alginat mengalami hidrasi serta adanya
penyerapan air ke dalam pori-pori beads. Berdasarkan Gambar 4.7 nilai porositas
yang didapatkan semakin meningkat, yakni pada variasi konsentrasi BACX
CaCOsz 0,5 gram; 1 gram; dan 1,5 gram berturut-turut 53,49%; 55,56%; dan
59,18%. Hasil yang didapatkan sesuai dengan penelitian Choi, et al., (2002),
semakin besar porogen CaCOs yang ditambahkan ke dalam beads semakin besar

pula nilai porositasnya.

Diameter (mm)

L [ 1 | [ | | [ ] | [ ] | [ 1|
basah kering t3 19 t12 t24

mQ05gram ®=1gram 1,5 gram tanpa porogen

Gambar 4.8 Rata-rata diameter BACX tanpa porogen; CaCOs 0,5; 1; dan 1,5 gram
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Gambar 4.9 Rata-rata luas area BACX tanpa porogen; CaCO3 0,5; 1; dan 1,5 gram

Gambar 4.10 Hasil karakterisasi mikroskop optik perbesaran 0,75 x 10 kali (a)
BACX kering tanpa porogen (b) BACX CaCO3 0,5 gram kering (c)
BACX CaCOz 1 gram kering (d) dan BACX CaCOz 1,5 gram

kering
Gambar 4.8 dan Gambar 4.9 merupakan diameter dan luas area BACX hasil
pengolahan data menggunakan aplikasi image-J. Berdasarkan Gambar 4.8 dan 4.9

metode gelasi ionik dengan teknik dropping yang digunakan dalam pembuatan

BACX menghasilkan ukuran rata-rata diameter BACX basah antara 2,77-3,45 mm
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dengan rata-rata luas area 6,05-9,42 mm. Hasil yang didapatkan sesuai dengan
penelitian Gericke et al., (2013), dimana pembuatan beads menggunakan teknik
dropping menghasilkan diameter beads sekitar 0,5-3 mm. Berdasarkan data yang
diperoleh dari pengukuran daya swelling serta diameter dan luas area BACX,
semakin besar daya swelling yang didapatkan bertolak belakang terhadap nilai

diameter dan luas area BACX.

4.5 Analisis Gugus Fungsi BACX

Berikut ini merupakan hasil karakterisasi FTIR dari sampel serbuk batang
jagung, selulosa setelah hidrolisis, selulosa xantat, BACX tanpa porogen dan
BACX CaCOs 1,5 gram. Bilangan gelombang sekitar 1630 cm™ menunjukkan
gugus C=0 dari COOH Kkarboksilat pada selulosa, lignin, dan hemiselulosa.
Gugus C=C aromatis pada lignin muncul pada bilangan gelombang 1460 cm™.
Berdasarkan bilangan gelombang yang dihasilkan pada spektra batang jagung,
mengindikasikan sebagian besar kandungan yang terdapat di dalamnya adalah
hemiselulosa, lignin, serta selulosa. Intensitas bilangan gelombang sekitar 900-
1000 cm?t pada spektra selulosa hidrolisis mengalami peningkatan.
Kampeerapappun (2015) menyatakan, bahwa bilangan yang muncul pada daerah
898 cm™ merupakan gugus C-O-C stretching dari komponen selulosa. Semakin
menngkatnya intensitas yang dihasilkan, dimungkinkan polimer selulosa telah
terhidrolisis menjadi polimer yang lebih sederhana. Adapun fungsi dari hidrolisis
adalah untuk memecah bagian selulosa yang bersifat amorf, sehingga

kristalinitasnya akan meningkat.
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Adapun hasil spektra selulosa xantat dihasilkan bilangan gelombang 3423
cm?, 2807 cm, 1637 cm™®, 1383 cm?, dan 1060 cm™ yang menandakan selulosa
murni. Selain itu muncul bilangan gelombang 665 cm™ yang mengindikasikan
terjadinya reaksi gugus —OH pada struktur selulosa C-2, C-3, dan C-6. Ciri khas
gugus -O-C(=S)-S muncul pada bilangan gelombang 1110 cm™. Berdasarkan hasil
spektra yang didapatkan sesuai dengan penelitian yang telah dilakukan oleh
Zheng dan Meng (2015). Hasil spektra IR pada BACX tanpa porogen dan BACX
CaCOs3 1,5 gram muncul bilangan gelombang pada daerah sekitar 800 cm™ yang
mengindikasikan adanya gugus Zn-O pada BACX. Menurut Puspitasari (2017),
gugus Zn-O muncul pada bilangan gelombang 712 cm™ yang menunjukkan

terjadinya reaksi cross-link antara alginat dengan zink asetat.

=

__CH (")
C

BACX 1,5gram

BACX Tanpa Porogen

_ 1033 & 102080 T

Selulosa Xantat

Selulosa Hidrolisis
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Batang Jagung

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
. -1
Bilangan Gelombang (cm )

Gambar 4.11 Spektra IR serbuk batang jagung, selulosa hidrolisis, selulosa xantat,
BACX tanpa porogen, dan BACX CaCOs 1,5 gram
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Tabel 4.1 Data Bilangan gelombang (cm™) spektrum IR serbuk batang
jagung, selulosa hidrolisis, selulosa xantat, BACX tanpa porogen
dan BACX CaCOs31,5 gram

Sampel Modus Vibrasi Jenis Modus Vibrasi
Serbuk Batang Jagung 3455 OH stretching
2922 C-H (sps)
1630 C=0 stretching
1460 C=C aromatis
1384 C-H; simetris bending
1025 C-O-C stretching
870 C-H stretching out of plane dari
cincin aromatis
665 O-H bending
Selulosa Hidrolisis 3477 OH stretching
1641 C=0 stretching
1479 C=C aromatis
1380 C-H, simetris bending
998 C-O-C stretching
870 C-H stretching out of plane dari
cincin aromatis
664 O-H bending
Selulosa Xantat 3423 OH stretching
2903 C-H (sp3)
1637 C=0 stretching
1428 C=C aromatis
1383 C-H; simetris bending
1110 —0O-C(=S5)-S
1060 C-O-C stretching
910 C-H stretching out of plane dari
cincin aromatis
650 O-H bending
BACX Tanpa Porogen 3448 OH stretching
2928 C-H (sp3)
1632 C=0 stretching
1413 C=C aromatis
1350 C-H, simetris bending
1033 C-O-C stretching
880 C-H stretching out of plane dari
cincin aromatis
819 Zn-0
667 O-H bending
BACX CaCO3 1,5 gram 3476 OH stretching
2932 C-H (spa)
1646 C=0 stretching
1421 C=C aromatis
1350 C-H; simetris bending
1029 C-O-C stretching
900 C-H stretching out of plane dari
cincin aromatis
820 Zn-0

667 O-H bending
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4.6 Analisis SEM-EDX BACX
Berdasarkan hasil karakterisasi SEM-EDX didapatkan morfologi
permukaan BACX tanpa porogen berbentuk kasar dan berongga. Adapun pada
BACX CaCOs 1,5 gram didapatkan morfologi permukaan yang halus karena
rongga pori BACX tertutup oleh porogen. Hal tersebut dimungkinkan karena
proses pencucian pengeluaran porogen yang kurang bersih pada BACX CaCO3

1,5 gram. Berikut ini ditampilkan gambar hasil analisis SEM-EDX.

3 . - '.' P : aF b
SEI ww;-, A Dtg SEl; AoRV

FH)PA TS WA TR PRed NG o W FMIPA T8

SEI- - 10KV 5 m -
0000 FMIPA I8

Gar%ar 4.12 Hasil karakterisasi SEM (a) BACX tanpa porogen perbesaran 15.000x
(b) BACX tanpa porogen perbesaran 30.000x (¢) BACX CaCOs 1,5
gram perbesaran 15.000x (d) dan BACX CaCOs3 1,5 gram perbesaran
30.000x.
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Tabel 4.2 Persen berat masing-masing unsur dari BACX tanpa porogen dan
CaCOs3 1,5 gram

Berat masing-masing unsur (%)

Sampel C 0 s Ca Zn
BACX tanpa porogen 47,81 40,16 1,33 - 35,70
BACX CaCOs3 1,5 gram 58,19 35,92 2,11 0,97 11,76

Berdasarkan hasil EDX, didapatkan unsur yang terkandung dalam BACX
tanpa porogen adalah unsur C, O, S, dan Zn. Sedangkan pada BACX CaCOs 1,5
gram didapatkan unsur C, O, S, Ca, dan Zn. Persen Ca yang didapatkan pada
BACX CaCOs 1,5 gram masih ada, hal tersebut berarti unsur Ca di dalam BACX
belum keluar secara maksimal. Persen Zn yang didapatkan pada BACX tanpa
porogen dan BACX CaCOz 1,5 gram menunjukkan keberhasilan ikat silang antara
alginat Zn?*. Persen Zn yang didapatkan pada BACX tanpa porogen lebih besar
dibandingkan dengan BACX CaCOs 1,5 gram yakni berturut-turut 35,70% dan
11,76%. Menurut Mane, et al., (2016), penambahan porogen akan menghalangi
proses crosslink pada pembentukan BACX.

Berdasarkan data-data yang telah diperoleh dari penelitian, dapat kita
ketahui bahwa penambahan variasi porogen CaCO3 pada pembuatan BACX akan
mempengaruhi hasil yang didapatkan.dari segi nilai daya swelling dan

porositasnya. Allah SWT telah berfirman dalam Q.S Al Hijr (15) ayat 19:

(V81 O35 e 87 0pe e LEDTS (g e LEAITS 3300 (5T
Artinya: "Dan Kami telah menghamparkan bumi dan menjadikan padanya
gunung-gunung dan Kami tumbuhkan padanya segala sesuatu menurut
ukuran”.
Menurut Qatadah “mauzuun” berarti terbagi, sedangkan menurut Mujahid

“mauzuun” berarti terhitung (Al-Qurthubi, 2009). Ali (2009) menafsirkan bahwa

segala sesuatu yang diciptakan oleh Allah SWT di muka bumi ini sesuai dengan
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keseimbangan dan ukuran yang serasi, dimana terdapat hubungan saling
ketergantungan antara dunia mineral, nabati, dan hewani. Al-Maraghi (1987)
menafsirkan bahwa Allah SWT menciptakan setiap tumbuhan sesuai ukuran dan
timbangan, sehingga dapat kita ketahui bahwa setiap tumbuhan mengandung
unsur yang berbeda-beda.

Sesuai ayat tersebut dapat dihubungkan dengan proses pembuatan BACX,
dimana kadar penambahan porogen CaCOz yang tepat akan menghasilkan BACX
yang optimum berdasarkan nilai daya swelling dan porositasnya. Sebaliknya
penambahan kadar CaCOgz yang terlalu sedikit ataupun terlalu banyak akan
menghasilkan BACX yang kurang optimum. Komposisi pembuatan BACX yakni
alginat, selulosa xantat, dan CaCOsz akan saling ketergantungan untuk
mendapatkan BACX yang optimum. Oleh karena itu kadar komposisi yang

dibutuhkan harus tepat dan sesuai dengan yang diharapkan.



BAB V

KESIMPULAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah disampaikan pada pembahasan,

dapat disimpulkan sebagai berikut.

1.

5.2

Nilai daya swelling tertinggi didapatkan pada BACX CaCOs 1,5 gram
sebesar 127,55%, sedangkan nilai daya swelling terendah didapatkan pada
BACX CaCOz 0,5 gram sebesar 9,02%. Nilai porositas tertinggi didapatkan
pada BACX tanpa porogen sebesar 61,54%.

Berdasarkan analisis FTIR BACX CaCOs 1,5 gram dan BACX tanpa
porogen, muncul bilangan gelombang pada daerah 800 cm™ yang
mengindikasikan gugus Zn-O. Selain itu muncul bilangan gelombang pada
daerah 1030 cm™ yang mengindikasikan gugus —O-C(=S)-S.

Karakterisasi BACX CaCOsz 1,5 gram berdasarkan analisis SEM-EDX
memiliki bentuk permukaan yang halus karena rongga pori tertutup oleh
porogen. Sedangkan bentuk permukaan BACX tanpa porogen berbentuk

kasar dan berongga.

Saran

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut untuk metode pencucian porogen
pada proses pembentukan pori beads.

Perlu dicari metode lain pada analisis swelling dan porositas

Perlu diperhatikan jarak dropping pada saat penetesan beads
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Lampiran 11 Skema Kerja

L.2.1 Preparasi Sampel

Batang Jagung

- dibersihkan kemudian dikeringkan di bawah sinar matahari
- dihaluskan sampel kering dengan digiling

- diayak dengan ayakan 100 mesh

| - dioven selama 24 jam pada suhu 60°C
A

Serbuk kering

L.2.2 Ekstraksi Selulosa dari Batang Jagung

Serbuk batang jagung

- direndam sebanyak 25 gram dalam 500 ml NaOH 10 % pada
suhu 80 °C selama 90 menit

- _dicuci beberapa kali dengan aquades dan diperas

Pulp
- ditambahkan 20 tetes asam asetat dan 100 ml NaClO2 1% pada
suhu 75°C selama 1 jam
- dicuci dengan aquades hingga netral dan diperas
- dihidrolisis dengan HCI 5% (1:20) pada 95 % selama 1 jam
v
Selulosa

45
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L.2.3 Pembuatan Selulosa Xantat

Selulosa
- direndam 5 gram selulosa dalam NaOH 20 % sebanyak 40 mL
selama 3 jam
- diperas dan didiamkan selama 60 jam pada suhu kamar
- direaksikan dengan 2,5 mL CS; dalam shaker incubator dengan
v kecepatan 150 rpm pada suhu 25°C selama 3 jam

Selulosa xantat

- hasil suspensi kemudian dilarutkan dalam NaOH 6 % sebanyak
10 mL
- dikarakterisasi dengan FTIR
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L.2.4 Penentuan Konsentrasi Terbaik CaCO3s dalam Pembentukan Pori

BACX

Selulosa xantat

A 4

dilarutkan 1 gram natrium alginat dalam 25 ml aqua demin
dimasukkan selulosa xantat dengan perbandingan alginat-
selulosa 1:3

dimasukkan CaCOs dengan variasi 0; 0,5; 1; dan 1,5 gram
dihomogenkan hingga sempurna

Larutan Alginat Selulosa xantat

diteteskan menggunakan syringe ke dalam CiHeOsZn 10%
sebanyak 50 mL
didiamkan selama 24 jam

Beads basah

\4

disaring dan dicuci menggunakan aqua demin

ditambahkan CH3COOH 10%

diaduk menggunakan strirrer magnetic sampai tidak muncul
gelembung, sekitar 45 menit

disaring dan dicuci menggunakan aqua demin

dikeringkan menggunakan suhu 37°C selama 9 jam

Beads kering

diidentifikasi daya swelling dan porositasnya

Hasil
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L.2.5 Karakterisasi
L.2.5.1 Uji Swelling Beads

Beads

Hasil

direndam sebanyak 12,5 mg ke dalam 5 mL aqua demin
ditimbang pada jam ke-3, 9, 12, dan 24

uji swelling ditentukan berdasarkan persamaan (2.3)

L.2.5.2 Analisis Gugus Fungsi

Sampel

Hasil

digerus sampel dan padatan KBr hingga menjadi serbuk
menggunakan mortar agate

ditempatkan pada preparat

dipress untuk membentuk pellet

sampel ditempatkan pada sample holder

dilakukan pengukuran

L.2.5.3 Analisis Morfologi Permukaan

Sampel

Hasil

ditempatkan sampel pada carbon tape dan fine gold sputtering
diaplikasikan pada evaporator dan bertekanan tinggi

diatur tegangan akselerasi selama pemindaian berjalan untuk
mendapatkan gambar yang diinginkan.

diambil gambar pada perbesaran yang optimal hingga diperoleh
morfologi permukaan yang paling jelas



49

L.2.5.4 Analisis Porositas Beads

Sampel

A\ 4

Hasil

diambil larutan etanol

dimasukkan ke dalam gelas ukur 10 ml

diukur volume etanol (V1)

dimasukkan beads ke dalam gelas ukur yang telah berisi etanol
diukur volume yang telah ditambahkan beads (V2)

direndam beads hingga 24 jam

dikeluarkan beads dari larutan etanol

diukur volume etanol yang tersisa (V3)

dihitung porositasnya (X) berdasarkan persamaan (2.4)
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Lampiran 111 Preparasi Larutan

L.3.1 Ekstraksi Selulosa

a. NaOH 10% dalam 1000 mL
Diketahui:

%2 = 10%
v

v = 1000 mL
Ditanya: m
Jawab:
b m
0/o; g e e T Wy (L.3.1(a))
Y — — —
F 1000mL
m = 100 gr

Jadi, larutan NaOH 10% dibuat dengan 100 gr NaOH yang diencerkan dalam
1000 mL aquades.

b. NaClO2 1% dalam 250 mL
Diketahui:
M1 =1%
M2 = 25%
V2 =250 mL
Ditanya: V1
Jawab:
QoM N0z XN e e R . (L.3.1 (b))
25%xV1 = 1% x 250 mL

1% x 250 mL

V1=
25%

Vi= 10 mL
Jadi, larutan NaClO2 1% dibuat dari larutan NaClO, 25% dengan mengencerkan
10 mL NaClOz dalam 250 mL aquades.

50
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c. CH3sCOOH 10% dalam 100 mL
Diketahui:
M1 =99,85%
M2 =10%
V2=250 mL
Ditanya: V1
Jawab:
99,85% x V1 =10% x 100 mL

_ 10% x 100 mL
Vi=———
99,85%

V1 =10,02 mL
Jadi, larutan CH3COOH 10% dibuat dari larutan CH3COOH 99,85% dengan
mengencerkan 10,02 mL CH3COOH dalam 100 mL.

d. HCI 5 %dalam 1000 mL
Diketahui:
M1 =37%
M2 =5%
V2 =1000 mL
Ditanya: V1
Jawab:

37% x V1=5% x 1000 mL

_ 5% x1000 mL
37%

V1 =1351mL
Jadi, larutan HCI 5% dibuat dari lautan HCI 37% dengan mengencerkan 135,1 mL
HCI dalam 1000 mL aquades.

V1
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L.3.2 Preparasi Beads
a. NaOH 20%dalam 100 mL
Diketahui:

b
%—=20%
v

v =100 mL
Ditanya: m
Jawab:

b m
%— =—

v v

0/F — .
2086 v100 mL

m =20g9r

Jadi, larutan NaOH 20% dibuat dengan 20 gr NaOH yang diencerkan dalam 100

mL aquades.

b. Zink asetat 5% dalam 100 mL
Diketahui:

b
%—= 5%
v

v =100 mL
m
100 mL

m=>5gr

5% =

Jadi, larutan zink asetat 5% dibuat dengan 5 gr zink asetat dalam 100 mL aquades.
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Lampiran 1V Perhitungan

L.4.1 Randemen Selulosa

Berat setelah ekstraksi

Randemen = orat awal X 100%...ciiiiiieiiiiciie (L4.1)
50,0002 — 34,0726
B 50,0002 *100%
= 31,85%

L.4.2 Daya Swelling
Perhitungan daya swelling beads selulosa xantat menggunakan persamaan
(2.3). Data-data yang digunakan pada perhitungan daya swelling BACX

konsentrasi 0,5 gr 3 jam, sebagai berikut:

(Wt'Wo)rata = 4,5 mg Wo rata = 12,27 mg
Sehingga, daya swelling-nya, adalah:
Swelling = Mx 100% = e x 100% = 36,67%
Wo w2z

Perhitungan pada beads dengan variasi lain dilakukan dengan cara yang sama.
Nilai daya swelling tanpa porogen serta variasi porogen CaCOs 0,5; 1; dan 1,5
dapat ditampilkan pada Tabel L.4.1.

Tabel L.4.1 Nilai daya swelling beads tanpa porogen serta variasi porogen
CaC030,5; 1; dan 1,5 gram

Berat (mg) .
BACX V(\J/:rl;t)u Wo rata Wi-Wo (mg) (Wt -Wo)rata Daya(f/\(l)v)elllng
(mg) 1 2 3 (mg)

3 11,65 3,5 3,4 3,6 3,5 30,04
Tanpa 9 12,4 4,6 3,4 4,2 4,07 32,82
Porogen 12 12,9 3,9 5,2 3,8 4.3 33,33
24 13,26 47 4,2 51 4,67 35,22
3 12,27 45 4,6 4.4 45 36,67
CaCOs 9 12,53 2,6 0,4 0,4 1,13 9,02
0,5gr 12 11,3 14 1,7 1,3 1,47 13,01
24 22,67 20 234 19,6 21 92,63
3 14,47 7 7.1 7.4 7,2 49,76
CaCoOs 9 14,7 6,3 4,7 53 5,43 36,94
1gr 12 14,8 7,4 7,1 8,9 7,8 52.70
24 2503 27,2 29,1 29,6 28,63 114,38
3 12 8,7 8,4 9,3 8,8 73,33
CaCoOs 9 12,53 7,1 5,6 9,2 7,3 58,26
1,5gr 12 12,4 11,1 10,2 11,8 11,03 88,95
24 25,77 339 32,7 32 32,87 127,55
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L.4.3 Porositas

Perhitungan daya porositas BACX menggunakan persamaan 2.4. Data-
data yang digunakan pada perhitungan porositas BACX CaCOz 0,5 gr, sebagai
berikut:

Viaa=5 ml (V1-V3) rata = 0,23 ml
V2rata= 5,2 ml VTrta =0,43 ml
Sehingga, nilai porositasnya, adalah:
Porositas = V3L 00y = 023 100% = 53,49%
VT rata 0,43

Tabel L.4.2 Nilai porositas tanpa porogen serta variasi porogen CaCOs 0,5;
1; dan 1,5 gram

Vi (ml) Vz (ml) V3 (ml) (V1- v
]
Beads Va) ata 2
A B C A B @ A B @ rata (%)
oy (M
Veljge S50, 150 W 5o\ WA SN EIES 1 20N NGBy ) 61,54
Porogen
%aggf 5 5 5 52 52 52 477 48 475 023 043 5349
Ci‘%?s 5 5 5 52 52 52 47 478 477 025 045 5556
CaCOs

15 gr SO ST 2 D e 47 029 049 59,18




Lampiran V Data Mikroskop Optik
L.5.1 Analisis BACX 0,5; 1; dan 0,5 gram (basah, kering, setelah swelling)

C

Gambar L.5.1 (A) BACX 0,5 gram (basah, kering, setelah swelling), (B) BACX 1
gram (basah, kering, setelah swelling), (C) BACX 1,5 gram (basah,
kering, setelah swelling)
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Lampiran VI Data SEM-EDX
L.6.1 SEM BACX Tanpa Porogen dan BACX CaCOs 1,5 gram

SEI . JORV

FHMIPA 118

) e
et ] . s
SEIFy x15,000 1pm SEl - 10k x30,000 20 5um
AT 0000 EMIPA I 0000

Gambar L.6.1 Hasil karakterisasi SEM (a) BACX tanpa porogen perbesaran 15.000x (b)
BACX tanpa porogen perbesaran 30.000x (c) BACX CaCO; 1,5 gram
perbesaran 15.000x (d) dan BACX CaCQOj3 1,5 gram perbesaran 30.000x.
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Counts

Fitting Coefficient: 0.5493

L.6.1 SEM-EDX BACX Tanpa Porogen dan BACX CaCOg3 1,5 gram
L.6.1.1 SEM-EDX BACX Tanpa Porogen
hi |
N
S 2 |
N N
“ | | T 1 T T
000 1.00 200 300 400 500 600 700 800 9.00 10.00
keV
ZAF Method Standardless Quantitative Analysis
Element (keV) Mass%  Error% Atom% Compound Mass% Cation K
CK 0.277 29.32 0.44 47381 16.9054
OK 05253280 0.38 40.16 43.1881
S K 2307 218 045 133 3.0911
ZnlL* 10123570 0.52 10.70 36.8154

Total 100.00 100.00
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L.6.1.1 SEM-EDX BACX BACX CaCOs 1,5 gram

) 400 P

N
o
o
o
|
OKa

s
N
S
S
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Counts
=
(o)
o
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|
ZnLa

——CaKb

— ZnKa
—— ZnKb

|
0.00 100 2.00 3.00

| | | | I I
.00 500 600 7.00 800 9.00 10.00

]
VA
[3+]
S]
A
4
keV

ZAF Method Standardless Quantitative Analysis

Fitting Coefficient: 0.5274

Element (keV) Mass% Error% Atom% Compound Mass% Cation K
CK 0.277 44.70 0.23 58.19 34.7740
OK 0.52536.75 0.30 35.92 42.6432
S K 2.307 4.32 0.29 211 6.6814
CaK 3.690 2.48 0.74 0.97 4.1249
ZnlL* 1012 11.76 0.38 2.81 11.7765

Total 100.00 100.00
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