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ABSTRAK

Munawwaroh, M.J. 2019. Sintesis dan Karakterisasi Beads Alginat-
Karboksimetil Selulosa dari Batang Jagung dengan Variasi
Konsentrasi Crosslink CaCl,. Jurusan Kimia, Fakultas Sains dan
Teknologi, Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim
Malang. Skripsi. Pembimbing I: Eny Yulianti, M.Si; Pembimbing
I1: Ahmad Abtokhi, M. Pd; Konsultan: Lilik Miftahul Khoiroh,
M.Si.

Kata kunci, Batang jagung, alginat-karboksimetil selulosa, beads, CaCl,

Karboksimetil selulosa (CMC) merupakan turunan selulosa bersifat biocompatible,
biodegradable dan memiliki viskositas tinggi sehingga berpotensi dalam pembuatan
selulosa beads. Tujuan penelitian ini adalah untuk mengetahui konsentrasi crosslink
terbaik membentuk spherical beads dengan daya swelling dan penambahan diameter
yang tinggi, mengetahui karakter CMC berdasarkan analisis FTIR dan derajat
subtitusinya. Pada penelitian ini pembuatan beads alginat-karboksimetil selulosa
dilakukan menggunakan variasi konsentrasi crosslink CaCl, yaitu 3; 4; 5 %. Pembuatan
beads dilakukan dengan metode gelasi ionik dan dikarakterisasi menggunakan
kemampuan mengembang (swelling), Fourier Transform Infra-Red (FTIR), mikroskop
optik, uji kekuatan mekanik (hardness), SEM-EDX dan adsorpsi methylene blue.
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, hasil karakterisasi FTIR menunjukkan pada
bilangan gelombang 1596, 1413 dan 1258 cm™ mengindikasi terbentuknya karboksimetil
selulosa serta interaksi gugus Ca-O pada bilangan gelombang sekitar 820 cm™. Pada
pembuatan beads, variasi konsentrasi crosslink berpengaruh terhadap karakterisasi yang
ditentukan sehingga hasil daya swelling tertinggi ditunjukkan pada BACMC CaCl, 3%
yaitu 92,64% dengan persentase penambahan diameter sebesar 18,59% yang memiliki
kekuatan mekanik sebesar 109,71 N. Adapun hasil SEM-EDX morfologi permukaan
BACMC 3% yang dihasilkan berbentuk bulat, rata, halus serta tidak memiliki lekukan
sehingga menghasilkan kapasitas adsorpsi methylene blue tertinggi sebesar 41,30 mg/g
dengan waktu perendaman selama 672 jam atau 28 hari.
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ABSTRACT

Munawwaroh, M. J. 2019. Synthesis and Chacterization Beads Alginate-
Carboxymethyl Cellulose From Corn Stalk Using Variety of
Concentration Crosslink CaCl,. Department of Chemistry,
Faculty of Science and Technology Universitas Islam Negeri
Maulana Malik Ibrahim Malang. Thesis. Supervisor I: EnyYulianti,
M.Si; Supervisior 1l: Ahmad Abtokhi, M. Pd; Consultant: Lilik
Miftahul Khoiroh, M.Si.

Keywords : Corn Stalk, alginate-carboxymethyl cellulose, beads,CacCl,.

Carboxymethyl cellulose (CMC) is cellulose derivative’s that biocompatible,
biodegradable and has a high viscosity so it has the potential in making cellulose beads.
The purpose of this study was to determine the best concentration of crosslinks to form
spherical beads with high swelling power, determined the character of CMC based on
FTIR analysis and the degree of substitution. In this research, the synthesis of alginate-
carboxymethyl cellulose beads was carried out using variety concentration of crosslinks
CaCl, were 3; 4; 5% Making beads is done by ionic gelation method and characterized by
swelling ability, Fourier Transform Infra-Red (FTIR), optical microscope, hardness test
SEM-EDX and adsorption of methylene blue. Based on the research that has been done,
the results of FTIR characterization show that wave numbers of 1596, 1413 and 1258 cm’
! indicate the formation of carboxymethyl cellulose as well as the interaction of Ca-O
groups on wave numbers around 820 cm™. In making beads variations of crosslink
concentrations affect the characterization determined so that the highest swelling power
results are shown in CaCl2 crosslink beads 3% namely 92.64% with a percentage
increase in diameter of 18.59% which has a mechanical strength of 109.71 N. The results
of SEM-EDX BACMC 3% surface morphology produced round, flat, smooth and have
wrinkles is large and wide, so as to produce the highest adsorption capacity of methylene
blue around 41.30 mg/g with immersion time for 672 hours or 28 days.

XV



ua."dl\

Ol (0 gl ghendl fits (cunS3slS Ol beads iy § A8Lo .Y )AL 2.0 (35
¢ LmgdsSlly pslall 2487 ¢ ¢ Lo S b .Crosslink CaCl, 355 ¢! as 8yl
Y Bl el et Vb Y B S ol ) Sl B dealr
Ll pland) el o sl aal gl el e W (35U

8yt ¢ 3l CL&»

CaCly ¢ &l Oliww cbeads ¢ joolo! foteo o) lS ol a1 LS

wlls ralondl Mol B ¢ L Sdebdl i ga (CMC) Solsbdl Jitn (eSS

Crosslink ;S5 Jasl Cad an o) Glasi L joLll beads debus (3 Jost U Lle o)
FTIR JJ& Lo 425 CMC oy Cpade 2l 0401 3 531 5 wmeadl 5,080 (595" beads oo
LS gl g Jomy pslalldl Lt S8 ol beads dsbis ¢ ol oda 3l Y denoy
Fourier o Ciws 5 4sY) moig few beads il .70 ¢¢ ¢ Y u crosslink CaCl,
Sl 5 SEM-EDXy adball &2 5 Jso 4% 5 o>af 3,45 9 Transform Infra-Red (FTIR)
3 Olsll Obus 3 25 FTIR Chog)) dmd ¢ Jomiog U coedl odn 3 dized .35Y) ol
2 Ca-O oS Jols 5 osdshed) it S5lS JSadl 25 o VYOA 5 VEVY 5 1047
Ogdd pdll Caeogd) 1) crosslink wI;55 ¢l « beads asbus dis .‘}w AY+ Js> gl sue
@ 8 s 8ol 7aYc1E am Y BACMC & pid W) o) 8,06 (0 Crogl) ds &I
Lrslsdysll o SEM-EDX Ciwogll G Wl . oiss 1 080V om RSO 800l w0l 5 7V AcO
55 rliy S Ganly 9 358 Sleaks Aoy plas g 0oby (59,5 Ky beads -z 7.¥ BACMC

U YA of dole VY 8k ad 3 orforbe 1070 g QW GV k) SiaY)

XVi

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Batang jagung merupakan hasil produk samping dari tanaman jagung yang
kelimpahannya di alam sangat banyak, sehingga sering dilalaikan oleh petani dan
dibiarkan begitu saja tanpa proses daur ulang menjadi produk yang lebih
bermanfaat (Islamiyati and Surahman, 2017). Menurut Asmoro dkk, (2018),
batang jagung mengandung beberapa komponen kimia seperti selulosa 42,6%,
hemiselulosa 21,3%, lignin 8,2% dan sisanya berupa komponen lain.

Berdasarkan banyaknya kandungan selulosa dalam batang jagung maka
batang jagung berpotensi sebagai komposit selulosa beads. Beads adalah salah
satu bentuk spherical padat yang biasanya digunakan dalam metode adsorpsi. Jika
dibandingkan dengan metode adsorpsi menggunakan serbuk, beads lebih dipilih
karena beads memiliki jari-jari pori lebih besar dibanding serbuk sehingga dapat
meningkatkan kapasitas adsorpsi. Serbuk memiliki kapasitas adsorpsi kurang
maksimal sehingga perlu adanya upaya untuk meningkatkan kapasitas
adsorpsinya. Salah satu cara dalam meningkatkan kapasitas adsorpsi yaitu melalui
proses penggelembungan (swelling) yang dapat meningkatkan jari-jari porinya
(Indrawati, 2013).

Berdasarkan penelitian sebelumnya Nurmasari dkk, (2009), Beads adalah
salah satu bentuk alternatif yang dapat meningkatkan daya serap air (swelling).
Hal tersebut disebabkan karena perbaikan sifat difusi dan hidrodinamisnya,
berkaitan dengan terganggunya proses adsorpsi karena adanya hambatan sehingga

dapat menurunkan kapasitas adsorpsinya. Menurut Basir dkk, (2017) menyatakan



2
bahwa upaya meningkatkan kapasitas adsorpsi limbah logam berat dengan
mengkombinasikan arang aktif dan serbuk kitosan sebagai filler dan matrix
membentuk komposit beads. Pada dasarnya serbuk kitosan saja menghasilkan
efisiensi % teradsorpsi ion logam Pb, Zn dan Cu yaitu 80,506; 28,443; dan
74,606%. Hal tersebut didukung pula dengan penelitian Yulianti dkk, (2018)
menyatakan bahwa penggunakan serbuk batang jagung termodifikasi asam sitrat
1,5 M menghasilkan % efisiensi teradsorpsi ion Cu dan Ni sebesar 28,25 dan
3,68%. Kemudian setelah dikombinasikan dengan arang aktif membentuk
komposit beads menghasilkan peningkatan efisiensi % teradsorpsi ion logam Pb,
Zn dan Cu yaitu 90,013; 43,989; dan 73,728% Basir dkk, (2017).

Berdasarkan kegunaan limbah batang jagung dalam membentuk beads
maka limbah ini dapat didaur ulang menjadi produk yang lebih bermanfaat dalam
kehidupan sehari-hari. Hal tersebut sesuai dengan firman Allah SWT dalam Q.S

Al-An’am Ayat 95 yang berbunyi:

§30%. .. A G cidd £ 5 coddl e oA £ Ll A G A by
Artinya: “Sesungguhnya Allah menumbuhkan butir tumbuh-tumbuhan dan biji
buah-buahan. Dia mengeluarkan yang hidup dari yang mati dan mengeluarkan
yang mati dari yang hidup....”

Ayat tersebut menjelaskan bahwa Allah menciptakan tumbuh-tumbuhan
dari biji-bijian maupun benih. Tumbuhan tersebut salah satunya berupa jagung.
Tumbuhan jagung diolah manusia menjadi berbagai produk dan menyisakan
limbah berupa batang jagung yang kurang dimanfaatkan. Oleh karena itu, salah

satu alternatif dalam pengolahan limbah tersebut yaitu dimanfaatkan sebagai

bahan dalam pembuatan selulosa beads (Abdullah, 2007).
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Selulosa merupakan salah satu polimer yang memiliki kemampuan
sebagai biodegradable, renewable dan biocompatible yang dapat diaplikasikan
secara luas, baik dalam bentuk selulosa alami maupun dimodifikasi menghasilkan
turunan-turunannya (Gupta et al., 2016). Menurut (Swatloski et al., 2002),
turunan ester dan eter dari selulosa diantaranya metil selulosa, etil selulosa,
selulosa asetat, selulosa xantat, selulosa nitrat dan karboksimetil selulosa (CMC).
Turunan ester dan eter yang digunakan pada penelitian ini berupa karboksimetil
selulosa (CMC), merupakan salah satu modifikasi selulosa bermolekul tinggi yang
memberikan sensitivitas terhadap pH dan variasi kekuatan ionik (Akalin and
Pulat, 2018). Hal tersebut didukung dengan derajat polimerisasi (DP), semakin
panjang rantai molekulnya maka semakin kental pula larutan yang terbentuk
Eriningsih dkk, (2011). Kelebihan penggunaan CMC vyaitu biopolymer yang
stabil, non-toksik serta non-alergi yang dapat larut dalam air, biasanya digunakan
sebagai pengubah atau pengental dalam pembuatan manik-manik (Habib et al.,
2018).

Kualitas pembuatan CMC dapat dikatakan berhasil berdasarkan penentuan
derajat subtitusinya (DS). Menurut (Bayramoglu et al., 2003), CMC memiliki
ketentuan derajat subtitusi sekitar (0,60-0,95) dengan kisaran viskositas 700-1550
mPa pada suhu 25°C. Berdasarkan penelitian Ferdiansyah dkk, (2016),
standarisasi derajat subtitusi CMC menurut FAO berkisar (0,2-1,5), viskositas >
25 cps dan kemurnian CMC >99,5 dengan kadar air kurang dari 12. Rendahnya
kadar air CMC berbanding terbalik dengan nilai DS-nya sehingga semakin tinggi
nilai DS maka polaritas CMC dalam air semakin baik. Kepolaran tersebut

berkaitan dengan sifat hidrofilisitas CMC yang berasal dari gugus -COO" yang
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berikatan dengan gugus —OH, semakin banyak gugus —OH yang berikatan maka
hidrofilitasnya semakin meningkat pula. Menurut (Chang et al., 2010), salah satu
modifikasi selulosa yang dapat digunakan sebagai absorben yaitu memiliki
hidrofilisitas yang baik, serta dapat berkontribusi dalam meningkatkan pori.
Berdasarkan peningkatan ukuran pori tersebut maka karboksimetil selulosa
(CMC) dapat menghasilkan daya swelling yang tinggi. Hal tersebut ditunjukkan
dengan penggunaan komposisi alginat:CMC sebesar 1:9 gram menggunakan
epiklorohidrin (ECH) sebagai croslink, menghasilkan peningkatan ukuran pori
yang semakin besar serta rasio swelling maksimum sebesar >1000 gr/gr selama 12
jam.

Alginat merupakan salah satu komposisi penentu dalam pembuatan beads
karena alginat memiliki sifat sebagai pembentuk gel beads berdasarkan struktur
linier (blok M dan blok G) yang dimilikinya. Struktur tersebut membantu alginat
menjadi bentuk gel (blok G) serta meningkatkan kelenturannya dalam bentuk gel
(blok G dan GM), sehingga adanya penggabungan alginat dan CMC dapat
meningkatkan kekentalan larutan menghasilkan daya swelling beads maksimum
(Habib et al., 2018). Komposisi selulosa (CMC) juga perlu diperhatikan dalam
pembuatan beads karena berpengaruh terhadap daya serap air (swelling) ketika
diaplikasikan. Berdasarkan penelitian yang dilakukan (Sonmez et al., 2016),
komposisi beads alginat menggunakan crosslink berupa zink asetat (C4HgO4Zn)
yang mengandung selulosa sekitar 10% dan 25% akan memberikan daya adsorpsi
berturut yaitu 68% dan 80%. Hal tersebut berbanding terbalik dengan komposisi
beads alginat tanpa adanya selulosa sehingga hanya mampu mengadsorpsi sebesar

19%. Penambahan selulosa dalam beads alginat sangat berpengaruh terhadap
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kemampuannya dalam mengadsorpsi sehingga semakin banyak penambahan
selulosa maka daya swelling pun semakin meningkat.

Proses pembuatan beads alginat-karboksimetil selulosa (BACMC) juga
memerlukan penambahan agen Crosslink yang berfungsi sebagai pengikat silang
rantai polimer. Menurut (Choi et al., 2009), ion yang dapat digunakan sebagai
agen crosslinking diantaranya adalah  Ba**, Ca**, zn*, Cu** atau Fe*.
Agencrosslinking yang digunakan pada penelitian ini adalah Ca®*pada senyawa
kalsium klorida (CaCl,) dengan variasi konsentrasi, sebagaimana yang telah
dilakukan peneliti sebelumnya oleh (lbrahim et al., 2014), penambahan kalsium
Klorida sebagai agen pengikat silang dalam pembuatan alginat-CMC beads
berguna dalam meningkatkan rendemen dibandingkan dengan penambahan besi
klorida (FeCl3). Berdasarkan (lbrahim et al., 2014), penambahan crosslink
kalsium klorida 3% menghasilkan daya swelling 791%, sedangkan menurut
(Khazaeli et al., 2010), penambahan konsentrasi CaCl, 3% dengan waktu 30
menit menghasilkan daya swelling 1.0262%. Menurut (Sankar, 2014),
menyatakan bahwa penambahan konsentrasi crosslink sebesar 4% dengan waktu
kurang dari 60 sekon (< 60s) menghasilkan beads yang mudah dibentuk.
Sedangkan menurut (Wathoniyyah, 2016), penambahan konsentrasi 4%
menghasilkan beads yang halus, sangat elastis dan mudah dibentuk dan
menghasilkan daya swelling sebesar 177,60%. Selain itu, penambahan konsentrasi
crosslink 5% dengan waktu 8 jam menghasilkan bentuk beads bulat yang
memiliki densitas dan viskositas tinggi sehingga menghasilkan daya swelling

sebesar 20% (Liu et al., 2007).
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Berdasarkan uraian tersebut, perlu dikembangkan penelitian sintesis beads
alginat-CMC dengan variasi crosslink CaCl, sebesar 3, 4 dan 5% untuk
memperoleh Alginat-CMC beads terbaik. Karakterisasi alginat-CMC beads
terbaik akan dilakukan melalui penentuan derajat subtitusi untuk mengetahui
kualitas pembentukan CMC, penentuan daya swelling untuk mengetahui
kemampuan beads dalam mengadsorpsi air, disertai analisis mikroskop optik
untuk mengetahui bentuk spherical beads didasarkan pada diameternya.
Selanjutnya karakterisasi FTIR untuk mengetahui perubahan gugus fungsi pada
tahap pembentukan alginat-CMC beads, analisis menggunakan Texture Analyzer
untuk mengetahui kekuatan mekanik beads. Kemudian, uji aktivitas beads
menggunakan metilen biru untuk mengetahui kemampuan beads mengadsorpsi
senyawa berwarna serta karakterisasi morfologi (bentuk dan ukuran) dan

komposisi unsur dalam beads menggunakan SEM-EDX.

1.2 Rumusan Masalah

1. Bagaimana pengaruh variasi konsentrasi crosslink CaCl, terhadap daya
swelling, diameter serta kekuatan mekanik (hardness) beads?

2. Bagaimana karakter FTIR CMC hasil sintesis dan Alginat-CMC beads?

3. Bagaimana karakter morfologi beads optimum berdasarkan analisis
menggunakan SEM-EDX?

4. Bagaimana kemampuan BACMC terhadap kapasitas adsorpsi methylene blue?

1.3 Tujuan Penelitian
1. Untuk mengetahui pengaruh variasi konsentrasi crosslink CaCl, terhadap daya

swelling, diameter serta kekuatan mekanik (hardness) beads.
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Untuk mengetahui karakter FTIR CMC hasil sintesis dan Alginat-CMC beads.

. Untuk mengetahui karakter morfologi beads optimum berdasarkan analisis

menggunakan SEM-EDX.
Untuk mengetahui kemampuan BACMC terhadap kapasitas adsorpsi

methylene blue.

1.4 Batasan Masalah

1.

2.

Batang jagung yang digunakan berasal dari Kabupaten Kediri.
Karakter CMC hasil sintesis berdasarkan derajat subtitusi dan FTIR dan

karakter Alginat-CMC beads berdasarkan FTIR.

. Komposisi CMC:Alginat pada BACMC yang digunakan adalah 1:2.

Variasi konsentrasi crosslink kalsium klorida (CaCl,) yaitu 3, 4 dan 5%.

. Beads optimum didasarkan pada pengukuran mikroskop optik, FTIR, daya

swelling terbaik, uji kekuatan mekanik (hardness), adsorpsi methylene blue

serta SEM-EDX.

1.5 Manfaat

1.

2.

3.

Mengurangi pencemaran limbah batang jagung yang berlebihan.
Membuat beads dari komposit Alginat-CMC batang jagung.

Meningkatkan nilai ekonomis dari limbah batang jagung.



BAB I1

TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Potensi Batang Jagung Sebagai Selulosa

Batang jagung merupakan salah satu limbah pertanian yang mengandung
komponen-komponen kimia seperti selulosa 42,6%, hemiselulosa 21,3%, lignin
8,2% dan sisanya berupa komponen lain Asmoro dkk, (2018). Berdasarkan
komponen yang terkandung, batang jagung memiliki potensi sebagai selulosa
beads karena banyaknya persentase komponen selulosa didalamnya.

Selulosa adalah komponen utama yang dimiliki dinding sel tanaman yang
keberadaanya sangat melimpah di alam. Selulosa memiliki rumus struktur
(CeH100s), yang tersusun dari unit B-1,4-glukosa yang dihubungkan dengan ikatan
B-1,4-d-glikosida sebanyak 2.000-3.000 glukosa yang memiliki massa molekul
relatif yang sangat tinggi (Waldron et al., 2003). Selulosa biasanya masih
bercampur dengan lignin dan hemiselulosa yang biasa ditemukan dalam sel
tanaman berkayu sedangkan sebagian selulosa murni terdapat dalam bentuk biji-

bijian seperti biji kapas (Klemm et al., 1998).

C‘)H CH,OH
/]— ; 0
HGEL \>\ MOH
OH OH [~
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| CH,OH OH |,

Gambar 2.1 Struktur molekul selulosa (Kuo, 1999)



2.2 Sintesis Karboksimetil Selulosa (CMC) dari Selulos Batang Jagung
Karboksimetil Selulosa (CMC) merupakan salah satu polimer turunan dari
selulosa yang dikarboksimetilasi, yaitu eter polimer linier dengan gugus
karboksimetil (-CH,COO) yang terikat dengan beberapa gugus OH dari monomer
glukoiranosa. Struktur CMC didasarkan pada B-(1—4)-d-glukopiranosa polimer
dari selulosa. Selain itu, CMC merupakan senyawa anion yang bersifat
biokompatibel, biodegradasi, tidak berbau, tidak berwarna, memiliki rentang pH
sekitar 6,5-8,0 dan stabil pada pH sekitar 2-10 serta larut dalam air Eriningsih

dkk, (2011).

? OH
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Gambar 2.2 Struktur molekul karboksimetil selulosa (Shui et al., 2017)

Q

Menurut Lestari dkk, (2013), CMC dapat disintesis melalui dua tahap
yaitu karboksimetilasi dan alkalisasi. Metode alkalisasi menggunakan NaOH
sebagai pengaktif gugus hidroksil pada selulosa sekaligus sebagai pengembang
yang memudahkan reagen karboksimetilasi berdisfusi, berupa monokloroasetat.
Adapun konsentrasi NaOH yang digunakan adalah 30% karena menggunakan
konsentrasi yang lebih tinggi dapat menyebabkan degradasi terhadap selulosa
sehingga menyebabkan kadar selulosa semakin menurun. Adapun persamaan
reaksi pembentukan karboksimetil selulosa melalui tahap alkalisasi ditunjukkan
pada (Persamaan 2.1), sedangkan tahap karboksimetilasi ditunjukkan pada

(Persaaman 2.2) hingga (Persamaan 2.3) Pitaloka dkk, (2015).
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Tahap Alkalisasi:

Rse|u|05a 'OH+XNaOH — Rse|u|osa 'ONa + XHZO ............................. (21)

Tahap Karboksimetilasi:
Rse|u|osa 'ONa + XCICHZCOONa — Rse|u|osa 'OCHZCOONa+XNaCI ceeees ....(2.2)

CICH,COONa + NaOH — HOCH,COONa+ NaCl ..........ccccoevenee. (2.3)

Pembuatan karboksimetil selulosa didasarkan pada rasio natrium
monokloroasetat dan selulosa sesuai penelitian yang dilakukan Melisa dkk, (2014)
menyatakan bahwa rasio natrium monokloroasetat-selulosa pada kondisi optimum
yaitu 7:5 gram menghasilkan rendemen 55,79% dengan kadar air sebesar 10,10%.
Menurut (Haleem et al., 2014) menyatakan bahwa kondisi optimum karboksimetil
selulosa menggunakan rasio natrium monokloroasetat-selulosa 5:5 gram dengan
waktu reaksi selama 4 jam menghasilkan rendemen karboksimetil selulosa 1,437
gr/gr. Selain itu, menurut penelitian (Hariani, 2019) kombinasi pembuatan
karboksimetil selulosa menggunakan natrium monokloroasetat-selulosa 5:5

menghasilkan kemurnian sebesar 99,2% dengan waktu reaksi selama 4 jam.

2.3 Komposisi Alginat Sebagai Beads Terbaik

Alginat merupakan polimer anionik alami berasal dari rumput laut coklat
yang secara utuh kopolimer liniernya mengandung residu blok (1,4)-d-
mannuronat (M) dan a-l-guluronat (G). Blok terdiri G, M dan bergantian M dan G
berturut-turut yaitu (GGGG), (MMMM) serta (MGMGMG) (Gambar 2.3). Setiap
blok pada struktur alginat memiliki fungsi masing-masing diantaranya o-I-
guluronat (blok G) berfungsi sebagai pembentukan gel sedangkan (1,4)-p-d-

mannuronat (blok M) dan (blok GM) berfungsi untuk meningkatkan
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kelenturannya dalam bentuk gelnya (Habib et al., 2018). Selain itu, aplikasi
alginat banyak digunakan dalam bidang medis karena beberapa keunggulannya
seperti biocompatible, biodegradable, toksitas yang rendah,murah, meningkatkan
kekuatan mekanik serta metode gelasi ringan dengan penambahan kation divalent
seperti Ca**. Adapun kandungan alginat komersial sekitar 14,0-31,0% (Lee and

Mooney, 2012).

: coo
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---0 = HO o -~
HO o X HO O
H
- 00oC 4 »

-ooc_ HO o

OH el b
o Hogi

COO
M G M

Gambar 2.3 Struktur alginat (Lee and Mooney, 2012)

Menurut (Sonmez et al., 2016), komposisi selulosa dalam pembuatan
beads berpengaruh terhadap daya adsorpsi (swelling) ketika diaplikasikan. Suatu
beads alginat menggunakan agen pengikat silang berupa zink asetat
(Zn(CH3COOH), .2H,0) yang mengandung selulosa sebesar 10% dan 25% akan
memberikan daya adsorpsi berturut yaitu 68% dan 80%. Hal tersebut berbanding
terbalik dengan komposisi beads alginat tanpa adanya selulosa sehingga hanya
mampu mengadsorpsi sebesar 19%. Penambahan selulosa dalam beads alginat
sangat berpengaruh terhadap kemampuannya dalam mengadsorpsi sehingga
semakin banyak penambahan selulosa maka daya swelling pun semakin

meningkat. Berdasarkan penelitian terdahulu Yulianingtyas dkk, (2016),
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penentuan komposisi alginat-selulosa harus tepat agar menghasilkan kekuatan
mekanik yang kuat dan tidak mudah rapuh. Selain itu, formulasi yang tepat agar
menghasilkan bentuk beads yang baik diperlukan kombinasi alginat dengan bahan
yang dapat meningkatkan viskositas beads seperti HPMC, karageenan
Yulianingtyas dkk, (2016) dan karboksimetil selulosa (Bayramoglu et al., 2003).
Adapun kombinasi alginat-CMC terbaik adalah 1:2 yang memiliki kemampuan
meningkatkan viskositas beads.

Pembuatan beads menggunakan komposisi alginat dan modifikasi selulosa
dari batang jagung merupakan salah satu bentuk pemanfaatan sumber daya dari
limbah agar manusia bisa mengambil manfaat dari segala sesuatu yang

diciptakan-Nya, sebagaimana tertera dalam Q.S An-Nahl ayat 14 yang berbunyi:

@ i S o Wi e L T fms 60 Wl G 1R e o g4

&) £ 0383 1S5 lad o ket

Artinya:”’dan Dia-lah, Allah yang menundukkan lautan (untukmu), agar kamu
dapat memakan daripada dagingnya yang segar (ikan), dan kamu
mengeluarkan dari lautan itu perhiasan yang kamu pakai, dan kamu
melihat bahtera berlayar padanya, dan supaya kamu mencari
(keuntungan) dari karunia-Nya, dan supaya kamu bersyukur.

Berdasarkan ayat tersebut menjelaskan bahwasanya Allah SWT
menciptakan segala sesuatu untuk makhluk-Nya supaya manusia bisa mengambil
keuntungan (manfaat) dari sesuatu yang dihalalkan dan tidak ada satu pun di alam
yang diciptakan secara sia-sia. Segala sesuatu yang terdapat di lingkungan baik
berupa benda mati maupun hidup memiliki manfaat masing-masing seperti halnya
pembuatan beads yang berasal dari limbah batang jagung yang memiliki beberapa

manfaat salah satunya diaplikasikan dalam metode adsorpsi. Demikian sumber

daya alam yang ada dapat dimanfaatkan untuk menjaga, mengelola dan



13
melestarikan lingkungan sekitar serta selalu bersyukur dengan segala sesuatu yang

telah diciptakan (Utami, 2008).

2.4 Kemampuan Kalsium Klorida (CaCl,) Sebagai Agen Crosslink
Berdasarkan proses pembuatan beads alginat-CMC diperlukan penambahan
agen crosslink yang berfungsi sebagai pengikat silang rantai polimer. Agen
pengikat silang yang digunakan bersamaan dengan natrium alginat diasumsikan
bertindak sebagai pengompleks anion karboksilat (COO") dari alginat yang
biasanya mengunakan kation berupa ion bivalent (Costa et al., 2018). Menurut
(Choi et al., 2009), ion yang dapat digunakan sebagai agen crosslink diantaranya
adalah Ba*, Ca*", zn*, Cu®" atau Fe**. Adapun reaksi antara alginat dengan

agen pengikat silang divalen (CaCl,) ditunjukkan pada (Gambar 2.5).
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Gambar 2.3 Alglnat dan Crosslink Ca** (Shaari and Kamarudin, 2019)
Agen crosslinking yang digunakan pada penelitian ini adalah Ca’* pada
senyawa kalsium klorida (CaCl,) dengan variasi konsentrasi. Sebagaimana yang
telah dilakukan peneliti sebelumnya oleh (Ibrahim et al., 2014), Penambahan agen
crosslinking dalam pembuatan alginat-CMC beads yang menarik menggunakan
kation bivalent berupa kalsium klorida, kemampuan alginat dalam membentuk
beads maupun hidrogel stabil dan bioadhesif (lebih efektif) serta meningkatkan

rendemen dibandingkan dengan penambahan besi klorida (FeCls). Menurut
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(Akalin and Pulat, 2018) menyatakan bahwa ion Fe** hanya mampu meningkatkan
muatan elektrostatik dengan penurunan berat CMC akibat konsentrasi tinggi dan
menghasilkan beads berwarna kuning.

Berdasarkan (Ibrahim et al., 2014), penambahan crosslink kalsium klorida
sebesar 3% menghasilkan daya swelling 791%, sedangkan menurut (Khazaeli et
al., 2010), penambahan konsentrasi CaCl, 3% dengan waktu 30 menit
menghasilkan daya swelling 1.0262%. Menurut (Sankar, 2014), menyatakan
bahwa penambahan konsentrasi crosslink 4% dengan waktu kurang dari 60 sekon
(<60s) menghasilkan beads yang mudah dibentuk sedangkan menurut
Wathoniyyah, (2016), penambahan konsentrasi 4% menghasilkan beads yang
halus, sangat elastis dan mudah dibentuk sehingga menhasilkan daya swelling
sebesar 177,60%. Selain itu, penambahan konsentrasi crosslink 5% dengan waktu
8 jam menghasilkan bentuk beads bulat yang memiliki densitas dan viskositas

tinggi sehingga menghasilkan daya swelling sebesar 20% (Liu et al., 2007).

2.5 Pembuatan Komposit Beads Alginat-Karboksimetil Selulosa

Menurut (Gericke et al., 2013), Suatu beads dapat terbentuk berdasarkan
teknik pembuatannya, dimana teknik yang berbeda akan menghasilkan bentuk dan
ukuran yang berbeda pula. Berdasarkan alat yang digunakan, teknik pembuatan
beads terbagi menjadi lima macam diantaranya droping (teknik dengan
meneteskan larutan polisakarida ke dalam larutan crosslinker melalui lubang kecil
seperti syringe needle), jet cutting (teknik droping dengan melewatkan
polisakarida pada pisau berputar sebelum masuk ke bak koagulasi agar
menghasilkan partikel berbentuk bola), spinning drop atomization (teknik yang

menghasilkan butiran dengan mengeluarkan polisakarida melalui bejana silinder



15
berputar dengan lubang kecil), spinning disc atomization (teknik dengan
menyebarkan larutan dalam piringan hitam berputar sehingga menghasilkan
butiran akibat gaya sentrifugal) dan dispersi (teknik penentuan ukuran beads dari
kecepatan pencampuran, jenis dan jumlah surfaktan, perbandingan pelarut
hidrofilik dan hidrofobik serta viskositas larutan selulosa dan medium dispersi).

Beberapa teknik peambuatan beads dapat diketahui melalui (Gambar 2.4).
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Gambar 2.4 Teknik pembuatan beads a) droping b) jet cutting c) spinning drop
atomization d) spinning disc atomization dan e) dispersi (Gericke et al., 2013)

Menurut (lbrahim et al., 2014), metode yang digunakan pada pembuatan
beads dari batang jagung menggunakan teknik dropping (Gambar 2.4), hal
tersebut dikarenakan alginat-kalsium beads terbentuk akibat terlarutnya natrium
alginat dalam konsentrasi larutan kalsium klorida tertentu biasanya larutan encer.
Selain itu, alasan lain penggunaan kalsium klorida digunakan sebagai agen
crosslink menggunakan metode dropping karena kemampuan natrium alginat
membentuk gel yang stabil dan bioadhesif. Selain itu, penggunaan teknik gelasi
alginat dengan agen pengikat silang berupa CaCl, membentuk ikatan egg-box
antara ion logam divalen berupa Ca®* dengan ion —COO™ blok G dari alginat
membentuk gel dalam rantai polimer (Gambar 2.5) (Costa et al., 2018).

Sebagaimana firman Allah dalam Q.S Ad-Dzariat Ayat 49 yang berbunyi:
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Artinya: “Dan segala sesuatu Kami ciptakan berpasang-pasangan agar kamu
mengingat kebesaran Allah .

Ayat tersebut menjelaskan bahwasanya setiap makhluk diciptakan secara
berpasang-pasangan baik siang-malam, pria-wanita maupun positf-negatif.
Begitupun dengan sebuah atom yang memiliki muatan positif (proton) dan muatan
negatif (elektron) yang saling tarik-menarik akibat sifat atom cenderung lebih
elektronegatif ataupun elektropositif (Asmara, 2016). Kedua muatan tersebut
saling tarik-menarik mendekati inti atom sebagaimana pergerakannya untuk
mencapai keadaan stabil. Pergerakan atom tersebut berkaitan dengan firman Allah

SWT yang lainnya dalam Q.S Yasin Ayat 40 yang berbunyi:

d¢ poppg ol 335 D G L N IR E;;Zg s 250N

Artinya: “Tidaklah mungkin bagi matahari mengejar bulan dan malam pun tidak
dapat mendahului siang. Masing-masing beredar pada garis edarnya.”

Ayat tersebut menjelaskan bahwa setiap galaksi/planet  berputar
mengelilingi matahari, perputaran tersebut telah Allah SWT tetapkan
sebagaimana garis edarnya masing-masing dengan waktu tertentu. Berkaitan
dengan penciptaan atom yang bergerak mendekati inti atom layaknya peredaran
planet-planet mengelilingi matahari (Asy-Syuyuthi, 2003). Sebuah atom memiliki
muatan baik muatan positif (proton) maupun muatan negatif (elektron) yang
digunakan untuk mendekati intinya. Kedua muatan tersebut saling tarik-menarik
satu sama lain agar tercapai keadaan stabil meskipun di dalam atom terdapat gaya
tolakan (gaya sentrifugal). Begitu pula dengan reaksi antara muatan negatif (-

COO) dari alginat dengan muatan positif (Ca®") dari crosslink menunjukkan
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bahwa ayat tersebut sesuai dengan ketentuan awal yang telah Allah SWT
tetapkan. Sehingga senyawa yang bersifat elektronegatif akan berpasangan
dengan senyawa yang memiliki keelektopositifan yang setara agar terbentuk
keadaan yang stabil. Rasulullah SAW menyebutkan dalam haditsnya yang

berbunyi:
Laig Llats 35 QLIS 2l e

Artinya:"Seorang mukmin terhadap mukmin lainnya seperti satu bangunan,
sebagiannya menguatkan yang lainnya.” (HR. Bukhari dan Muslim)

Hadits tersebut menjelaskan bahwa tujuan utama makhluk diciptakan
adalah untuk menyembah kepada Allah SWT dan melaksanakan kewajiban yang
dapat mewujudkan suatu kebaikan terhadap sesama. Bentuk persatuan tersebut
dikaitkan dengan penelitian ini yaitu reaksi yang terjadi antara alginat dan
crosslink, dimana keduanya tercipta untuk saling menguatkan satu sama lain
membentuk ikatan “eggbox™ yang bersifat stabil dibandingkan dengan keadaan

sebelumnya (Asmara, 2016).

2.6 Karakterisasi
2.6.1 Derajat Subtitusi (DS)

Derajat subtitusi dilakukan untuk mengetahui keberhasilan dari sintesis
karboksimetil selulosa (CMC) serta mengetahui banyaknya gugus —CH,COO
yang tersubtitusi dengan gugus H" pada gugus —OH selulosa (Bono et al., 2009).
Penentuan derajat subtitusi dipengaruhi oleh polaritas pelarut (media reaksi) yang
digunakan, sehingga semakin tinggi kepolaritasan suatu pelarut maka semakin
rendah nilai DS dari CMC Pitaloka dkk, (2015). Berikut persamaan untuk

menghitung persentase CMC ditunjukkan pada (Persamaan 2.4) sedangkan untuk
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menghitung derajat subtitusi suatu CMC ditunjukkan pada (Persamaan 2.5)

(Candido and Goncalves, 2016).

L (2.4)
DS = [%] ............................................................................ (2.5)

Keterangan:

A = mL equivalent asam per gram sampel

B = volume NaOH yang ditambahkan (mL)

C = normalitas dari NaOH (N)

D = volume HCI yang digunakan untuk menitrasi sampel (mL)

E = normalitas dari HCI (N)

F = berat CMC yang digunakan (gram)

162 = berat molekul dari selulosa (gr/mol)

58 = berat molekul dari penambahan gugus karboksimetil (-CH,COO)

Menurut (Waring and Parsons, 2001), derajat subtitusi merupakan factor
utama dalam pembentukan serta kelarutan CMC dalam air.Berdasarkan
standarisasi FAO, nilai derajat subtitusi CMC dalam penggunannya bidang
pangan berkisar 0,2-1,5 sedangkan untukindustri pangan sekitar 0,7-0,9. Menurut
Lestari dkk, (2013) menyatakan bahwa derajat subtitusi untuk CMC komersial
berkisar 0,4-0,8. Selain itu, derajat subtitusi CMC dipengaruhi oleh beberapa
faktor diantaranya konsentrasi NaOH ketika proses alkalisasi dan berat NaCMC
pada proses karboksimetilasi (Togrul and Arslan, 2003). Menurut Pitaloka dkk,
(2015), suhu juga merupakan faktor yang mempengaruhi derajat subtitusi CMC,

semakin tinggisuhu yang digunakan ketika proses karboksimetilasi maka derajat
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subtitusinya pun semakin meningkat. Akan tetapi, jika suhu terlalu tinggi maka

derajat subtitusi juga akan mengalami penurunan.

2.6.2 Analisis gugus Fungsi CMC menggunakan FTIR

Penentuan uji FTIR perlu sekali dilakukan untuk membuktikan
terbentuknya CMC yang telah dilakukan oleh tahap sebelumnya. Menurut (Huang
et al., 2017), material baku selulosa (sebelum delignifikasi) terdapat beberapa
serapan diantaranya pada 1517 cm™ untuk gugus C=C aromatis lignin. Kemudian,
pada serapan 1723 cm™ dan 1238 cm™ merupakan gugus C=O dan C-O
hemiselulosa. Setelah proses delignifikasi muncul serapan IR pada daerah sekitar
3441, 2901 dan 1060 cm™ merupakan gugus O-H, C-H dan C-O-C ikatan p-
glikosidik pada selulosa. Sedangkan, daerah serapan 896 cm™ mengindikasi gugus
C-H rocking (out of plane) pada ditunjukkan pada (Gambar 2.6). Menurut
(Ibrahim et al., 2014), spektra FTIR alginat-CMC ditunjukkan gugus —OH
overlap pada serapan sekitar 3521-3610 cm™dan penambahan gugus karboksil
(COO) dan ikatan —CH, pada serapan 1604 dan 1419 cm™. Sedangkan,
karakteristik FTIR untuk alginat terdapat dua pita serapan yaitu gugus C=0
berada pada serapan sekitar 1427-1646 cm™dan 1141 cm™ untuk gugus C-O
dengan bentuk serapan tajam. Kemudian, penambahan crosslink berupa CaCl,
ditunjukkan pada serapan sekitar 821 cm™, yaitu gugus ion Ca** yang berikatan

dengan alginat (Gambar 2.7).
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Gambar 2.7 Spektra FTIR alginat-CMC dengan penambahan crosslink CaCl,
(lbrahim et al., 2014)

2.6.3 Analisis Daya Mengembang (Swelling) Alginat-CMC Beads

Uji swelling dilakukan untuk mengetahui kemampuan suatu sistem
polimer dalam menyerap air ditandai dengan bertambahnya volume air yang
terserap. Kemampuan swelling suatu polimer didasarkan pada kompabilitas dan
hidrofilitas air dengan polimer serta massa jenis crosslinker diantara rantai
polimer (Ibrahim et al., 2014). Suatu beads dapat dikatakan mengembang jika

dilakukan uji perendaman selama beberapa waktu kemudian ditimbang beratnya.

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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Persamaan untuk persentase daya swelling ditunjukkan dalam (Persamaan 2.6)

(Togrul and Arslan, 2003).

% SWelliNg = “52200 100% oo (2.6)

Wt adalah massa material basah dan Wo adalah massa material kering (Togrul
and Arslan, 2003).

Berdasarkan (lbrahim et al., 2014), penambahan konsentrasi crosslink
kalsium Kklorida sebesar 3% menghasilkan daya swelling 791%, sedangkan
menurut (Wathoniyyah, 2016), penambahan konsentrasi crosslink CaCl, sebesar
4% menghasilkan beads yang halus, sangat elastis dan mudah dibentuk sehingga
menghasilkan daya swelling sebesar 177,60%. Penambahan konsentrasi crosslink
5% dengan waktu 8 jam menghasilkan bentuk beads bulat yang memiliki densitas
dan viskositas tinggi sehingga menghasilkan daya swelling sebesar 20% (Liu et

al., 2007).

2.6.4 Analisis Mikroskop Optik Alginat-CMC Beads

Analisis menggunakan mikroskop optik dilakukan untuk mengetahui
ukuran dari diameter beads kering hingga mengalami sineresis. Menurut
(Ramdhan et al., 2019) diameter beads ketika diteteskan ke dalam larutan
crosslink menggunakan metode dropping memiliki diameter sekitar 2,5-3 mm.
Sehingga dapat diketahui penambahan diameter ketika mengalami swelling

hingga mengalami sineresis menggunakan (Persamaan 2.7).

Dimana, D adalah diameter beads dan LA adalah luas area permukaan beads.
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2.6.5 Karakterisasi Kekuatan Mekanik (Hardness) BACMC

Karakterisasi kekuatan mekanik (hardness) bertujuan untuk mengetahui
kekerasan yang dimiliki BACMC berdasarkan variasi konsentrasi crosslink. Uji
kekerasan beads dilakukan berdasarkan 2 teknik yakni gelasi ionik internal dan
ekstenal. Teknik gelasi ionik ekstenal yaitu teknik yang dilakukan dengan
meneteskan droplet-droplet natrium alginat ke larutan yang mengandung ion
divalent, sedangkan gelasi internal merupakan teknik yang dilakukan dengan cara
mencampurkan larutan crosslink (mengandung ion divalent) dengan natrium
alginate (Liu et al., 2004).

Menurut (Rajmohan and Bellmer, 2019), preparasi pembuatan beads
menggunakan metode gelasi eksternal lebih signifikan dibandingkan dengan
gelasi internal. Hal tersebut dibukrikan dengan penelitian yang telah dilakukan,
yaitu pembuatan beads menggunakan gelasi eksternal dengan komposisi
alginate:CaCl, (7:15) memiliki kekuatan mekanik maksimum dalam satuan force
sebesar 5600 g dan beads alginate:CaCl, (1:10) memiliki kuatan mekanik sebesar
3500 g. Sedangkan beads menggunakan teknik gelasi internal dengan komposisi

alginat-CacCl, (1:4) menghasilkan kekuatan mekanik maksimum sebesar 1500 g.

2.6.6 SEM-EDX

SEM (Scanning Electron Microscopy) adalah suatu alat yang digunakan
untuk mengamati dan menganalisa karakteristik mikrostruktur berupa padatan
seperti polimer dan komposit (Griffin and Riessen, 1991). Prinsip kerja SEM
yaitu seberkas elektron akan mengenai permukaan benda kemudian dipantulkan
kembali dan ditangkap oleh detektor. Berkas elektron tersebut ditembakkan

mengenai seluruh area permukaan yang akan diamati sehingga bentuk permukaan
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dapat diketahui. Sedangkan, EDX merupakan Kkarakterisasi suatu benda
melibatkan sinar-X yang diemisikan oleh suatu material (tingkat energi emisi
didasarkan pada material yang akan diamati). Perpaduan antara SEM dan EDX
menghasilkan gambar permukaan material dengan resolusi tinggi dan dapat
mengetahui jenis dan kadar suatu unsur penyusun didalamnya sehingga lebih
efisien dan mempermudah menganalisa suatu material (Puspitasari, 2017). Hasil

SEM dari alginat-CMC beads ditunjukkan pada (gambar 2.8).

Gambar 2.8 a) Alginat-CMC beads murni perbesaran éOE)x ) Igi;t-
CMC beads murni perbesaran 25x (Ren et al., 2016) dan c) Alginat-CMC
menggunakan crosslink CaCl, dengan perbesaran 500x (lbrahim et al., 2014)
Menurut (Ren et al., 2016), Analisa morfologi menggunakan SEM
(Gambar 2.8a) menunjukkan bahwa permukaan gel alginat beads memiliki daya
serap (porositas) yang rendah akibat densitas tinggi sehingga bentuknya lebih
berkerut, sedangkan adanya penambahan CMC pada pembentukan gel alginat-
CMC beads ditampilkan bentuk permukaannya yang relatif kasar dengan
porositas tinggi. Pada (Gambar 2.8b), menjelaskan bahwa perbesaran 25x dari
bentuk awal menampilkan luas permukaan dan porositas yang spesifik, karena
adanya interaksi struktur antara alginat dengan CMC. Penelitian terdahulu
(Ibrahim et al., 2014) menyatakan bahwa adanya penambahan crosslink CacCl,

pada pembuatan alginat-CMC beads, menyebabkan bentuk permukaan yang

beragam dan berlapis-lapis mengandung crosslink (ion Ca®*) yang mengelompok

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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dan saling berdekatan dengan alginat-CMC (Gambar 2.8c). Berdasarkan struktur
permukaan tersebut, penambahan agen pengikat silang pada alginat-CMC beads
dapat meningkatkan daya swelling. Akan tetapi, penambahan crosslink berlebihan
dapat menyebabkan gaya elektrostatik pada gugus -COO" alginat melemah,
sehingga menyebabkan penurunan daya swelling akibat sedikitnya air yang dapat
masuk pada beads. Hal tersebut disebabkan banyaknya ion Ca** yang

menggantikan gugus —H pada gugus —-COOH alginat.

2.6.7 Uji Aktivitas Beads Terhadap Adsorpsi Methylene Blue (MB)

Uji aktivitas dilakukan untuk mengetahui daya adsorpsi beads menyerap
adsorben. Keuntungan teknik metode adsorpsi diantaranya ekonomis, mudah
meregenerasi dan lebih efektif untuk teknik penghilangan pewarna organik dan
logam berat (Salama et al., 2018). Adapun salah satu bentuk yang digunakan
untuk mengadsorpsi methylene blue yaitu hidrogel beads, karena dapat digunakan
sebagai adsorben untuk pemurnian dalam bidang perairan (Salama et al., 2015).

Menurut (Dahlan et al., 2017), beberapa faktor yang berpengaruh terhadap
daya adsorpsi beads diantaranya waktu kontak dan pH. Pada keseimbangan waktu
perendaman selama 5 jam menghasilkan kapasitas adsorpsi 38,765 + 2,694 mg/g
sedangkan pada waktu perendama 22 jam menghasilkan kapasitas adsorpsi
sebesar 36,622 + 0,717 mg/g. Hal ini menunjukkan bahwa semakin lama waktu
perendaman maka kapasitas adsorpsi semakin menurun. Selain itu, faktor pH juga
menentukan kemampuan beads dalam mengadsorpsi senyawa metilen biru.
Adapun pH yang digunakan untuk mengukur daya adsorpsi beads berkisar pH 4-

10. Pada pH 4-7 kapasitas adsorpsi beads semakin meningkat yaitu 2,490 + 0,396
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hingga 2,931 + 0,307 mg/g, sedangkan jika pH 10 maka kapasitas adsorpsinya

semakin menurun yakni 1,986 + 0,214 mg/g.



BAB Il

METODE PENELITIAN

3.1 Pelaksanaan Penelitian
Penelitian ini telah dilakukan pada bulan Maret-September 2019 di
Laboratorium Riset Kimia Fisik Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi

Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Bahan

Bahan yang digunakan meliputi: limbah batang jagung berasal dari
Kabupaten Kediri, asam klorida (HCI) 37% p.a, natrium hidroksida (NaOH) p.a,
natrium monokloroasetat, metanol, kalsium klorida (CaCl,) p.a, natrium Kklorit
(NaClOy) p.a, natrium alginat (CgH;OgNa),, asam asetat (CH3COOH) p.a,
akuades, dan aquademin.
3.2.2 Alat

Alat yang digunakan meliputi: buret dan statif, seperangkat alat gelas, hot
plate, kertas pH, oven, timbangan analitik, seperangkat alat reflux, kertas saring,
termometer, aluminium foil, magnetik stirrer, syringe 18G, FTIR, mikroskop

optik, Texture Analyzer, SEM-EDX dan UV-Vis.

3.3 Rancangan Penelitian
Jenis penelitian yang dilakukan adalah experimental laboratory, yaitu
Sintesis dan karakterisasi alginat-karboksimetil selulosa beads dari batang jagung.

Adapun sampel yang digunakan berasal dari Kabupaten Kediri. Pertama, batang

26
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jagung diekstraksi dengan basa kuat NaOH 10% untuk menghilangkan senyawa
non-selulosa. Ekstrak selulosa yang diperoleh digunakan sebagai bahan
pembuatan karboksimetil selulosa menggunakan pelarut NaOH 30% dengan
perbandingan natrium monokloroasetat-selulosa sebesar 5:5 gram. Karboksimetil
selulosa yang terbentuk dikarakterisasi dengan derajat subtitusi untuk mengetahui
kualitas pembentukan CMC. Selanjutnya, dilakukan variasi konsentrasi crosslink
CaCl, 3%, 4%, dan 5% untuk mengetahui beads optimum yang dilihat dari daya
swelling dan kemampuan membentuk beads. Kemudian diidentifikasi berdasarkan
daya swelling secara gravimetric dan mikroskop optik, gugus fungsi dengan

FTIR, dan morfologi permukaan serta komposisi unsur dengan SEM-EDX.

3.4 Tahapan Penelitian

1. Preparasi sampel

2. Ekstraksi selulosa dari batang jagung

3. Pembuatan CMC  dengan perbandingan 55 gram  natrium
monokloroasetat:selulosa menggunakan pelarut NaOH 30%

4. Pembuatan BACMC dengan perbandingan komposisi alginat:selulosa 1:2

5. Penentuan konsentrasi crosslink CaCl, terbaik pada pembuatan BACMC

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
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100 mesh. Kemudian dioven selama 24 jam pada suhu 90°C. Serbuk yang
diperoleh merupakan sampel penelitian dan dikarakterisasi menggunakan FTIR.
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 menggunakan akuades dan lalu diperas hingga pH netral. Setelah
itu, ditambahkan NaClO, 1% sebanyak 100 mL dan ditambahkan CH3;COOH 10%
tetes per tetes sampai pH 5 pada suhu 75°C selama 1 jam. Selanjutnya, dicuci
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 diperoleh microfiber-terdispersi (Suvachittanont and Pookingdao, 2013).
Sampel yang diperoleh dikarakterisasi dengan FTIR.
3.5.3 Pembuatan Karboksimetil Selulosa

Lima gram ekstrak selulosa batang jagung ditambahkan dengan 100 mL
aquades dalam beaker gelas 250 mL. Lalu, ditambahkan10 mL NaOH 30% tetes
per tetes selama 1 jam. Kemudian ditambahkan natrium monokloroasetat
sebanyak 5 gram pada suhu 60-70°C selama 4 jam Nur’ain dkk, (2017).
Campuran direndam residunya menggunakan 100 mL metanol selama 24 jam
(Latifah et al., 2019). Campuran yang dihasilkan kemudian dikeringkan dalam
oven pada suhu 60°C sampai diperoleh berat yang konstan Nur’ain dkk, (2017).
Setelah itu, ditentukan derajat substitusinya dan dikarakterisasi menggunakan

FTIR.
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3.5.4 Pembuatan Beads Menggunakan Variasi Konsentrasi Crosslink CaCl,
Satu gram natrium alginat dilarutkan dalam 25 mL aquademin.
Selanjutnya, dimasukkan karboksimetil selulosa dengan perbandingan alginat-
selulosa yaitu 1:2. Kemudian larutan tersebut diteteskan menggunakan syringe
18G ke dalam variasi konsentrasi CaCl, 3, 4 dan 5% sebanyak 50 mL dimana
jarak antara syringe dan larutan crosslink adalah 3 cm kemudian didiamkan
selama 24 jam. Beads yang terbentuk disaring dan dicuci menggunakan

aquademin.

3.5.5 Karakterisasi BACMC
3.5.5.1 Penentuan Derajat Substitusi

Empat gram karboksimetil selulosa ditambahkan 10 mL larutan asam
nitrat 2 M, kemudian campuran diaduk kembali selama 2 menit. Residu
selanjutnya dikeringkan di dalam oven pada suhu 60°C hingga asam nitrat hilang.
Satu gram residu dimasukkan ke dalam Erlenmeyer lalu ditambahkan 25 ml
larutan NaOH 0,3 N. Setelah itu, campuran tersebut dititrasi dengan larutan HCI
0,3 N dengan menggunakan pH meter (Salama et al., 2018). Penentuan derajat
substitusi dilihat pada (Persamaan 2.5).
3.5.5.2 Karakterisasi Gugus Fungsi

Beads dianalisa gugus fungsinya menggunakan FTIR. Beads dan padatan
KBr digerus hingga menjadi serbuk menggunakan mortar agate. Lalu dibentuk
menjadi pellet dengan cara ditempatkan dalam preparat dan dipress. Setelah itu
pellet diletakkan pada sample holder dan dilanjutkan pengukuran gugus

fungsinya.



Tabel 3.1 Data Karakterisasi FTIR
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Tahapan Spektra IR
Serbuk batang jagung (A) IRA
Delignikasi (B) IRB
Bleaching (C) IRC
Hidrolisis/Selulosa Murni (D) IRD
Karboksimetil selulosa (E) IRE
BACMC 3% (F) IRF
BACMC 4% (G) IRG
BACMC 5% (H) IRH

3.5.5.3 Uji Swelling Beads Alginat:CMC

Sebanyak + 30 mg beads alginat:CMC direndam dalam 10 mL aquademin.

BACMC ditimbang setelah direndam selama 3, 5, 8, 24, 29 dan 31 jam. Uji

swelling secara gravimetri ditentukan berdasarkan (Persamaan 3.1) dan secara

mikroskop optik diolah menggunakan aplikasi Image-J (Latifah et al., 2019)

berdasarkan (Persamaan 3.2) baik sebelum maupun setelah swelling (Ibrahim et

al., 2014).
% SWelling = Z2220 100% .o oo (3.1)
. L area x 4
Diameter (D) = /% ................................................................ (3.2)
Tabel 3.2 Daya swelling pada variasi komposisi alginat: CMC
Variasi Konsentrasi Variasi waktu uji swelling

Crosslink CaCl, T3 T5 T8 T24 T29 T3l
3% (1) T3la T5la T8la T24la T29la T3lla
T31b T51b  T81b  T241b T291b T31l1lb

T31c T51c T81lc  T241c T291c T3lilc
4% (2) T32a T52a  T82a  T242a T292a T312a
T32b T52b  T82b T32b  T39% T312b
T32c T52c  T82c  T242c T292c T31ll2c
5% (3) T33a T53a T83a  T243a T293a T313a
T33b T53b  T83b  T243b T293b T313b
T33c T53c T83c  T243c T293c T313c

Keterangan : (T) = waktu penentuan daya swelling
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3.5.5.4 Karakterisasi Kekuatan Mekanik (hardness) BACMC
Uji kekuatan mekanik (hardness) BACMC dianalisa menggunakan Texture
Analyzer (CT3 Brookfield) dan pengukuran dilakukan menggunakan jarum probe
dengan diameter sebesar 3.5 mm. Pengujian sampel BACMC dilakukan dengan
jarak pengukuran disesuaikan dengan dimensi sampel terhadap bagian atas alat

penekan sampel (Rajmohan and Bellmer, 2019).

3.5.5.5 Karakterisasi Morfologi Permukaan

Karakterisasi morfologi BACMC dilakukan dengan SEM-EDX. Sampel
diletakkan pada carbon tape dan fine gold sputtering diaplikasikan pada
evaporator bertekanan tinggi. Tegangan akselerasi diatur selama pemindaian
berjalan agar diperoleh gambar yang akan diinginkan. Gambar diambil dengan
perbesaran optimal sehingga morfologi permukaan terlihat jelas (Candido and

Goncalves, 2016). Analisis ini dilakukan pada beads optimum.

3.5.5.6 Uji Aktivitas Beads terhadap Adsorpsi Methylene Blue

Uji aktivitas zat warna methylene blue terhadap beads dengan berbagai
variasi konsentrasi crosslink dilakukan dengan menggunakan konsentrasi awal
methylene blue yaitu 50 ppm (Benhalima and Ferfera-Harrar, 2019). Sebanyak £ 5
mg metilen biru dilarutkan ke dalam 100 mL akuades, lalu dipipet 10 mL dan
diletakkan ke dalam tabung reaksi berdasarkan variasi crosslink CaCls.
Kemudian, sebanyak 3 buah beads berdasarkan variasi crosslink diletakkan ke
dalam larutan metilen biru dan diukur absorbansi menggunakan UV-Vis pada
panjang gelombang 664 nm (Nasrullah et al., 2018). Uji aktivitas beads dilakukan

selama 168 jam (Sonmez et al., 2016) dengan mengamati penurunan absorbansi
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dari beads masing-masing variasi konsentrasi crosslink. Adapun penentuan

kapasitas adsorpsi berdasarkan pada (Persamaan 3.3) (Almeida et al., 2009).

Co-Ct
m

0=
Dimana q; merupakan kapasitas adsorpsi (mg/g), C, adalah konsentrasi awal, C;
adalah konsentrasi akhir, m adalah massa beads (mg) dan V merupakan volume

larutan yang digunakan untuk adsorpsi (mL).

3.5.6 Analisis Data

1. Gugus fungsi dari serbuk batang jagung, delignifikasi, bleaching,
hidrolisis/ekstrak selulosa, karboksimetil selulosa, BACMC dengan variasi
konsentrasi crosslink yaitu 3; 4; dan 5%. Hasil uji dengan IR dibandingkan
dengan literatur dan diidentifikasi adanya senyawa yang hilang.

2. ldentifikasi daya swelling BACMC secara gravimetri dan mikroskop optik
dibandingkan dengan literatur.

3. Morfologi permukaan dari beads optimum spektra SEM-EDX dibandingkan

dengan literatur.



BAB IV

PEMBAHASAN

4.1 Pembuatan Beads-Alginat Karboksimetil Selulosa dari Batang Jagung
Karboksimetil selulosa (CMC) adalah modifikasi selulosa yang memiliki
nilai viskositas serta hidrofilisitas yang tinggi, sehingga bentuk ini dijadikan
kelebihan untuk pembuatan beads. Sebelum pembentukan modifikasi ini terlebih
dahulu dilakukan beberapa tahapan agar sampel yang digunakan dapat dijadikan
sebagai beads. Adapun proses sintesis CMC dari batang jagung meliputi:
delignifikasi yaitu proses penghilangan non-selulosa menggunakan basa kuat
seperti natrium hidroksida (NaOH). Hal tersebut didasarkan penelitian
sebelumnya Yulianti dkk, (2019) menyatakan bahwa proses aktivasi
(delignifikasi) menyebabkan serbuk batang jagung memiliki kalor lebih tinggi
yang menyebabkan sisa kandungan selulosa mengalami swelling sehingga
memudahkan untuk mengikat air serta pori-pori yang dihasilkan bertambah
sehingga kapasitas adsorpsi yang dihasilkan meningkat Hartini dkk, (2014).
Selanjutnya, proses bleaching dilakukan untuk menghilangkan lignin
menggunakan larutan NaClO, berfungsi menghilangkan zat warna lignin (coklat
menjadi putih), lalu tahapan selanjutnya yaitu proses hidrolisis menggunakan
asam kuat berupa HCI bertujuan untuk mengubah polimer selulosa menjadi
polimer sederhana sehingga memecah bagian selulosa yang bersifat amorf

menjadi kristalin berupa ekstrak selulosa.
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Gambar 4.1 a) Batang jagung b) selulosa dan c) karboksimetil selulosa

Sintesis karboksimetil selulosa meliputi 2 tahapan yaitu, tahap alkalisasi
yaitu proses pengaktifan gugus hidroksil (agen pengembang) agar memudahkan
reagen karboksimetilasi berdifusi menggunakan NaOH (4.2a). Selanjutnya, tahap
karboksimetilasi yaitu proses subtitusi gugus alkil dari gugus karboksimetil (-
CH,COO) menggantikan atom hidrogen pada gugus (-OH) selulosa menggunakan
rasio natrium monokloroasetat-selulosa (Gambar 4.2b). Kemudian, penambahan
pelarut organik berupa alkohol murni (metanol) berfungsi meningkatkan
efektivitas reaksi karboksimetilasi dan menjaga agar selulosa tidak terdekomposisi
ke dalam larutan alkali (Gambar 4.2c). Pergantian gugus tersebut dapat diukur
menggunakan derajat subtitusi (DS), merupakan salah satu parameter utama yang
dijadikan sebagai pengujian dalam proses pembuatan CMC. Sehingga, semakin

besar derajat subtitusinya maka tingkat keberhasilan sintesis CMC semakin tinggi.

Gambar 4.2 a) Tahap alkalisasi b) karboksimetilasi dan c) penambahan pelarut
organik (metanol)

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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4.2 Penentuan Derajat Subtitusi Sintesis Karboksimetil Selulosa
Penentuan derajat subtitusi ditentukan menggunakan titrasi dengan
menambahkan NaOH sebagai larutan titran dan HCI sebagai larutan titer
menggunakan pH meter sebagai penanda titik akhir titrasi. Adapun hasil DS dari
penelitian ini ditunjukkan dalam (Tabel 4.1).

Tabel 4.1 Hasil Penentuan Derajat Subtitusi Berdasarkan Variasi Komposisi
Natrium Monokloroasetat (NaMCA):Selulosa

Volume Titrasi (ML)  \/rata-rata Standar
NAMCA:Selulosa DS
U1 u2 U3 (mL) SNI (DS)
55 6,65 6,57 6,49 6,57 0,726 07-12
6:5 6,57 6,3 9,29 7,39 0,604 b

Berdasarkan data yang diperoleh, komposisi NaMCA:Selulosa
berpengaruh terhadap nilai DS dalam pembuatan karboksimetil selulosa (CMC)
yaitu 5:5 dan 6:5 sehingga diperoleh nilai DS berurut sebesar 0,726 dan 0,604
menunjukkan bahwa menurut standarisasi SNI baku mutu I nilai DS CMC dengan
perbandingan (5:5) memenuhi range standar DS yaitu 0,7-1,2. Penurunan derajat
subtitusi dari komposisi NaCMA:Selulosa (6:5) semakin menurun disebabkan
komposisi NaCMCA lebih besar dibanding selulosa sehingga produk samping
berupa natrium klorida (NaCl) dan natrium glikolat (HOCH,COONa) semakin
banyak terbentuk dan menyebabkan derajat subtitusinya semakin menurun.
Sehingga berdasarkan nilai DS yang diperoleh dari (Tabel 4.1) maka komposisi
NaMCA:Selulosa yang digunakan untuk pembuatan CMC adalah 5:5. Hal
tersebut didukung pula dengan perubahan warna larutan dari merah muda (pink)

menjadi putih menggunakan pH meter (Gambar 4.3).
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Gambar 4.3 a) Sebelum dan b) setelah titrasi penentuan derajat subtitusi

Tahap selanjutnya, pembuatan beads alginate-karboksimetil selulosa
(BACMC) menggunakan variasi konsentrasi crosslink CaCl, yaitu 3%, 4% dan
5%. Komposisi pembuatan beads didasarkan pada penelitian sebelumnya
Yulianingtyas dkk, (2018) yaitu 1:2, menghasilkan beads yang memiliki kekuatan
mekanik yang tinggi dan tidak mudah rapuh. Kemudian, beads didropping
menggunakan syringe 18G ke dalam larutan crosslink dan didiamkan selama 24
jam agar crosslink berinteraksi dengan alginat hingga sempurna. Lalu, beads
disaring dan dikeringkan pada suhu 33°C selama 24 jam hingga berat konstan

(Gambar 4.4).

Gambar 4.5 Perbandingan beads basah, kering dan swelling a) BACMC 3% b)
BACMC 4% dan ¢c) BACMC 5%

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



37

4.3 Pengaruh Variasi Crosslink CaCl, Terhadap Diameter Pengukuran
Mikroskop Optik, Daya Swelling dan Kekuatan Mekanik BACMC

Penentuan konsentrasi terbaik BACMC didasarkan pada diameter dan
daya swellingnya. Adapun hasil pengolahan data yang ditampilkan, berupa grafik
daya swelling serta diameter dengan berbagai variasi konsentrasi (Gambar 4.6).
Nilai diameter beads menggunakan mikroskop optik diolah menggunakan aplikasi
Image-J sehingga dapat ditampilkan pada (Gambar 4.7). Berikut ini grafik hasil

uji swelling dan mikroskop optik beads dengan variasi konsentrasi crosslink.

100 — e

80

60

Daya swelling (%)

20

3% 4% 5%
Konsentrasi CaCl,

Gambar 4.6 Grafik persentase daya swelling beads

Berdasarkan Gambar 4.6 dapat diketahui bahwa hasil daya swelling beads
menggunakan crosslink CaCl, 3%, 4% dan 5% secara berturut yaitu 92,64%;
85,17%; dan 84,79% pada perendaman ke-24 jam. Hasil uji swelling tersebut
menunjukkan bahwa meningkatkan konsentrasi CaCl, menyebabkan daya
swelling semakin menurun. Menurut (lbrahim et al., 2014), penambahan
konsentrasi CaCl, menunjukkan bahwa sejumlah ion Ca®* berikatan dengan rantai
natrium alginat, sehingga jaringan ruang beads berkurang dan menyebabkan

molekul air mudah masuk ke dalam beads. Banyaknya jumlah gugus —COOH
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alginat yang berikatan dengan ion Ca®*" mengakibatkan gugus —COO™ menurun
sehingga interaksi elektrostatik antara keduanya melemah dan menyebabkan daya
swelling semakin menurun. Hal tersebut didukung dengan data pengukuran

diameter menggunakan mikroskop optik.

=
N
Il

Pertambahan diameter (%)

3% 4% 5%
Konsentrasi CaCl,

Gambar 4.7 Grafik persentase diameter beads

Gambar 4.8 Hasil karakterisasi mikroskop optik perbesaran 0,75x BACMC CacCl,,
a) 3% kering b) 4% kering c) 5% kering d) 3% basah e) 4% basah dan
) 5% basah
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Berdasarkan data yang diperoleh pada (Gambar 4.7) menjelaskan bahwa
pertambahan diameter pada BACMC CaCl, 3, 4 dan 5% secara berturut yakni
18,59; 17,09; dan 16,65% dengan lama perendaman 24 jam. Meningkatnya
konsentrasi CaCl, mengakibatkan persentase diameter semakin menurun,
kemungkinan mengalami sineresis (keadaan disaat beads mengeluarkan air secara
alami) (Ayuningtyas, 2012). Berdasarkan penelitian terdahulu (Ramdhan et al.,
2019) menyatakan bahwa sineresis dapat terjadi akibat beberapa faktor
diantaranya lama waktu perendaman dan penambahan konsentrasi CaCl..
Berdasarkan faktor tersebut menunjukkan bahwa semakin lama waktu
perendaman serta penambahan konsentrasi CaCl, sebagai agen crosslink maka
daya swelling dan diameter beads semakin menurun.

Pengukuran diameter beads menggunakan mikroskop optik dengan
perbesaran 0,75x menunjukkan bahwa beads hasil syringe 18G (basah), sebelum
dan sesudah swelling mengalami pertambahan diameter baik secara fisik maupun
perhitungan. Berdasarkan (Gambar 4.8) diketahui bahwa ciri fisik beads kering
(sebelum swelling) terlihat lebih kecil dibandingkan dengan beads basah (setelah
swelling). Hal tersebut didukung dengan hasil diameter beads dari pengolahan
data menngunakan aplikasi image-J (Gambar 4.5) menunjukkan bahwa beads
basah memiliki diameter sekitar 0,34-0,35 cm sedangkan beads kering memiliki
diameter sekitar 0,18-0,19 cm dan beads setelah swelling memiliki diameter
berkisar 0,23-0,24 cm. Menurut (Ramdhan et al., 2019) pembuatan beads
menggunakan syringe pada teknik dropping menghasilkan diameter beads setelah

swelling sekitar 0,25-0,3 cm.
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Gambar 4.9 Grafik hasil uji hardness beads

Peningkatan daya swelling didukung dengan data uji hardness beads
dengan variasi konsentrasi CaCl, 3, 4 dan 5% (Gambar 4.9) menggunakan
Texture Analyzer yang diperoleh yaitu 11,19 kgf; 11,65 kgf dan 12,22 kgf.
Berdasarkan data diperoleh dinyatakan bahwa hasil tersebut memenuhi standar
kekerasan suatu komposit skala mikro yaitu 3-30 kgf. Kemudian hasil data
tersebut dikonversi menjadi satuan gaya sistem SNI yaitu 109,71 N; 114,15 N;
dan 119,78 N. Berdasarkan data tersebut menjelaskan bahwa kekerasan suatu
beads semakin bertambah seiring meningkatnya konsentrasi CaCl,. Menurut
(Rajmohan and Bellmer, 2019) menyatakan bahwa hardness beads semakin
bertambah seiring meningkatnya konsentrasi CaCl,. Hal tersebut dipengaruhi oleh
faktor eksternal dari metode gelasi ionik yang lebih berpengaruh terhadap
hardness beads dibandingkan faktor internalnya, karena menunjukkan bentuk
keseragaman dari beads sedangkan faktor internal menunjukkan morfologi beads
yang sama. Sehingga, kekerasan dari beads berpengaruh terhadap daya swelling
dan diameternya karena air semakit sulit untuk menembus bagian luar akibat
banyaknya ion Ca?* yang mengisi jaringan ruang beads. Berdasarkan data yang

diperoleh dari uji daya swelling, diameter serta kekuatan mekanik (hardness)
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BACMC, semakin banyak penambahan crosslink pada beads maka semakin kecil
daya swelling maka diameternya sedangkan nilai uji hardness berbanding terbalik
dengan pengukuran keduanya.

4.4 Pengaruh Pembuatan CMC Hasil Sintesis dan BACMC Terhadap
Karakter FTIR

Adapun hasil karakterisasi FTIR pembuatan BACMC meliputi beberapa
tahapan, diantaranya batang jagung, delignifikasi, bleaching, ekstrak selulosa,
CMC sintesis, BACMC berdasarkan variasi konsentrasi CaCl, ditunjukkan pada

(Gambar 4.10).
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Gambar 4.10 Spektra IR tahap pembuatan karboksimetil selulosa i) batang jagung

i) delignifikasi iii) bleaching iv) selulosa murni dan v) karboksimetil

selulosa

Berdasarkan Gambar 4.10 menunjukkan bahwa hasil spektra batang
jagung terletak pada bilangan gelombang 3409, 2920, 1733, 1634, 1513, 1327,
1250, 1050, 832 dan 666 cm™. Pada bilangan gelombang sekitar 1733 dan 1250

cm™ menunjukkan gugus C=O dan C-O ester pada hemiselulosa, gugus C=C
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aromatis pada lignin muncul pada bilangan gelombang 1513 cm™ dan pada
bilangan gelombang sekitar 1634 cm™ menunjukkan gugus O-H kristalin pada air.

Berdasarkan spektra yang dihasilkan (Gambar 4.10) mengindikasi bahwa
batang jagung mengandung komponen hemiselulosa, lignin dan selulosa. Pada
proses delignifikasi dan bleaching bilangan gelombang sekitar 1700 dan 1200
serta 1500-an tidak muncul spektra karena kedua proses tersebut berfungsi
menghilangkan hemiselulosa dan lignin pada batang jagung. Kemudian, Intensitas
bilangan gelombang pada spektra hidrolisis (selulosa murni) mengalami
peningkatan. Menurut (Huang et al., 2017) menyatakan bahwa bilangan
gelombang yang muncul pada puncak 1060 cm™ merupakan vibrasi gugus C-O-C
steching dari cincin piranosa dengan B-glikosidik pada selulosa. Peningkatan
intensitas spektra pada bilanagan gelombang tersebut, kemungkinan mengindikasi

bahwa polimer selulosa telah terpecah menjadi polimer yang lebih sederhana.
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Gambar 4.11 Spektra IR I) standar CMC dan I1) sintesis CMC dari batang jagung

Adapun hasil spektra karboksimetil selulosa muncul pada bilangan

gelombang 3436, 2904, 1596, 1413, 1334, 1255, 1063, 924 dan 665 cm™yang
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menandakan sintesis modifikasi selulosa telah berhasil. Hasil analisa tersebut
didukung dengan membandingkan data analisa CMC sintesis dengan CMC
standar (Gambar 4.11). Selain itu, pada bilangan gelombang 665 cm™ muncul
spektra yaitu mengindikasi terjadinya reaksi gugus O-H pada struktur selulosa C-
2, C-3 dan C-6, sedangkan pada puncak hilangan gelombang 1596 dan 1413 cm™
merupakan ciri khas gugus C=0 dari COO" asimetris dan simetris serta pada
bilangan gelombang 1255 cm™ merupakan gugus C-O dari COO". Namun, pada
bilangan gelombang 1063 cm™ menunjukkan gugus C-O-C streching dimana
intensitas spektra semakin berkurang. Hal tersebut terjadi karena penambahan
NaOH yang berfungsi pengaktifan gugus —OH pada molekul selulosa untuk
mempermudah subtititusi atom hidrogen pada gugus —OH selulosa menjadi —
CH,COO serta mengembangkan selulosa (penghancuran struktur kristalin
menjadi amorf). Hasil tersebut sesuai dengan hasil yang didapatkan pada

penelitian sebelumnya (EI-Sakhawy et al., 2018).
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Gambar 4.12 Spektra IR beads berdasarkan variasi CaCl, i) BACMC 3%

ii) BACMC 4% dan iii) BACMC 5%
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Hasil spektra pada BACMC dengan variasi CaCl, sebagai crosslink
menunjukkan bahwa pada bilangam gelombang 1614; 1425 dan 1154
mengindikasi gugus C=0 dan C-O dari gugus karboksil alginat, sedangkan pada
penambahan crosslink muncul pada bilangan gelombang sekitar 820 cm™ yang
mengindikasi interaksi gugus Ca-O yakni reaksi antara gugus karboksilat (COQ)
pada alginat dan ion Ca®* dari crosslink dengan intensitas puncak spektra semakin
tajam seiring penambahan crosslink dalam pembuatan beads. Menurut (Ibrahim et
al., 2014), penambahan crosslink yaitu CaCl, ditunjukkan pada serapan sekitar
820 cm™ menunjukkan gugus ion Ca®* yang berikatan dengan alginat.
Tabel 4.1 Data Bilangan gelombang (cm™) spektrum IR serbuk batang

jagung, delignifikasi, bleaching, hidrolisis (selulosa murni),
karboksimetil selulosa serta beads dengan variasi CaCl,

Sampel Bilangan Gelombang Jenis Modus Vibrasi
(cm™)
Serbuk Batang Jagung 3409 O-H stretching
2920 C-H; stretching
1733 C=0 ester stretching
1634 O-H bending absorbed water
1513 C=C stretching
1457 C-Hsbending cincin piranosa
1380 C-H bending
1250 C-O ester stretching
1050 C-O-C stretching cincin piranosa
832 C-H Ikatan B-glikosidik
666 O-H bending oop
Delignifikasi 3446 O-H stretching
2905 C-H, stretching
1648 O-H bending absorbed water
1428 C-H, bending cincin piranosa
1382 C-H bending
1059 C-0O-C stretching cincin piranosa
896 C-H Ikatan B-glikosidik
668 0O-H bending oop
Bleaching 3447 O-H stretching
2906 C-H, stretching
1648 O-H bending absorbed water
1431 C-H, bending cincin piranosa
1383 C-H bending
1032 C-O-C stretching
896 C-H Ikatan B-glikosidik

668 0O-H bending




45

Selulosa murni 3435 O-H stretching
2901 C-H, streching
1648 0O-H bending absorbed water
1431 C-Hybending cincin piranosa
1381 C-H bending
1030 C-O-C stretching cincin piranosa
819 C-H Ikatan B-glikosidik
667 O-H bending oop
Karbosimetil Selulosa 3436 OH stretching
2904 C-H;streching
1596 C=0 stretching Anti-symmetric
1413 C=0 stretching symmetric
1334 C-H bending
1255 C-O streching
1063 C-O-C stretching
924 C-H Ikatan B-glikosidik
665 O-H bending oop
BACMC 3% 3431 O-H stretching
2917 C-H, streching
1618 C=0 stretching Anti-symmetric
1425 C=0 stretching symmetric
1317 C-H bending
1154 C-O symmetric
1062 C-O-C stretching
895 C-H Ikatan B-glikosidik
820 Ca-O
667 O-H bending oop
BACMC 4% 3421 O-H stretching
2918 C-H;streching
1622 C=0 stretching Anti-symmetric
1426 C=0 stretching symmetric
1316 C-H bending
1154 C-O symmetric
1062 C-O-C stretching
895 C-H Ikatan B-glikosidik
820 Ca-O
667 O-H bending oop
BACMC 5% 3412 O-H stretching
2918 C-H, streching
1619 C=0 stretching Anti-symmetric
1427 C=0 stretching symmetric
1317 C-H, bending
1154 C-O symmetric
1062 C-O-C stretching
896 C-H Ikatan B-glikosidik
820 Ca-O
667 0O-H bending oop
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4.5 Analisis SEM-EDX BACMC
Berdasarkan hasil karakterisasi Scanning Electron Microscopy (SEM)
ditunjukkan dalam (Gambar 4.12). Adapun morfologi permukaan BACMC CacCl,
3% yang dihasilkan berbentuk bulat, permukaan halus, memiliki lekukan yang
terlihat besar dan lebar seiring peningkatan perbesaran, sedangkan pada morfologi
BACMC CaCl, 5% berbentuk bulat, permukaan kasar, tidak rata serta lekukan
terlihat samar pada perbesaran 5000x. Hal tersebut terjadi karena peningkatan
konsentrasi crosslink yang menyebabkan morfologi permukaan beads menjadi
lebih kasar dan tidak rata sehingga lekukan terlihat samar (Haldar and
Chakraborty, 2018). Hal tersebut didukung pula dengan pengukuran diameter
menggunakan Image-J application bahwa pada (Gambar 4.13) karakterisasi beads
menggunakan SEM dengan perbesaran 50x menghasilkan diameter beads kering
sekitar 0,48-0,56 cm. Berbeda halnya pengukuran diameter beads menggunakan
mikroskop optik dengan perbesaran 0,75x menghasilkan diameter beads kering

sekitar 0,18-0,19 cm.
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Gambar 4.13 Hasil analisa SEM (a) BA

CMC CaCl, 3% perbesaran 50x (b)
BACMC CaCl, 5% perbesaran 40x (c) BACMC CaCl, 3%
perbesaran 5000x dan (d) BACMC CaCl, 5% perbesaran 5000x
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Tabel 4.2 Persentase masing-masing unsur dari BACMC CacCl, 3 dan 5%
Berat masing-masing unsur (%)

Sampel C 0 Na Cl Ca
BACMC 3% 4801 4587 0.80 1.74 2.60
BACMC 5% 4618 4569 0.61 3,53 3.99

Hasil karakterisasi SEM didukung dengan data EDX, menjelaskan
kandungan beberapa unsur dalam beads. Berdasarkan hasil EDX, diperoleh
kandungan unsur pada BACMC yaitu C, O, Na, Cl dan Ca. Pada BACMC CacCl,
3% kandungan atom C, O dan Na lebih banyak dibandingkan BACMC CaCl, 5%
sedangkan unsur Cl pada BACMC 3% lebih sedikit dibanding BACMC 5%.
Perbedaan pembuatan BACMC secara signifikan terletak dari variasi CaCl,, yaitu
3 dan 5% menghasilkan persen atom Ca sebesar 2,69 dan 3,99%. Peningkatan
persentase atom Ca menyebabkan bentuk beads semakin bulat dan memiliki
sedikit lekukan (rata), sehingga homogenitas permukaan beads semakin
meningkat seiring banyaknya interaksi antara alginat dengan ion Ca*" dari
crosslink (Haldar and Chakraborty, 2018). Hal tersebut sesuai dengan penelitian
terdahulu yang dilakukan (Sabino et al., 2018) menyatakan bahwa berdasarkan
hasil analisis EDX, konsentrasi crosslink berpengaruh terhadap bentuk partikel
yang dihasilkan, semakin banyak konsentrasi crosslink yang ditambahkan maka
tingkat aglomerasi semakin berkurang. Hal tersebut diketahui berdasarkan
kekuatan mekanik pada BACMC 5% yang memiliki tekstur lebih keras dibanding
BACMC 3%. Berdasarkan penjelasan tersebut, Allah SWT berfirman dalam Q.S

Al-Hagqgah ayat 38-39 berbunyi:

§vad 03na ¥ Us YAl O3pad G 3 56

Artinya: “Maka Aku bersumpah dengan apa yang kamu lihat, dan dengan apa
yvang tidak kamu lihat.”
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Ayat tersebut menjelaskan bahwasanya Allah SWT bersumpah kepada
seluruh makhluk-Nya telah membersihkan nama Nabi SAW dari perkaatan
musuh-musuhnya, hingga pada suatu waktu mereka melihat sifat dan akhlak
Rasulullah SAW yang sebenarnya dan mereka menyadari kesalahan yang telah
diperbuat sebelumnya (Asy-Syuyuthi, 2003). Berdasarkan ayat tersebut, seiring
kemajuan teknologi kebenaran tentang kehidupan di bumi yang tidak diketahui
oleh manusia akhirnya dapat terpaparkan secara jelas. Kehidupan di bumi yang
terlihat merupakan wujud interaksi antar sesama, akan tetapi di sisi lain mereka
tidak mengetahui bahwa sesuatu yang tak terlihat secara kasat mata pun juga
berada dalam siklus kehidupan manusia. Mereka tidak mengetahui bahwa sesuatu
yang tak terlihat memiliki peran dan pengaruh dalam kehidupan manusia seperti
halnya dalam pembuatan beads (berbentuk kecil) yang memiliki beberapa fungsi
tertentu salah satunya adalah mampu mengadsorpsi zat berwarna seperti
methylene blue. Peranan tersebut dapat kita lihat menggunakan alat sejenis
mikroskop berupa SEM-EDX yang berfungsi untuk mengetahui morfologi
permukaan dari beads serta komponen unsur penyusunnya. Dari karakterisasi
tersebut kita dapat mengetahui bahwasanya BACMC CaCl, 3% memiliki
morfologi berbentuk bulat, permukaan halus dan memiliki lekukan besar dan
lebar berkebalikan dengan morfologi pada BACMC 5% bentuk bulat, permukaan
kasar dan lekukan terlihat samar.
Berdasarkan karakteristik morfologi permukaan (Gambar 4.13) dapat
ditarik kesimpulan bahwa kemampuan adsorpsi BACMC 3% lebih tinggi
dibanding BACMC 5%. Kemampuan adsorpsi tersebut berasal dari banyaknya

pori yang dimiliki oleh masing-masing variasi konsentrasi beads yang dibuktikan
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dengan penurunan konsentrasi methylene blue (Gambar 4.14). Sehingga dapat
diketahui peningkatan konsentrasi CaCl, terlihat samar pada pembuatan BACMC
berpengaruh terhadap hasil yang diperoleh terutama ketika diaplikasikan dalam
kehidupan sehari-hari seperti drug delivery, kromatografi kolom, metode adsorpsi

zat berwarna dan lain-lainnya.

4.6 Uji Aktivitas BACMC Menggunakan Metode Adsorpsi Methylene Blue
Adapun tujuan uji aktivitas BACMC vyaitu untuk mengetahui kapasitas
adsorpsi beads terhadap penurunan konsentrasi methylene blue. Penurunan
konsentrasi methylene blue dilakukan dengan waktu perendaman selama 28 hari
atau 672 jam. Hasil penurunan konsentrasi methylene blue ditunjukkan pada

(Gambar 4.12)
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Gambar 4.14 Grafik penurunan konsentrasi methylene blue
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Gambar 4.15 Grafik kapasitas adsorpsi methylene blue
Berdasarkan grafik (Gambar 4.14) menunjukkan bahwa hasil penurunan
konsentrasi methylene blue tertinggi berdasarkan variasi konsentrasi crosslink
yaitu 3; 4; dan 5% secara berturut yaitu 41,99 ppm; 40,91 ppm; dan 41,07 ppm
pada waktu perendaman selama 672 jam atau 28 hari. Hasil penurunan
konsentrasi tersebut kemudian dikelola untuk menghitung kapasitas adsorpsi
(Gambar 4.15) menggunakan (Persamaan 3.3) sehingga dihasilkan kapasitas

adsorpsi berturut yaitu 41,30 mg/g; 40,08 mg/g; dan 39,90 mg/g.

4.7 Perspektif Islam dan Sains

Berdasarkan hasil data yang diperoleh tersebut menunjukkan bahwa
penambahan variasi konsentrasi crosslink berupa CaCl, berpengaruh terhadap
daya swelling, diameter, kekuatan mekanik, morfologi permukaan serta
kemampuan mengadsorpsi methylene blue. Semakin banyak penambahan CacCl,
yang diberikan maka daya swelling, diameter dan kemampuannya mengadsorpsi
adsorben semakin kecil sedangkan kekuatan mekaniknya semakin tinggi dengan

bentuk bulat, permukaan kasar, tidak rata serta memiliki lekukan yang terlihat
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samar. Berdasarkan kesimpulan tersebut dapat diketahui bahwa penambahan
crosslink yang berlebihan menyebabkan hasil yang tidak maksimum, sesuai

firman Allah SWT dalam Q.S Al-Maidah Ayat 77 yang berbunyi:

55 s 15 e e 35 38 w8l 5 5 5 22 s 1 Wl Y e st

AV o 5 s

Artinya:" Hai Ahli Kitab, janganlah kamu berlebih-lebihan (melampaui batas)

dengan cara yang tidak benar dalam agamamu. Dan janganlah kamu

mengikuti hawa nafsu orang-orang yang telah sesat terdahulunya

(sebelum kedatangan Muhammad) dan mereka telah menyesatkan
kebanyakan (manusia), dan mereka tersesat dari jalan yang lurus.

Ayat tersebut menjelaskan bahwa tentang sifat/perilaku berlebih-lebihan,
dimana pada zaman dahulu (sebelum kedatangan Nabi Muhammad SAW) yaitu
golongan yahudi dan nasrani mengikuti hawa nafsu mereka dalam urusan agama
sehingga mereka cenderung berbuat sesuka hati dan akhirnya kufur terhadap
nikmat yang telah Allah SWT berikan. Kekufuran tersebut memberikan dampak
negatif terhadap orang-orang sekitar sehingga yang lainnya ikut ke dalam jurang
kesesatan (Asy-Syuyuthi, 2003). Dalam hal ini, ayat tersebut memberikan hikmah
kehidupan terhadap penelitian ini yaitu tentang pola hidup yang berlebihan yang
dikaitkan dengan pembuatan beads dengan penambahan variasi konsentrasi agent
crosslink (CaCly).

Berdasarkan data tersebut, Penambahan kadar crosslink CaCl, yang
berlebihan menghasilkan beads dengan data hasil karakterisasi yang kurang
maksimal seperti daya swelling, diameter dan kemampuan adsorpsinya semakin
kecil/menurun sehingga diperlukan CaCl, yang tepat agar menghasilkan

karakterisasi yang baik. Dari hasil tersebut dapat simpulkan bahwa penambahan

kadar CaCl, yang tepat dalam pembuatan beads-alginat karboksimetil yaitu 3%
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menghasilkan daya swelling sebesar 92,64% dengan pertambahan diameter
sebesar 18,59%, kekuatan mekanik sebesar 109,71 N sehingga menghasilkan
kapasitas adsorpsi sebesar 41,30 mg/g karena memiliki morfologi berbentuk bulat,

permukaan halus dan rata serta memiliki lekukan yang besar dan lebar.



BAB V
PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, dapat disimpulkan bahwa:

1. Variasi konsentrasi crosslink berupa CaCl, berpengaruh terhadap daya
swelling-nya, ukuran diameter, kekuatan mekanik serta kemampuannya
dalam mengadsorpsi metilen biru. Pada penelitian ini, menggunakan variasi
CaCl; 3; 4 dan 5% menghasilkan daya swelling berturut yaitu 92,64; 85,17;
dan 84,79%, sedangkan pengukuran diameter yang dihasilkan adalah 18,59;
17,09; dan 16,65%. Hal tersebut berbanding terbalik dengan uji kekuatan
mekanik yang dihasilkan sebesar 109,71 N; 114,15 N; dan 119,78 N.

2. Hasil analisis FTIR dalam pembuatan CMC hasil sintesis terdapat pada
bilangan gelombang 1596; 1415 dan 1251 cm™ mengindikasi gugus C=0 dan
C-O dari gugus karboksil, sedangkan pada BACMC dengan peningkatan
konsentrasi CaCl, terdapat pada bilangan gelombang sekitar 820 cm™
menunjukkan interaksi gugus Ca-O dengan intensitas puncak semakin
meningkat.

3. Hasil analisis SEM-EDX BACMC optimum yaitu didasarkan pada beads
yang memiliki daya swelling dan pertambahan diameter tertinggi serta
kekuatan mekaniknya adalah BACMC CaCl, 3%, menghasilkan bentuk bulat,
permukaan halus dengan bentuk lekukan yang besar dan lebar.

4. Uji aktivitas BACMC berdasarkan variasi konsentrasi CaCl, yaitu 3; 4; dan

5% mengalami penurunan konsentrasi berturut sebesar 41,99 ppm; 40,91

53
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ppm; dan 41,07 ppm sehingga menghasilkan kapasitas adsorpsi methylene
blue berturut sebesar 41,30 mg/g; 40,08 mg/g; dan 39,90 mg/g.

5.2 Saran

1. Perlu dilakukan variasi konsentrasi crosslink terkecil untuk mengetahui lebih
detail penambahan konsentrasi CaCl, untuk beads optimum.

2. Perlu penambahan porogen untuk mempercepat proses adsorpsi sehingga
memungkinkan penyerapan methylene blue berlangsung sedikit lebih cepat (<

28 hari).
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Lampiran 11 Diagram Alir
L.2.1 Preparasi Sampel

Batang Jagung

Dibersihkan kemudian dikeringkan di bawah sinar matahari
Dihaluskan sampel kering dengan gilingan
Diayak dengan ayakan 100 mesh

Dioven selama 24 jam pada suhu 90°C

Serbuk kering

Dikarakterisasi dengan FTIR

Hasil

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

v

Ditambahkan 5 ml asam asetat dan 100 mL NaClO, 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

Selulosa

Sampel dikarakterisasi dengan FTIR

Hasil
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L.2.3 Pembuatan Karboksimetil Selulosa

Selulosa

- Ditambah 5 gram selulosa dengan 100 mL aquades dalam beker
gelas 250 mL

- Ditambah 10 mL NaOH 30% tetes per tetes selama 1 jam

- ditambah 5 gram CICH,COONa dengan suhu 60-70°C

v

Karboksimetil

- Diambil residu dan direndam menggunakan 100 mL metanol selama
24 jam

- Dinetralkan dengan asam asetat glacial dan disaring

- Dikeringkan dalam oven pada suhu 60°C sampai diperoleh berat
yang konstan

- Dikarakterisasi dengan FTIR dan ditentukan derajat substitusi

Hasil
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L.2.4 Penentuan Variasi Konsentrasi Crosslink CaCl,Terbaik

Natrium Alginat:CMC
- Dimasukkan dengan perbandingan 1:2

- Dilarutkan dalam akuademin 25 mL
- Dihomogenkan hingga sempurna

Larutan Alginat CMC

- Diteteskan menggunakan syringe 18G ke dalam variasi konsentrasi
CacCl; 3; 4; dan 5% sebanyak 50 mL

- Didiamkan selama 24 jam

Beads basah
- Disaring

- Dicuci menggunakan aquademin hingga netral
- Dikeringkan menggunakan suhu 33°C selama 24 jam hingga berat

konstan
Beads kering

- Diidentifikasi daya swelling secara gravimetri dan mikroskop optik

Haxil

L.2.5 Karakterisasi
L.2.5.1 Uji Swelling Beads

Beads

- Direndam sebanyak £30 mg dalam 10 mL aquademineralisata
- Disaring menggunakan saringan teh/santan

- Ditimbang pada jam ke-3, 5, 8, 12, 24 29dan 31

- Uji swelling ditentukan berdasarkan persamaan (2.6)

Hasil
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L.2.5.2 Analisis Gugus Fungsi

Sampel

v-

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

Hasil

L.2.5.3Analisis Morfologi Permukaan

Sampel

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 pad aperbesaran yang optimal hingga diperoleh

morfologi permukaan yang paling jelas

Hasil

L.2.5.4 Analisis Adsorpsi Methylene Blue

Methylene Blue

Ditimbang 0,5 mg
Dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL

Ditandabataskan

Larutan methylene blue
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Beads 3, 4 dan 5%

Dipipet 12 mL larutan methylene blue

Dimasukkan ke dalam tabung reaksi

Dimasukkan 3 butir beads pada tabung reaksi masing-masing variasi
konsentrasi crosslink

Diduplo

Dianalisa menggunakan Uv-Vis menggunakan panjang gelombang
665 nm

Hasil
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Lampiran 111 Perhitungan
L.3.1 EkstraksiSelulosa
a. NaOH 10% dalam 1000mL

Diketahui:

%= =10%

v =1000 mL

Ditanya: m

Jawab:

bo_m
%; T PP PP PP (L.3.1(a))

10% = T000mL
m = 100 gr
Jadi, larutan NaOH 10% dibuat dengan 100 gr NaOH yang diencerkan dalam
1000 mL aquades.

b. NaClO, 1% dalam100 mL
Diketahui:
M1 =1%
M, = 25%
V, =0 mL
Ditanya: V;
Jawab:
D013 WS YA o o0 00 o ool T o o oo ol o oo o oo 00 oMb b o cooaso00ases (L.3.1 (b))

25%xV; = 1% x 250 mL
Vl — 1% x 250 mL
25%
V= 10 mL
Jadi, larutan NaClO;, 1% dibuat dari larutan NaClO, 25% dengan mengencerkan
10 mL NaClO, dalam 250 mL aquades.

c. CH;COOH 10% dalam 100 mL
Diketahui:
M; =99,85%
M, =10%
V, =250mL
Ditanya: Vi
Jawab:
99,85% x V1 =10% x 100 mL
Vl — 10% x 100 mL
99,85%
V,=10,02 mL
Jadi, larutan CH3;COOH 10% dibuat dari larutan CH3;COOH 99,85% dengan
mengencerkan 10,02 mL CH3COOH dalam 100 mL.
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d. HCI 5 %dalam 1000 mL
Diketahui:
M1 =37%
M2 =5%
V2 =1000 mL
Ditanya: V;
Jawab:
37% x V1=5% x 1000 mL

5% x 1000 mL
Vy =
37%

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

e. NaOH 30% dalam 100 mL

Diketahui:
%% = 30%
v =100 mL
Ditanya: m
Jawab:
M= = 3
v v
o) —
A 100 mL
m = 30 gr

Jadi, larutan NaOH 30% dibuat dengan 30 gr NaOH yang diencerkan dalam 100
mL aquades.

L..3.2 Derajat Subtitusi
a. NaOH 0,3 N dalam 100 mL
Diketahui:
N;=0,3N — N=BE x M, sehingga 03N =1xM

03N, —m —M=03

— 097
Mr=40<"/
V =100 mL
Ditanya: m
Jawab:
T
M =97/ x 1000 e (L3.1(c)

0,3x40 =grx10

12/10 =ar
1,2 =g¢r
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Jadi, NaOH 0,3 N dibuat dengan 1,2 gr NaOH yang diencerkan dalam 100 mL
aquades.
b. HCI 0,3 N dalam 100 mL
Diketahui:
My = 37%
M;=03N=0,3M
Mr=3659"/ .
p =119
Ditanya: V;
Jawab:
Y SR RRRRRRY | kB B (:))

Mr
M:10x37x1,19
36,5
M=12M — MpxV; = MyxV,
12M xV;=0,3M x 100

30 M/
— mL
Vi= 12M

Vi=25mL
adi, larutan HCI 0,3 N dibuat dari larutan HCI 37% dengan mengencerkan 2,5 mL
HCI dalam 100 mL aquades.

L.3.3 Preparasi Beads
a. Kalsium klorida 3% dalam 50 mL
Diketahui:

b
%—=3%
v
v =50mL

m
3% =
€ 50 mL

m=1,5gr
Jadi, larutan kalsium klorida3% dibuat dengan 1,5 gr kalsium klorida dalam 50
mL aquades

b. Kalsium klorida 4% dalam 50 mL
Diketahui:

b
%—=4%
v
v =50mL

m
4% =
% 50 mL

m=2gr
Jadi, larutan kalsium klorida 4% dibuat dengan 2 gr kalsium klorida dalam 50 mL
aquades.
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¢. Kalsium klorida 5% dalam 100 mL
Diketahui:

b
%—=5%
v
v =50mL

m
5% =
% 50 mL

m=25gr
Jadi, larutan kalsium klorida 5% dibuat dengan 2,5 gr kalsium klorida dalam 50
mL aquades

L. 3.4 Preparasi Adsorpsi Methylene Blue
a. Methylene Blue dalam 100 mL
Diketahui:

b
%;= 50 ppm
v =100mL
Ditanya: m
Jawab:
DRSS =L/ SO B B4 B2 R 3 (<))

50
50 ppm =" "9/ 000 mL

=5mg
Jadi, larutan larutan metilen biru 50 ppm dibuat dengan 5 mg methylene blue
dalam 100 mL aquades.
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Lampiran 1V Data Analisa
L.4.1 Rendemen Selulosa

Berat setelah ekstraksi

Randemen = X 1000 .ceiiiiiiieieeee e (L4.2)

Berat awal

_50,0-35,0
T 500

=30,0%

x 100 %

L.4.2 Derajat Subtitusi
L.4.2.1 Titrasi Potensiometri

Perhitungan volume titik akhir titrasi potensiometri (TE) menggunakan
persamaan (L.4.2). Data-data yang digunakan pada perhitungan perbandingan

NaMCA:Selulosa yaitu 5:5 pada perlakuan 1, sebagai berikut:

titik batas atasAAZ\?;{
TE == = ATpH_ o wapBZPH XAV ..., (L.4.1)
tit1 atas atas AV2 — tit1 atas bawa AV2
TE=—>2  _x03=>2x03=005
3,3—(—14—,9) 18,2

TE=6,6+0,05=6,65mL

Perhitungan pada volume titik akhir titrasi dengan perlakuan dan variasi lain
dilakukan dengan cara yang sama.
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Perlakuan ke-1

Volume (mL) pH ApH/AV A°pH/AV* A’pH/AV®
0 12,93
0,3 12,92 0,01
0,3 12,91 0,01 0
0,3 12,87 0,04 -0,3 0,3
0,3 12,86 0,01 0,3 -0,6
0,3 12,84 0,02 -0,1 0,4
0,3 12,81 0,03 -0,1 -0,2
0,3 12,79 0,02 0,1 -0,2
0,3 12,75 0,04 0,2 -0,1
0,3 12,74 0,01 0,3 -0.1
0,3 12,68 0,06 -0,5 0,8
0,3 12,64 0,04 0,2 -0,7
0,3 12,60 0,04 0 0,2
0,3 12,56 0,04 0 0
0,3 12,51 0,05 0%l 0,1
0,3 12,44 0,07 -0,2 0,1
0,3 12,36 0,08 -0,1 0,3
0,3 12,22 0,14 -0,6 0,5
0,3 12,04 0,18 -0,4 -0,2
0,3 11,83 0,21 -0,3 -0,1
0,3 11,39 0,44 2,3 2,0
0,3 10,20 1,19 -7,5 52
0,3 9,34 0,86 3,3 -4.,2
0,3 6,99 2,35 -14,9 11,6
Perlakuan ke-2
Volume (mL) pH ApH/AV A’pH/AV?® A*pH/AV®
0 12,99
0,3 12,99 0
0,3 12,99 0 0
0,3 12,95 0,04 -0,4 0,4
0,3 12,93 0,02 -0,2 -0,2
0,3 12,88 0,05 0,3 0,1
0,3 12,87 0,01 0,4 -0,7
0,3 12,83 0,04 -0,3 0,1
0,3 12,79 0,04 0 -0,3
0,3 12,75 0,04 0 0
0,3 12,73 0,02 0,2 0,2
0,3 12,70 0,03 -0,1 0.3
0,3 12,64 0,06 -0,3 0,2
0,3 12,60 0,04 0,2 0,5
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0,3 12,55 0,05 -0,1 0,3
0,3 12,46 0,09 -0,4 0,3
0,3 12,39 0,07 0,2 -0,6
0,3 12,28 0,11 -0,4 0,6
0,3 12,16 0,12 -0,1 -0,3
0,3 11,96 0,2 -0,8 0,7
0,3 11,59 0,37 -1,7 0,9
0,3 10,77 0,82 -4.5 2,8
0,3 9,79 0,98 -1,6 -2,9
0,3 7,00 2,79 -18,1 16,5

=—° __x03="22x0,3=-0,029

-1,6—(-18,1) 16,5
TE = 6,6 + (-0,029) = 6,57 mL
Perlakuan ke-3
Volume (mL) pH ApH/AV A’pH/AV?® A°pH/AV?®

0 13,02
0,3 12,99 0,03
0,3 12,98 0,01 0,2
0,3 12,96 0,02 -0,1 0,3
0,3 12,92 0,04 -0,2 0,1
0,3 12,88 0,04 0 -0,2
0,3 12,84 0,04 0 0
0,3 12,82 0,02 0,2 -0,2
0,3 12,79 0,03 (0, 0,3
0,3 12,75 0,04 ol 0
0,3 12,73 0,02 0,2 -0,3
0,3 12,69 0,04 -0,2 0,4
0,3 12,63 0,06 -0,2 0
0,3 12,58 0,05 0,1 -0,3
0,3 12,52 0,06 05T 0,2
0,3 12,43 0,09 -0,3 0,2
0,3 12,29 0,14 -0,5 0,2
0,3 12,20 0,09 0,5 -1,0
0,3 12,05 0,15 -0,6 1,1
0,3 11,77 0,28 -1,3 0,7
0,3 11,16 0,61 -3,3 2,0
0,3 10,14 1,02 4,1 0,8
0,3 8,87 1,27 -2,5 -1,6
0,3 6,67 2,2 9,3 6,8
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-2,5

=2  x03="22x03=-0,11
-2,5—(-9,3) 6,8

TE = 6,6 + (-0,11) = 6,49 mL
_ 6,65+6,57+6,49 _

XTE — - 6,57 mL

Jadi, titik akhir titrasi potensiometri dari CMC adalah 6,57 mL

L.4.2.2 Penentuan Derajat Subtitusi

_ (BC-DE) : _ 0.162A
A =[——-—1], sehingga DS = [—(1_(0_058A))]
A= (12,5 x0,3)~ (6,57 X0,3) _ 1,779 _ 3,558
0,5 0,5
DS = (0,162 X3,558) _ 0,576396 _ 0,726

T (1-(0.058 x3,558)  0,793636
Jadi, derajat subtitusi (DS) dari karboksimetil selulosa adalah 0,726.
L.4.3 Daya Swelling

Perhitungan daya swelling karboksimetil selulosa beads menggunakan
persamaan (2.6). Data-data yang digunakan pada perhitungan daya swelling
BACMC konsentrasi 3% pada jam ke-3, sebagai berikut:

(Wt'Wo)rata = 24,85 mg Wo rata = 31,83 mg

Sehingga, daya swelling-nya, adalah:

Swelling = Mx 100% = aiis x 100% = 78,07%
Wo 31,83

Perhitungan pada beads dengan variasi lain dilakukan dengan cara yang sama.
Nilai daya swelling menggunakan variasi crosslink CaCl, 3, 4 dan 5 % dapat
ditampilkan pada Tabel L.4.1.
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Tabel L.4.1 Nilai daya swelling beads menggunakan variasi crosslink CacCl, 3,

4 dan 5%
Waktu Berat (mg) Daya
BACMC (jam) Wo rata Wt - Wo (mg) (Wt-Wo)rata swelling
(mg) 1 2 3 (mg) (%)
3 31.83 2140 28.30 - 24.85 78.07
5 3227  25.90 - 26.00 25.95 80.42
8 31.10 24.80 - 32.00 28.40 91.32
Cacl, 3% 24 3233  33.20 - 26.70 29.95 92.64
29 3240 29.20 2450 - 26.85 82.87
31 30.97 21.00 23.90 - 22.45 72.49
3 31.73  22.30 - 22.00 22.15 69.81
5 3220 24.20 - 22.60 23.40 72.67
8 3220 23.10 - 27.90 25.50 79.19
Cacl, 26 24 31.70  26.30 27.70 - 27.00 85.17
29 32.77 2460 26.40 - 25.50 77.82
31 32.8%4, 12330522040 - 22.85 69.52
3 3210 25.30 - 20.40 22.85 71.18
5 33.00 22.30 - 24.70 23.50 71.21
. 8 B2/ I 220 - 27.50 25.00 77.47
CaCl bl 24 33.67 29.30 - 27.80 28.55 84.79
29 32.03 23.80 - 19.90 21.85 68.22
31 32.37 22,60 13.40 - 18.00 55.61
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Lampiran V Dokumentasi
L.5.1 Pembuatan BACMC 3; 4; dan 5% Menggunakan Teknik Dropping

Hidrolisis

Alkalisasi Perendaman dengan Filtrasi Metanol

Metanol

Titrasi Potensiometri Alginat-CMC  Teknik Dropping
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Perendaman 24 jam . ééads Basah  Beads Kering Adsorpsi Methylene Blue

L.5.2 Data Analisis Mikroskop Optik BACMC CacCl, 3; 4; dan 5% (basah,

kering , setelah swelling)

Gambar L.5. 2 (A) BACMC 3% (basah, kering, setelah swelling), (B) BACMC
4% (basah, kering, setelah swelling), (C) BACMC 5% (basah,
kering, setelah swelling)
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L.5.3 Data Analisis FTIR Pembuatan BACMC dari Batang Jagung
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L.5.3.3Tahap Bleaching

Z00°0- B0F 995

=1
=
=

LED'SE Lyl B39

E

96 87 99A9E8

1000

L20%0) O6TEOL

PEALT FRFTLLL
Lag'6iy 229°1911

~
EPTT

\,u
0Z7°02 EVEEBEL o
BZPLL EAVLEFL

1400

1800

&10'9- BRE'AFIL

P |
2000 1800

= W
2200

L
2400

=]
a
-a@
il

LOLEEL- LZBO06T

© a0m

300

000°0 DZELFFE
1000~ LLEFIPE

3400

-
5
B
H
B
@ al=]
e | Bt
= 1
2
@
=
I T T
L
8 ® ® 8 ® £ £ @8 B 8§ B ¥ 2 B 8

B3UERILISUE %

‘Wavenumber

S¥y'8 L1ESS

161GV 86/199

0iZ9% 90E'968

et WtE

TPEEE LPVTLLL
£OT'98 FPATALL

SCOGL BADGLEL

PEP'GO GRATLBEL
GIE LT BELLERL

YarI- GA0RFAL

SLE'L IFBIELD

LLBAE BIE LIET

118c0e L10°1087

ZEOELLY BFT GEPE

selulosa

T

1 1 [ 1
F = R =]
@ 2 B &2 £ &2 &

68~
66~
64~
62
60
59

I
s
@

%88
%6+
g
928
908
[
6

L.5.3.4Tahap Hidrolisis (Selulosa Murni

aDUBILISUE | %

3600 3400 3200 3000 2800 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 BOD
‘Wavenumber

3800




L.5.3.5 Pembuatan Karbosimetil Selulosa (CMC)

YT ransmittance

oe CMC

3=

0=

25—

2026628 0.230

0=

1255603 107.021

1160666 85.060

1110324 55777

1063.834 136.968

1334.801 63.822

666711 0.000

1413.892 649.834

1556 459 2764 540
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624 185 21.736

T [ T [ S S P (O W (S, . . A
3800 3600 3400 3200 3000 2600 2600 2400 2200 2000 1600 1600 1400 1200 1000 G000 GO0
‘Wavenurmbar

L.5.3.6 BACMC CaCl; 3%

YT ransmittance

4=

80=

3 2134.553 13692
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L.5.3.7 BACMC CacCl; 4%

% Transmittance

B85 CaCl24%
86—
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L.5.4 DataAnalisis BACMC 3% dan 5% Menggunakan SEM

SEl  15kV x 00pm SEl .15kV
FMIPA ITB 0000 FMIPA ITB

BACMC CaCl, 5% perbesaran 40x (c) BACMC CaCl, 3%
perbesaran 5000x dan (d) BACMC CaCl;, 5% perbesaran 5000x.
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L.5.5 DataAnalisis BACMC CaCl, 3% dan 5% Menggunakan EDX
L.5.5.1 Analisis SEM-EDX BACMC CacCl, 3%
2400 — S o
4
22004 © 7
2000 — o
1800 -
1600 4 S .
12 |
=
>
[S) |
O
f | | f —
0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 7.00 8.00 9.00 10.00
keV
ZAF Method Standardless Quantitative Analysis
Fitting Coefficient : 0.2970
Element (keVv) Mass% Error$ Atoms Compound Mass% Cation K
C K 0.277 38.93 0.08 48.91 27.5134
0 K 0.525 48.64 0.21 45.87 50.8154
Na K 1.041 1.21 0.09 0.80 1.3993
Cl K 2.621 4.08 0.10 1.74 7.3269
Ca K 3.690 7.13 0.18 2.69 12.9450

Total 100.00 100.00
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L.5.5.2 Analisis SEM-EDX BACMC CaCl, 5%

OKa

(=Y
N
)
o

|
CKa

Counts

0.00 1.00

2.00

3.00

— CaKa

4.00

5.00 6.00

ZAF Method Standardless Quantitative Analysis

Fitting Coefficient :

Element (keV)
C K 0.277
O K 0.525

Na K 1.041

Cl K 2.621

Ca K 3.690

Total

0.2573
Mass%
35.00
46.12
0.89
7.90
10.09

100.00

Error%

0

.08
.18
.08
.08
.15

Atom$%

46.
45.
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18
69

.61
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.99
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L.5.6 Data Analisis Adsorpsi Metylene Blue BACMC CaCl; 3; 4; dan 5%
Menggunakan UV-Vis

Kurva Standar Methylene Blue 2

Tanggal Analisa : 16 September 2019
0.3

0.2-

bs

< 0.1-

0.0+

0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
Concentration (mg/L)

Concentration Analysis Report

Report time 9/16/2019 10:39:26 AM

Method

Batch name D:\Laila\Kurva Standar Metilen Blue 2
(16-09-2019) .BCN

Application Concentration 3.00(339)

Operator Rika

Instrument Settings

Instrument Cary 50
Instrument version no. 3.00
Wavelength (nm) 665.0
Ordinate Mode Abs

Ave Time (sec) 0.1000
Replicates 3
Standard/Sample averaging OFF
Weight and volume corrections OFF

Fit type Linear
Min R? 0.95000
Concentration units mg/L
Comments:

Zero Report

Read Abs nm
Zero (0.1186) 665.0
Calibration
Collection time 9/16/2019 9:58:01 AM
Standard Concentration F Mean SD %RSD Readings
mg/L
Std 1 0.0394

0.0394
0.1 0.0395 0.0002 0.45 0.0397
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std 2 0.1035
0.1032
0.2 0.1032 0.0002 0.24 0.1030
std 3 0.1687
0.1677
0.3 0.1672 0.0017 1.05 0.1653
Std 4 0.2003
0.2000
0.4 0.2002 0.0001 0.07 0.2003
std 5 0.2604
0.2609
0.5 0.2606 0.0002 0.09 0.2606
Calibration egn Abs = 0.53928*Conc - 0.00764
Correlation Coefficient OEROO/0NNIS
Calibration time 9/16/2019 10:40:47 AM

Results Flags Legend
U = Uncalibrated O = Overrange
N = Not used in calibration R = Repeat reading

L.5.6.1 Perhitungan Kapasitas Adsorpsi Methylene Blue

Penentuan kapasitas adsorpsi beads menggunakan persamaan (3.3). Data-
data yang digunakan pada perhitungan kapasitas adsorpsi BACMC konsentrasi
3% pada hari ke-11, sebagai berikut:

Co=46,0781 ppm Mg =12,2mg

C; = 15,4456 ppm V =12mL

Sehingga, kapasitas adsorpsi-nya, adalah:

Co—Ct (46,078 — 15,4456)ppm
qt = X V=
m 12,2 mg

X 12 mL = 30,13 mg/mL

Perhitungan pada beads dengan variasi lain dilakukan dengan cara yang sama.
Nilai kapasitas adsorpsi menggunakan variasi crosslink CaCl, 3, 4 dan 5 % dapat
ditampilkan pada Tabel L.4.2

Tabel L.4.2 Nilai kapasitas adsorpsi beads menggunakan variasi crosslink
CaCl, 3, 4 dan 5%

Waktu Kapasitas adsorpsi (mg/g)

(hari) 3% 4% 5%
11 30,13 23,97 30,14
19 40,00 38,18 38,62
22 40,56 38,99 39,20
25 41,28 39,76 39,63

28 41,30 40,08 39,90
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