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ABSTRAK

Khusna, L. N. 2019. Sintesis dan Karakterisasi Beads Alginat Karboksimetil
Selulosa dari Batang Jagung (Zea mays) Menggunakan Variasi
Konsentrasi Crosslink BaCl,. Skripsi. Jurusan Kimia Fakultas Sains dan
Teknologi Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.
Pembimbing I. Eny Yulianti, M.Si, Pembimbing II: Mochamad
Imamudin, Lc., M.A

Kata kunci : Batang Jagung, Beads Alginat-CMC, BaCl,

Batang jagung merupakan salah satu limbah pertanian yang memiliki kandungan
selulosa tinggi. Selulosa dari batang jagung dimodifikasi menjadi karboksimetil selulosa
(CMC) yang berpotensi dijadikan sebagai komposisi pembuatan beads alginat-CMC
(BACMC). Dalam penelitian ini, sintesis BACMC menggunakan metode gelasi ionik
dengan variasi crosslink BaCl, 3%, 5%, dan 10%. BACMC hasil sintesis dikarakterisasi
mrnggunakan Fourier Transform Infra Red (FTIR), uji swelling, digital
penetrometer, mikroskop optik, Scanning Electron Microscopy-Energy
Dispersion X-ray (SEM-EDX), dan spektroskopi UV-Vis. Nilai swelling dan
diameter tertinggi ditunjukkan pada konsentrasi crosslink 5%, yaitu 95,54% dan 13,46%.
Data FTIR BACMC menunjukkan adanya ikatan Ba-COO™ pada bilangan gelombang 805
cm’. Hasil data kekuatan mekanik menunjukkan BACMC 10% memiliki nilai kekerasan
tertinggi, yaitu 15,39 Kgf. Sedangkan hasil UV-Vis yang menunjukkan penyerapan
maksimum terdapat pada BACMC 3% sebesar 14,75%. Data SEM-EDX BACMC 5%
menunjukkan permukaan yang kasar dan berongga, sedangkan permukaan BACMC 10%

halus dan sedikit berongga.

Xiv



ABSTRACT

Khusna, L. N. 2019. Synthesis and Characterization of Beads Alginate
Carboxymethyl Cellulose from Corn Stalk (Zea mays) using BaCl, as
Crosslink with Variation Concentration. Thesis. Department of
Chemistry, Faculty of Science and Technology, Universitas Islam Negeri
Maulana Malik Ibrahim Malang. Supervisor I: Eny Yulianti, M.Si,
Supervisor Il: Mochamad Imamudin, Lc., M.A

Key Word : Corn stalk, Beads Alginate-CMC, BaCl,

Corn stalk is one of agricultural waste that has a high cellulose content.
Cellulose from corn stalk is modified to carboxymethyl cellulose (CMC) which is
potentially used as a composition for making alginate-CMC beads (BACMC). In
this study, the synthesis of BACMC uses an ionic gelation method with variation
concentration of BaCl, crosslink 3%, 5%, and 10%. The synthesized BACMC
was characterized using Fourier Transform Infra Red (FTIR), swelling test, digital
penetrometer, optical microscope, Scanning Electron Microscopy-Energy
Dispersion X-ray (SEM-EDX), and UV-Vis spectroscopy. The highest swelling
and diameter values are shown at 5% of crosslink concentrations, this is 95.54%
and 13.46%. BACMC FTIR shows the presence of Ba-COO™ bonds at wave
number 805 cm™. The results of mechanical strength show that 10% BACMC has
the highest hardness value, which is 15.39 Kgf. UV-Vis results show the
maximum absorption were found at BACMC 3%. Then 5% BACMC SEM-EDX
shows a rough and hollow surface, while the 10% BACMC surface is smooth and

slightly hollow.
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1.1 Latar Belakang

Batang jagung merupakan salah satu limbah padat pertanian yang memiliki
kenaikan produksi limbah yang semakin meningkat tiap tahunnya. Hal ini dapat
ditinjau dari data Pertanian (2015), produksi jagung tiap tahunnya adalah 19,033
ton/tahun, dan mengalami peningkatan 1,11% tiap tahunnya dari tahun 2010-
2014. Sejauh ini limbah batang jagung yang dihasilkan hanya digunakan sebagai
pakan ternak serta bahan baku pembuatan kertas atau pulp (Ikmal dkk., 2011).

Penelitian Liu, dkk. (2017) menyebutkan bahwa, kandungan batang jagung
terdiri atas 40,86% selulosa, lignin 13,87% serta 28,01% hemiselulosa.
Kandungan selulosa yang cukup tinggi pada batang jagung dapat dimanfaatkan
sebagai sumber selulosa, sehingga dapat menjadi cara dalam penanggulangan
limbah padat pertanian. Dalam kehidupan kita, limbah selalu dianggap sebagai
sesuatu yang akan berdampak negatif pada lingkungan kita. Dalam penelitian ini,
nilai kemanfaatan limbah batang jagung akan ditingkatkan berdasarkan

kandungan didalamnya. Allah berfirman dalam Q.S Ali Imran ayat 191 :

ol sla g 0458503 1ais ey 15,5555 Ll Al 058 suddl

1 ‘. R T N 4 VP A PRSI .a/go/
o)W OVde Lae SULIL dbo 1ds Caals L Uy P MK

Artinya : (yaitu) orang-orang yang mengingat Allah sambil berdiri atau duduk
atau dalam keadaan berbaring dan mereka memikirkan tentang
penciptaan langit dan bumi (seraya berkata) “ya Tuhan kami, tiadalah
Engkau menciptakan ini dengan sia-sia, Maha Suci Engkau, maka
pelihralah kami dari sika neraka”



Avyat tersebut terdapat lafadz baathilaa yang artinya sia-sia tanpa faedah.
Dalam kajian tafsir Ibnu Katsir (2013), dijelaskan bahwa Allah tidak akan
menciptakan sesuatu yang ada di langit dan bumi ini secara sia-sia, melainkan ada
manfaat dan tujuannya. Adapun manusia dikaruniai akal oleh Allah agar dapat
memikirkan ciptaan Allah dan dapat memanfaatkannya dengan baik, sehingga
manusia akan mendapatkan pahala atas amal yang diperbuatnya.

Selulosa merupakan salah satu jenis polimer alam yang jumlahnya sangat
melimpah dan memiliki sifat dapat diperbarui, didegradasi, dan dimodifikasi.
Selulosa dapat diaplikasikan di berbagai bidang industri, baik dalam keadaan
alami maupun termodifikasi secara kimia untuk menghasilkan turunannya. Jedvert
dan Heinze (2017) menyebutkan turunan dari selulosa diantaranya selulosa asetat,
selulosa xantat, etil selulosa, metil selulosa dan CMC (Carboxymethyl Cellulose)
(Altunina dkk., 2016).

CMC merupakan salah satu turunan selulosa yang memiliki nilai viskositas
yang tinggi yaitu 7.574,67 cP (Ferdiansyah, 2016) dengan nilai derajat subtitusi
sebesar 0,6-0,95 (Bayramoglu, 2003), sehingga CMC memiliki sifat hidrofilik
yang tinggi dibandingkan dengan selulosa. Kemampuan adsorpsi CMC juga lebih
tinggi dibandingkan dengan selulosa berdasarkan gugus karboksil yang dimiliki
CMC (Altunina dkk., 2016). Sehingga pada penelitian ini, CMC digunakan
sebagai prekusor pembuatan selulosa beads.

Penelitian Latifah, dkk. (2019), CMC dapat diproduksi melalui dua tahapan
utama yaitu alkalisasi dan karboksimetilasi. Tahap pertama yaitu alkalisasi,
dilakukan dengan menggunakan pelarut NaOH yang bertujuan mengaktifkan

gugus-gugus OH pada selulosa. Tahap selanjutnya yaitu karboksimetilasi,



dilakukan dengan mereaksikan selulosa dengan reagen monokloroasetat yang
berfungsi mensubstitusi atom H pada selulosa dengan gugus CH,COO'".
Pembuatan CMC dari batang jagung yang telah dilakukan oleh Haleem, dkk.
(2014) menyatakan bahwa, rasio terbaik natrium monokloroasetat dengan selulosa
yaitu 5:5, yang menghasilkan nilai derajat substitusi sebesar 0,874.

Selulosa beads dapat diaplikasikan dalam berbagai produk, diantaranya
sebagai material pembawa dalam obat-obatan, kromatografi pertukaran ion logam,
pengolahan air, penambatan pupuk dan imobillisasi protein (Gericke dkk., 2013).
Penggunaan aplikasi dari beads dapat diketahui dari kemampuan daya
adsorpsinya. Sénmez, dkk. (2016) mengatakan bahwa, daya adsorpsi dari beads
dapat dipengaruhi dari komposisi pembutan komposit beads tersebut, yaitu
selulosa dan alginat. Komposisi selulosa 10 dan 25% akan meningkatkan daya
adsorpsi beads dari 65% menjadi 80%. Sedangkan pembuatan beads
menggunakan alginat tanpa penambahan selulosa, menghasilkan daya adsorpsi
yang rendah sebesar 19%.

Penelitian Morshed, dkk. (2012) beads yang memiliki daya swelling
tertinggi yaitu dengan rasio penyusunya 1:2 menghasilkan daya adsorpsi sebesar
830%. Komposit biopolimer yang berbentuk beads akan lebih efektif karena
mempunyai sifat difusi dan hambatan hidrodinamisnya kecil bila dibandingkan
dengan bentuk serbuk (flakes) (Nurmasari dkk., 2010). Wu, dkk. (2000) juga
menyatakan bahwa, jika sisi aktif dari beads akan meningkat seiring dengan
meningkatnya kapasitas adsorpsi.

Beads dibuat dengan menggunakan metode gelasi ionik. Metode ini

mempunyai kelebihan mudah untuk dilakukan, murah, cepat, dan mudah dikontrol



(Aguero dkk., 2017). Dalam metode ini terjadi ikatan saling silang antara ion
multivalen dengan polielektrolitnya. Ikatan ini berfungsi untuk memperkuat
kekuatan mekanis dari partikel yang terbentuk. lon multivalen atau agen crosslink
yang dapat digunakan dalam pembuatan beads diantaranya Ba**, Ca®*, Zn**, Cu**,
Fe3* dan Sr?* (March dkk., 2006).

Penggunaan BaCl, sebagai crosslink memiliki keunggulan, yaitu nilai daya
swelling yang relatif stabil karena Ba®* memiliki ukuran ion yang besar (1,74 A),
dibandingkan dengan CaCl, (1,14 A), dan AI(SOs): (0,68 A) sehingga
menghasilkan bentuk beads yang padat dan komposisi penyusun yang kuat (Jahan
dkk., 2013). Penggunaan variasi konsentrasi crosslink BaCl, akan mempengaruhi
beads yang dihasilkan. Penelitian Jahan, dkk. (2013), menggunakan konsentrasi
BaCl, 5, 10, dan 15%, dimana pada konsentrasi 10% dihasilkan bentuk
permukaan beads yang relatif lebih kasar, hal ini dikarenakan semakin
meningkatnya konsentrasi crosslink  yang digunakan. Pada konsentrai 5%
dihasilkan permukaan beads yang relatif halus dan bentuk yang bulat sempurna
(Mohapatra dkk., 2016). Rajmohan dan Bellmer (2019) mengatakan, konsentrasi
crosslink yang meningkat akan mengakibatkan beads semakin keras. Variasi
konsentrasi 2 dan 5% akan meningkatkan tingkat kekerasan beads 5%. Hal ini
terjadi karena adanya reaksi ikat silang yang terjadi dalam beads, sehingga
mengakibatkan menurunnya daya adsorpsi dari beads tersebut.

Bajpai dan Sharma (2004), dalam penelitianya menggunakan crosslink
BaCl, yang menghasilkan nilai swelling lebih stabil dibandingkan dengan
penggunaan crosslink CaCl,. Morshed, dkk. (2012) dalam penelitiannya

menggunakan variasi konsentrasi crosslink BaCl, 5, 10, dan 15% dengan nilai



swelling yang didapatkan sebesar 830, 405, dan 150% pada penimbangan jam ke
6.

Beads memiliki kemampuan adsorpsi terhadap methylene blue (Peretz dkk.,
2015), sehingga beads dapat dimanfaatkan sebagai agen penyerap limbah. Beads
mempunyai persen kapasitas adsorpsi maksimum pada rentang pH 9 vyaitu 86%,
sedangkan pada pH asam, kapasitas beads turun hingga 75%. Gugus karboksil
(COQ) yang terkandung dalam beads dapat meningkatkan penyerapan methylene
blue (Benhalima dkk., 2017), sehingga penggunaan CMC dalam pembuatan beads
dapat meningkatkan kemampuan adsorpsi beads terhadap methylene blue (Yang
dkk., 2011).

Berdasarkan uraian tersebut, perlu dilakukan penelitian sintesis beads
alginat-CMC (BACMC) dari batang jagung menggunakan crosslink BaCls,
dengan variasi konsentrasi 3, 5, dan 10% bertujuan untuk mendapatkan hasil
beads terbaik. BACMC terbaik ditentukan dari pengukuran swelling tertinggi.
Instrumen FTIR digunakan untuk mengetahui gugus fungsi pada BACMC. Uji
kekuatan mekanik BACMC menggunakan digital penetrometer. Sedangkan
karakterisasi SEM-EDX digunakan untuk mengetahui morfologi serta komposisi

unsur dari beads, dan UV-Vis digunakan untuk mengetahui nilai absorbansi.

1.2 Rumusan Masalah

1.  Bagaimana hasil analisis gugus fungsi pada serbuk batang jagung, ekstrak
selulosa, modifikasi CMC dan pembentukan BACMC menggunakan FTIR ?

2.  Bagaimana pengaruh variasi konsentrasi crosslink BaCl, terhadap bentuk
fisik, kemampuan swelling, serta kekuatan mekanik dari BACMC ?

3. Bagaimana kemampuan adsorpsi BACMC terhadap methylene blue ?
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Tujuan Penelitian

Untuk mengetahui hasil analisis gugus fungsi pada serbuk batang jagung,
ekstrak selulosa, modifikasi CMC dan pembentukan BACMC menggunakan
FTIR.

Untuk mengetahui pengaruh variasi konsentrasi crosslink BaCl, terhadap
bentuk fisik, kemampuan swelling, serta kekuatan mekanik dari BACMC.

Untuk mengetahui kemampuan adsorpsi BACMC terhadap methylene blue.

Batasan Masalah

Batang jagung yang digunakan berasal dari Kediri.

Kemurnian CMC didasarkan pada nilai derajat substitusi terbaik.
Komposisi alginat: CMC yang digunakan adalah 1:2 gram.

Beads optimum didasarkan pada daya swelling tertinggi.

Manfaat Penelitian

Mengurangi jumlah limbah batang jagung yang ada di lingkungan.
Meningkatkan nilai ekonomi dari limbah batang jagung.

Membuat beads dari komposit alginat-CMC yang berasal dari limbah

batang jagung.
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2.1 Kandungan dan Potensi Batang Jagung sebagai Sumber Biopolimer
Batang jagung merupakan salah satu tanaman dapat berpotensi sebagai
biosorben. Yulianti, dkk. (2019) memaparkan dalam hasil penelitiannya, bahwa
modifikasi batang jagung dapat meningkatkat kapasitas adsorpsi dibandingkan
dengan batang jagung alami. Kandungan dari batang jagung terdiri atas 40,86%
selulosa, lignin 13,87% serta 28,01% hemiselulosa (Liu dkk., 2017). Menurut
laporan Rebelo, dkk. (2017), Selulosa dapat digolongkan kedalam polimer alam
(biopolimer) apabila ditinjau dari asalnya. Biopolimer merupakan polimer yang
berasal dari ekstrak tumbuhan, makhluk hidup serta turunan dari sistem mikroba.
Besarnya jumlah selulosa yang melimpah pada batang jagung, sehingga batang

jagung berpotensi sebagai sumber biopolimer.

2.2 Selulosa

Selulosa merupakan suatu homopolimer dengan rumus molekul (CgH100s)n
yang terdiri atas unit D-unhydroglucopyranose (AGU) yang disebut dengan unit
glukosa, dimana n adalah jumlah pengulangan dari senyawa tersebut. Struktur
selulosa ditunjukkan pada Gambar 2.1. Glukosa tergabung dalam ikatan p-(1-4)-

glycosidic yang membentuk unit dasar selulosa (Lavanya dkk., 2011).
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Gambar 2.1 Struktur Selulosa (Moon dkk., 2011)

Selulosa memiliki kelarutan dalam air yang tinggi secara kimia, hal ini
terjadi karena banyak mengandung gugus hidroksil yang akan membentuk ikatan
hidrogen dengan air. Namun kenyataannya, selulosa tidak larut dalam air maupun
pelarut organik. Hal ini dikarenakan tingginya gaya antar rantai akibat ikatan
hidrogen dari gugus hidroksil pada senyawa selulosa yang berdekatan, yang
menyebabkan kristalinitas selulosa tinggi. Menurut laporan S6nmez, dkk. (2011)
bahwa gugus yang terkandung dalam biopolimer selulosa memiliki kemampuan
menjadi bioadsorben karena reaktif terhadap ion logam. Pernyataan Lou, dkk.
(2013) juga menyatakan bahwa, kapasitas adsorpsi pada selulosa rendah bila
dibandingkan dengan selulosa yang telah dimodifikasi menjadi turunannya.
Menurut Jedvert dan Heinze (2017), selulosa dapat dimodifikasi selulosa asetat,
selulosa xantat, etil selulosa, metil selulosa dan CMC (Carboxymethyl Cellulose)

(Altunina dkk., 2016).

2.3 Ekstraksi Selulosa Batang Jagung
Ekstraksi selulosa dari batang jagung merupakan pemisahan selulosa dari
senyawa lainnya, misalnya lignin, hemiselulosa, dan senyawa non selulosa

lainnya. Lignin dalam batang jagung merupakan senyawa komplek yang mengikat



antar sel dalam dinding sel, sedangkan hemiselulosa merupakan senyawa yang
berfungsi dalam mempercepat pembentukan serat (Peretz dkk., 2015).
Suvachitanont dan Pookingdao (2011) mengatakan bahwa, penghilangan lignin
atau delignifikasi dari lignoselulosa dapat dilakukan dengan menggunakan pelarut
basa kuat seperti NaOH, NH,OH, dan KOH. Saleh dan Pakpahan (2009)
memaparkan bahwa, pelarut NaOH merupakan pelarut yang paling baik
digunakan dalam proses delignifikasi, karena NaOH dapat menyerang dan
merusak struktur dari lignin pada bagian kristalin dan amorf, serta juga dapat
memisahkan sebagian dari senyawa hemiselulosa. Yulianti, dkk. (2018)
memaparkan bahwa proses delignifikasi dapat menurunkan berat hingga 54,80%
dari berat awal 129,7 g.

Rendemen produk yang dihasilkan dari proses delignifikasi dipengaruhi
oleh waktu, konsentrasi larutan, dan suhu pemanasan yang digunakan. Hasil
penelitian Saleh dan Pakpahan (2009), rendemen terbaik sebesar 39,72%
menggunakan konsentrasi NaOH 10% dengan suhu 80 T selama 90 menit. Tujuan
dilakukannya pemanasan pada suhu tersebut agar mempercepat reaksi. Reaksi
pemutusan lignin dengan selulosa menggunakan pelarut NaOH akan membentuk
garam fenolat yang larut dalam air. Ketika garam fenolat terbentuk, maka ikatan
selulosa dengan lignin akan terputus, sehingga akan diperoleh selulosa bebas dari

lignin. Reaksi pemutusan senyawa lignin ditunjukan pada Gambar 2.2.
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Gambar 2.2 Mekanisme reaksi pemutusan ikatan lignin dan selulosa dengan
pelarut NaOH (Rosdiana, 2013)

Ekstrak selulosa yang dihasilkan masih berwarnya kecoklatan karena masih
terdapat sedikit kandungan lignin. Selulosa yang didapatkan kemudian
dimurnikan melalui proses bleaching (pemutihan). Menurut Putera (2012) , Proses
bleaching dapat dilakukan dengan menggunakan kaporit (CaOCl,), sodium Klorit
(NaClOy), hidrogen peroksida (H,O;), dan lainnya. Pelarut terbaik yaitu NaClO,,
karena mempunyai selektifitas yang tinggi, sehingga tidak merusak struktur dari
selulosa. Pelarut ini dapat melarutkan hemiselulosa sebesar 0,113% jika
dibandikan dengan HCI sebesar 0,08% dan H,0, sebesar 0,062%.

Pengoptimalan pemurnian selulosa hasil ekstraksi dapat dilakukan dengan
cara hidrolisis. Hidrolisis dilakukan untuk menghilangkan struktur amorf pada
selulosa, yang akan mempengaruhi struktur, Kkristalinitas serat, morfologi
permukaan serat dan stabilitas suhu (Suvachitanont dan Pookingdao, 2011).
Proses hidrolisis menggunakan pelarut HCI encer karena memiliki kereaktifan
yang tinggi jika dibandingkan dengan pelarut asam lainnya, seperti asam nitrat
(HNO3) dan asam sulfat (H,SO,4). Penggunaan HCI encer dalam penelitian
(Suvachitanont dan Pookingdao (2011), meningkatkan kristalinitas selulosa dari

71,13% menjadi 86,31% serta mengecilkan ukuran kristal dari 0,22 menjadi 0,15.
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2.4 Modifikasi Selulosa

Selulosa dapat diubah atau dimodifikasi menjadi beberapa turunannya, salah
satunya adalah karboksimetil selulosa (CMC). CMC banyak dimanfaatkan dalam
industri farmasi, detergen, produk kosmetik bahkan digunakan sebagai adsorben
(Wijayani dkk., 2010). Menurut Safitri, dkk. (2017) tahapan sintesis CMC
meliputi alkalisasi dan karboksimetilasi. Kedua tahapan ini sangat menentukan
tingkat keberhasilan terbetuknya senyawa CMC.

Tahap alkalisasi menggunakan larutan NaOH yang berfungsi untuk
mengaktifkan gugus OH pada molekul selulosa, serta memudah proses berdifusi
pada saat tahap selanjutnya. Tahapan berikutnya yaitu karboksimetilasi dengan
menggunakan reagen monokloroasetat. Kadar reagen ini akan berpengaruh
terhadap substitusi dari unit anhidroglukosa pada selulosa. Penelitian ini mengacu
pada penelitan yang dilakukan oleh (Haleem dkk., 2014) menggunakan rasio
monokoroasetat:selulosa (b/b) 5:5. Hasil derajat subtitusi (DS) sangat tinggi,
sebesar 0,874, sedangkan waktu reaksi optimum yang digunakan yaitu 4 jam.

Mekanisme reaksi pembuatan CMC ditampilkan pada Gambar 2.3.

) JYO

o]
5 OH iOH
o]
OH < OH
HO o O HO O
o o) o © o

—~ HO N _ HO N

OH OH OH OH

Gambar 2.3 Mekanisme reaksi pembentukan CMC (Adeyanju dkk., 2016)
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Jumlah gugus karboksimetil yang tersubtitusi pada struktur selulosa
ditunjukkan oleh besarnya nilai dari DS. DS merupakan jumlah rata-rata dari
substituen per unit glukosa. Unit glukosa tersebut mengandung tiga kelompok
hidroksil pada C,, Cs, dan Cg, sehingga DS terletak diantara nol dan tiga. Lestari,
dkk. (2013) menyatakan rentang derajat substitusi pada CMC komersial antara
0,4-0,8. Salama, dkk. (2018) melaporkan bahwa penentuan nilai derajat substitusi

dapat dihitung dengan menggunakan persamaan :

Dengan A adalah volume equivalent asam per gram sampel, B adalah volume
NaOH yang ditambahkan, C adalah normalitas dari NaOH, D adalah volume HCI
yang digunakan untuk menitrasi sampel, E adalah normalitas dari HCI, F adalah
berat CMC yang digunakan, 162 adalah berat molekul dari selulosa, 58 adalah
berat molekul dari penambahan gugus karboksimetil.

CMC merupakan modifikasi dari selulosa yang memiliki sifat
biodegradabel, mempunyai nilai viskositas yang tinggi sebesar 7.574,67 cP
(Ferdiansyah, 2016) termasuk polisakarida linier anionik, dan tidak beracun.

Struktur CMC ditunjukksn pada Gambar 2.4.

CH,OCH,COONa

HO OH O HO OH
(e] .7
(e]
. © (0]
’ OH
(¢] OH o

CH,0CH,COONa
CH,OCH,COONa

Gambar 2.4 Struktur CMC (Granstrém, 2009)
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2.5 Natrium Alginat

Natrium alginat merupakan polimer linier yang digunakan sebagai
pengikat (Rowe, 2009). Natrium alginat mengandung leih dari 700 residu asam
uronat, yang terdiri atas blok (1,4)-d-mannuronate (M) dan blok a-I-guluronate
(G). Pada masing-masing blok terdiri atas G berturut-turut (GGGG), M berturut-
turut (MMMM), dan berselang-seling M dan G (MGMGMG). Kelimpahan blok G
pada alginat sekitar 14,0-31,0% dan mempunyai Kkarakteristik struktur kaku
(Rowe, 2009) dan porositas yang besar. Blok G memiliki fungsi untuk
membentukan gel, sedangkan blok G dan GM berfungsi untuk meningkankan

fleksibilitas (Habib dkk., 2018). Gambar 2.5 menunjukkan struktur dari alginat.
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Gambar 2.5 Struktur natrium alginat (Lee dan Mooney, 2012)

Asam gluronat memiliki struktur axial pada ikatan karbon 1,4, sehingga
polimer ini memiliki bentuk yang melengkung dan dimanfaatkan dalam proses

crosslink pada pembuatan beads membentuk model “egg box” (Lee dan Mooney,
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2012). Pembentukan beads pada alginat dilakukan dengan cara induksi gugus
karboksil dengan ion polivalen, sehingga terbentuk ikatan ionik didalamnya
(S6nmez dkk., 2016). lon polivalen yang digunakan dalam pembuatan beads
diantaranya Ba?*, Ca?*, Zn?*, Cu**, Fe** dan Sr** (March dkk., 2006).

Sénmez, dkk. (2016) mengatakan bahwa, alginat memiliki keunggulan
bersifat hidrofilik, dapat diuraikan, keberadaannya yang melimpah di alam dan
mudah dalam penambahan kation divalent sebagai agen penaut silang. Alginat
termasuk dalam polimer anionik yang dapat diperoleh dari rumput laut.
Venkatesan, dkk. (2015) juga menambahkan bahwa alginat dapat dimodifikasi
dalam bentuk beads atau hidrogel, mikrokapsul, spons dan busa yang dapat
meningkatkan aplikasi dari penggunaan alginat tersebut. Modifikasi alginat dapat
digunakan sebagai adsorben ataupun media pengiriman obat. Modifikasi fisik dan
kimia terhadap alginat dapat dilakukan dengan menggabungkannya dengan

polimer lain sehingga dapat meningkatkan kualitas dari polimer tersebut.

2.6 Potensi Barium Klorida (BaCl,) sebagai Agen Crosslink

Agen crosslink atau agen penaut silang digunakan untuk menggabungkan
dua polimer menjadi satu. BaCl, digunakan sebagai agen crosslink karena
memiliki kation divalen yaitu Ba?*. Mgrch, dkk. (2006) mengungkapkan bahwa
hasil beads yang dibentuk oleh crosslink BaCl; lebih kuat dari pada menggunakan
agen crosslink CaCl, maupun AI(SO,). Hal ini terjadi karena Ba** memiliki
ukuran ion yang lebih besar (1,74 A), dibandingkan dengan CaCl, (1,14 A) dan
Al(SO4); (0,68 A), sehingga menghasilkan bentuk beads yang padat dan

komposisi penyusun yang kuat (Jahan dkk., 2013). Ba?* juga akan membentuk



15

afinitas yang tinggi terhadap alginat, sehingga gel yang terbentuk akan lebih kuat
dibandingkan dengan Ca** (March dkk., 2006).

Tingkat konsentrasi crosslink yang digunakan akan mempengaruhi dalam
pembuatan beads. Ayuningtyas (2012) menyebutkan bahwa, penggunaan
crosslink 3% akan menghasilkan beads dengan bentuk pipih, lengket, dan tidak
bulat. Sedangkan penggunaan crosslink 5 dan 10% akan menghasilkan beads
berbentuk bulat dan kaku. Namun pada konsentrasi 10%, beads yang dihasilkan
akan lebih kaku dan memiliki tingkat kekuatan mekanik yang lebih tinggi
dibandingkan dengan 5%. Semakin tinggi tingkat konsentrasi dari crosslink, maka
kekuatan mekaniknya juga akan semakin tinggi. Naiknya tingkat kekuatan
mekanik pada beads terjadi karena semakin banyak jumlah crosslink yang terikat
pada polimer, maka semakin besar juga tautan silang yang tetjadi dalam
penbentukan beads. Hal ini akan berpengaruh terhadap daya adsorpsi dari masing-
masing beads.

Morshed, dkk. (2012) menggunakan crosslink BaCl, dengan konsentrasi 5%
menghasilkan nilai daya swelling tertinggi, yaitu 830% pada penimbangan jam
ke-6. BaCl, mempunyai tingkat penyerapan kestabilan yang tinggi, karena
memiliki struktur yang rapat antar molekulnya (Li dkk., 2017). Jahan, dkk. (2013)
juga melaporkan bahwa penggunaan BaCl, sebagai crosslink akan menghasilkan
beads yang memiliki ukuran permukaan yang besar dan membentuk mikrosfer
alginat yang kuat bila dibandingkan dengan crosslink CaCl, dan Al (SOg)s.
Gambar 2.6 menunjukkan perbedaan model “egg-box” pada beads dengan

crosslink BaCl, dan CaCl,.
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—te— —eo—
(2) (&)
Gambar 2.6 (a) model “egg-box” kation Ca®* (b) model “egg-box” kation Ba?*
(Bajpai dan Sharma, 2004)

2.7 Metode Pembuatan Beads Alginat-CMC

Beads Alginat-CMC pada penelitian ini dibuat dengan menggunakan
metode gelasi ionik atau tautan silang (crosslink). Beads alginat-CMC dibuat
dengan beberapa macam teknik. Teknik yang sering digunakan pada metode
gelasi ionik adalah teknik droping (meneteskan larutan polisakarida ke crosslinker
melalui lubang kecil seperti syringe needle) (Gericke dkk., 2013). Teknik

dropping ditunjukkan pada Gambar 2.7.

Gambar 2.7 Pembuatan beads teknik droping (Gericke dkk., 2013).

Agen crosslink yang digunakan dalam penelitian ini adalah Ba’* yang
merupakan kation divalen pengikat dua polimer. Metode gelasi ionik merupakan
metode penggabungan ikatan polimer yang memiliki muatan berlawanan,
sehingga membentuk jaringan tiga dimensi yang kaku (hidrogel) (Patil dkk.,
2010). Bajpai dan Sharma (2004) menyebutnya sebagai model “egg box”, yang

ditunjukkan pada Gambar 2.8.
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Bf(j:v B a+ Ba+ B a+
(a) (b)

Gambar 2.8 (a) interaksi ionik antara crosslink Ba** dan gugus karboksil pada
blok G (h) model “egg-box” ion Ba?* pada blok G (Bajpai dan
Sharma, 2004)

2.8 Karakterisasi
2.8.1 Analisis Gugus Fungsi Menggunakan Fourier Transform InfraRed
(FTIR)
Karakterisasi gugus fungsi pada selulosa dari batang jagung menggunakan
instrumen FTIR dilakukan oleh Huang, dkk. (2017) menghasilkan spektra pada

Gambar 2.9.
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Gambar 2.9 Spektra IR batang jagung (i) sebelum ekstraksi (ii) sesudah
ekstraksi selulosa (Huang dkk., 2017)

Huang, dkk. (2017) menyatakan bahwa spektra IR dari batang jagung yang
belum dilakukan ekstraksi (i) menghasilkan adanya serapan pada bilangan

gelombang 1514 cm™ dari gugus C=C yang berasal dari senyawa lignin. Adanya
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gugus C=0 pada bilangan gelombang 1736 cm™ yang merupakan gugus ester dari
senyawa hemiselulosa. Berdasarkan spektra pada Gambar 2.9 juga diketahui
adanya bilangan gelombang pada 1238 cm™ yang menunjukkan ikatan C-H, O-H
atau CH, yang diduga merupakan serapan dari senyawa lignin dan hemiselulosa.
Pernyataan tersebut dapat dibuktikan dengan hasil serapan IR yang kedua, bahwa
setelah adanya ekstraksi selulosa tidak ada serapan yang muncul pada bilangan
gelombang tersebut. Azizah, dkk. (2018) menambahkan bahwa hasil selulosa
setelah hidrolisis menunjukkan intensitas serapan C-O dan C-C pada bilangan
gelombang 994 cm™.

Bilangan gelombang 3441 cm™, 2901 cm™, dan 1060 cm™ pada serapan (ii)
menunjukkan adanya regangan yang diduga gugus O-H, C-H dan C-O yang
menunjukkan gugus-gugus dari senyawa selulosa. Serapan pada bilangan
gelombang 1638 cm™ adanya pembengkokan gugus O-H dari senyawa selulosa.
Adapun hasil karakterisasi FTIR terhadap karboksimetil selulosa menurut

penelitian Haleem, dkk. (2014) ditampilkan pada Gambar 2.10.
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Gambar 2.10 Spektra IR dari karboksimetil selulosa (Haleem dkk., 2014)
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Bilangan gelombang 1620 cm™ menunjukkan adanya gugus COO", dan
serapan gugus OH streching terdapat pada bilangan gelombang 3423 cm™.
Bilangan gelombang 1423 dan 1328 cm™ menunjukkan serapan kuat dari CH,
scissoring. 1054 cm™ menunjukkan CH-O-CHj streching.

2.8.2 Analisis Daya Mengembang (Swelling)

Uji swelling dilakukan untuk mengetahui kemampuan mengembang suatu
sistem monolitik (tablet, kapsul) berdasarkan pembengkakan polimer hidrofilik.
Fungsi polimer ini sebagai penjebak udara dan menurunkan massa jenis (Ishak,
2015). Olejnik dkk. (2017) mengatakan, swelling terjadi karena akibat adanya
interaksi antara gugus (OH) dari air dan karboksilat (COQO") dari CMC. Daya
pengembang ini dapat diukur dengan merendam beads kemudian ditimbang

beratnya menggunakan persamaan 2.3.

wWt-Wo

SWG”Ing =Tx100% ................................................................................ (23)

Dengan Wt adalah berat dari beads yang terhidrasi dan Wo adalah berat beads
kering (Ayuningtyas, 2012).

Daya swelling menunjukkan pembengkakan dari beads akibat adanya difusi
dari larutan atau air. Jika nilai daya swelling semakin tinggi, maka semakin bagus
beads yang dihasilkan. Daya swelling juga dipengaruhi oleh konsentrasi dari
crosslink, semakin tinggi konsentrasi crosslink yang digunakan untuk mengikat
silang, maka semakin kristalin beads yang dihasilkan dan daya adsorpsi yang

dimiliki semakin rendah.
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2.8.3 Analisis Kekuatan Mekanik Beads

Kekuatan mekanik suatu beads dipengaruhi oleh tingkat konsentrasi dari
crosslink yang digunakan. Semakin tinggi crosslink yang digunakan, tingkat
kekerasan beads juga akan meningkat (Rajmohan dan Bellmer, 2019). Hal ini
terjadi karena adanya tautan silang yang semakin banyak antara crosslink dengan
alginat, sehingga akan mempengaruhi meningkatkan tingakat kristalinitas dari
beads tersebut. Hasil penelitian Rajmohan dan Bellmer (2019) kekuatan mekanik
beads meningkat dari konsentrasi crosslink 2, 10 dan 15% sebesar 1300, 3500,

dan 5600 g.

2.8.4 Analisis Morfologi Permukaan Menggunakan Scanning Electron
Microscope-Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy (SEM-EDX)

Karakterisasi SEM digunakan untuk menganalisis suatu permukaan beads.
Hasil SEM berupa morfologi dan topografi yang didapatkan dari penangkapan
elektron sekunder yang dipancarkan oleh spesimen. EDX merupakan gabungan
dari SEM yang merupakan alat yang diguakan untuk menganalisis unsur-unsur
penyususn dari permukaan sampel. EDX akan menampilakan jenis unsur beserta
kadar yang terkandung didalamnya (Anwar, 2016).

Bentuk beads yang dihasilkan pada penelitian Mohapatra, dkk. (2016)
menggunakan crosslink BaCl, dengan konsentrasi 5 %. Berdasarkan Gambar
2.11, permukaan beads yang relatif halus dan memiliki bentuk yang bulat

sempurna.



21

& .
e
AR
i
4‘ y
, MMT T v

Gambar " Hasil SEM bed enggunan crosslink Balz (Mhapatra
dkk., 2016)

2.8.5 Uji Aktivitas Beads terhadap Methylene Blue

Adsorpsi beads terhadap methylene blue dipengaruhi oleh pH. Pada rentang
pH 1,5-5 presentase adsorpsi mencapai 75%, sedangkan pada pH 9 mencapai
86%. pH methylene blue yang mencapai lebih dari 9 akan membentuk agregat
molekul yang lebih besar akibat terbentuknya zwitterion pada air, sehingga
efisisensi adsorpsi berkurang. Terdapat tiga bagian penyerapan beradasarkan
persen presentase penyerapan dari methylene blue. Bagian pertama tejadi pada
jam ke 3, pada bagian ini menunjukkan penyerapa maksimum, hal ini ditunjukkan
oleh adanya methylene blue yang diserap oleh permukaan beads. Bagian kedua
adalah pada jam ke 17. Pada bagian ini tejadi proses adsorpsi yang lambat, hal ini
terjadi karena adanya proses difusi methylene blue ke pori-pori yang mencapai
keseimbangan. Bagian terakhir yaitu setelah jam ke 17 yang menunjukkan adanya
adsorpsi methylene blue yang lemah. Hal ini kemungkinan terjadi karena gugus
karboksil yang berasal dari alginat telah mengalami kejenuhan (Peretz dkk.,
2015).

Kapasitas adsorpsi beads dihitug berdasarkan persamaan 2.4 (Benhalima

dkk., 2017) ;
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Dengan Qe adalah kapasitas adsorpsi (mg/g), Co adalah konsentrasi awal
adsorbat (mg/l), Ce adalah konsentrasi akhir adsorbat (mg/l), V adalah volume

sampel (I), W adalah berat adsorben (g).

2.9  Perspektif Islam dan Sains

Allah SWT telah menciptakan segala sesuatu untuk umatnya di muka bumi
ini sebagai rahmat. Salah satu rahmat yang diberikan Allah adalah menumbuhkan
berbagai tumbuhan yang baik. Allah berfirman dalam Q.S Asy-Syu’araa ayat 7:

5 e G35 4 L 1323128 25 ) 135 5]
Artinya : “Dan apakah mereka tidak memperhatikan bumi,berapakah banyaknya
kami tumbuhkan di bumi itu berbagai macam tumbuh-tumbuhan yang

baik”

Firman Allah diatas telah menjelaskan bahwa Allah telah menciptakan
berbagai tumbuhan untuk umatnya di bumi ini. Shihab (2003) dalam tafsir Al
Misbah menerangkan apakah mereka (manusia) akan terus memepertahankan
kekufuran serta pendustaannya dan tidak merenungi serta mengamati ciptaan
Allah di bumi? Sesungguhnya jika mereka bersedia merenungi ciptaan Allah,
niscaya mereka akan diberikan petunjuk. Allah telah mengeluarkan dari bumi ini
beraneka ragam tumbuh-tumbuhan yang mendatangkan berbagai manfaat juga.

Berbagai macam tumbuhan tersebut salah satunya adalah tanaman jagung.
Allah menciptakan tanaman jagung untuk memenuhi kebutuhan manusia. Hasil
samping dari tanaman jagung akan meninggalkan limbah batang jagung, yang
akan berdampak negatif pada lingkungan kita apabila tidak dimanfaatkan dengan

baik. Pencemaran lingkungan ini akan mengakibatkan keseimbangan lingkungan
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kita terganggu dan tidak berfungsi sebagaimana mestinya, sebagaimana firman

Allah SWT dalam Q.S Ar-Rum ayat 41 :

TR S IR RPN IO g S RA PR EA I I P [

Osral (;4,1;3 INVEPRY]

Artinya : “Talah tampak kerusakan di darat dan di laut disebabkan karena
perbuatan tangan manusia, sehingga Allah mencicipkan kepada

mereka sebagian dari (akibat) perbuatan mereka, agar mereka
kembali (ke jalan yang benar)”.

Jauhari (2008) menafsirkan kata fasad yang berarti kerusakan. Beliau
menafsirkan kerusakan ada dua macam, yaitu karena ulah tangan manusia dan
kerusakan karena mikroba. Penafsiran fasad disini jika dikaitkan dengan tema
penelitian ini adalah fasad yang ditunjukkan karena ulah tangan manusia, yakni
kerusakan akibat hawa nafsu manusia. beliau mengatakan bahwa, sebagai manusia
hendaknya harus bisa bersikap adil terhadap sesamanya maupun terhadap
makhluk yang lainnya. Adil yang dimaksud disini ialah apabila manusia
mengambil manfaat dari makhluk lainnya (tumbuhan), hendaknya ia juga harus
memberikan timbal balik agar tercipta keseimbangan diantara keduanya.

Manusia diciptakan Allah untuk menjadi Khalifah di bumi. Sebagaimana
tugas manusia di bumi, hendaknya manusia dipercaya untuk mengolah dan
merawat kehidupan di bumi. Hal ini sesuai dengan firman Allah SWT pada Q.S

Al-Bagoroh ayat 30.
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Artinya : “Ingatlah ketika Tuhanmu berfirman kepada para malaikat:
“Sesungguhnya aku hendak menjadikan (khalifah) di bumi.” Mereka
berkata: “Mengapa Engkau hendak menjadikan (khalifah) di bumi
itu orang yang akan membuat kerusakan padanya dan
menumpahkan darah, padahal kami senantiasa bertasbih dengan
memuji Engkau dan mensucikan Engkau?” Tuhan berfirman:
“Sesungguhnya Aku mengetahui apa ang tidak kamu ketahui”.

Penciptaan manusia di bumi diharapkan mengetahui tugasnya dalam
menjaga kelestarian lingkungannya. Agar terjaga kelestarian dan menghasilkan
banyak kebaikan. Manusia sebagai khalifah di bumi dituntut untuk berfikir dalam
mengolah dan memberi solusi dalam menjaga kelestarian dan keseimbangan
lingkungannya. Salah satu upaya yang bisa dilakukan oleh manusia adalah dengan
mengolah dan memanfaatkan limbah yang ada di lingkungan agar memiliki nilai

ekonomi dan manfaat yang tinggi.
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METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Pelaksanaan Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Maret-September 2019 di
Laboratorium Riset Kimia Fisika Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi

Universitas Islam Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah seperangkat alat gelas,
termometer, oven, kertas pH, hot plate, pH meter, seperangkat alat reflux,
timbangan analitik, kertas saring, alumunium foil, magnetic stirrer, syringe
needle, FTIR, mikroskop optik, digital penetrometer, spektroskopi UV-Vis dan
SEM-EDX.

3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan adalah sebagai berikut: limbah batang jagung berasal
dari Kediri, natrium hidroksida (NaOH) p.a, asam asetat (CH3;COOH) p.a, barium
klorida (BaCl,) p.a, natrium alginat (CsH;OgNa), p.a, aquademin, akuades,
methanol (CH3OH) p.a, asam klorida (HCI) 37% p.a, natrium klorit (NaCl,0) p.a,
dan natrium monokloroasetat (CH3CICOONa) p.a, asam nitrat (HNO3) p.a,

indikator pp p.a dan methylene blue p.a.

25
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3.3 Rancangan Penelitian

Penelitian yang dilakukan ini merupakan jenis experimental laboratory,
yaitu sintesis dan Kkarakterisasi alginat-karboksimetil selulosa beads dengan
metode gelasi ionik dan menggunakan agen penaut silang barium klorida. Sampel
limbah batang jagung diperoleh dari kecamatan Papar Kediri. Limbah batang
jagung diekstrak untuk menghilangkan senyawa non selulosa dengan
menggunakan NaOH 10%. Modifikasi selulosa menjadi karboksimetil selulosa
menggunakan NaOH 30% pada tahap alkalisasi. Tahap karboksimetilasi
menggunakan 5 gram natrium monokloroasetat dan 5 gram selulosa batang
jagung. Untuk mengetahui kemurnian seyawa karboksimetil selulosa yang
terbentuk, ditentukan derajat substitusinya. Selanjutnya dilakukan pembuatan
BACMC dengan menggunakan perbandingan komposisi alginat-selulosa 1:2.
Penelitian ini menggunakan variasi konsentrasi crosslink BaCl, 3, 5, dan 10%
untuk mengetahui daya swelling terbaik serta bentuk dari BACMC. Selanjutnya
dilakukan karakterisasi gugus fungsi menggunakan FTIR, daya swelling secara
gravimetri dan mikroskop optik. Dilakukan uji kekuatan mekanik menggunakan
digital penetrometer, morfologi permukaan menggunakan SEM-EDX, dan

spektroskopi UV-Vis untuk mengukur absorbansi methylene blue.

3.4 Tahapan Penelitian

1.  Preparasi sampel

2.  Ekstraksi selulosa dari batang jagung
3. Modifikasi selulosa menjadi CMC

4.  Penentuan derajat substitusi
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5. Pembuatan BACMC dengan perbandingan komposisi alginat-selulosa 1:2
dan variasi konsentrasi crosslink BaCl; 3, 5, dan 10%.
6.  Karakterisasi

7. Analisis data

3.5 Pelaksanaan Penelitian
3.5.1 Preparasi Sampel

Limbah batang jagung dibersihkan dan dikeringkan di bawah sinar
matahari, sampel kering digiling kemudian diayak dengan ayakan 100 mesh,
kemudian dioven selama 24 jam pada suhu 90 C. Serbuk yang didapat adalah

sampel penelitian yang selanjutnya dikarakterisasi dengan FTIR.

3.5.2 Ekstraksi Selulosa dari Batang Jagung

Metode vyang digunakan untuk ekstraksi berdasarkan penelitian
Suvachittanont dan Pookingdao (2013). Serbuk batang jagung sebanyak 50 gram
direndam dalam NaOH 10% sebanyak 500 mL pada suhu 80°C selama 90 menit,
kemudian dicuci beberapa kali dengan akuades dan diperas. Selanjutnya,
ditambahkan NaClO, 1% sebanyak 100 mL dan ditambahkan CH3;COOH 10%
tetes pertetes sampai pH 5 setelah itu dipanaskan pada suhu 75°C selama 1 jam.
Setelah itu dicuci dengan akuades sampai netral dan diperas. Selulosa yang
didapatkan dihidrolisis dengan HCI 5% (1:20) pada suhu 95°C selama 1 jam
sehingga didapatkan mikrofiber terdispersi. Sampel yang diperoleh dikarakterisasi

dengan FTIR.
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3.5.3 Pembuatan Karboksimetil Selulosa

Ekstrak batang jagung sebanyak 5 gram ditambahkan dengan aquades
sebanyak 100 mL ke dalam beaker glass 250 mL. Langkah selanjutnya yaitu,
ditambahkan 10 mL larutan NaOH 30% tetes per tetes selama 1 jam. Lalu
ditambahkan monokloroasetat/selulosa (b/b) 5:5 pada suhu 60-70°C. Campuran
tersebut didiamkan dan residunya direndam dengan menggunakan metanol
sebanyak 100 mL selama 24 jam. Campuran tersebut selanjutnya dinetralkan
dengan asam asetat glasial, selanjutnya disaring dan dikeringkan dalam oven pada
suhu 60°C sampai diperoleh berat yang konstan (Haleem dkk., 2014) Selanjutnya
dilakukan karakterisasi gugus fungsi menggunakan FTIR dan ditentukan derajat

substitusinya.

3.5.4 Penentuan Derajat Substitusi

Penelitian Salama, dkk. (2018) menyatakan bahwa penentuan derajat
substitusi dilakukan dengan menimbang 4 gram serbuk karboksimetil selulosa
dilarutkan dalam 60 mL etanol 70%. Selanjutnya endapan yang terbentuk
dikeringkan dalam oven pada suhu 60 ‘C. Setelah itu ditambahkan 10 mL asam
nitrat 2 M dan diaduk selama 2 menit. Kemudian campuran disaring dan dioven
kembali dalam oven pada suhu 60 T selama 3 jam. Sebanyak 1 gram residu yang
didapatkan, dimasukkan kedalam erlenmeyer dan ditambahkan dengan 100 mL
aquades sambil diaduk. Kemudian ditambahkan larutan NaOH 0,3 N sebanyak 25
mL dan dipanaskan selama 15 menit. Setelah itu ditambahkan indikator pp dan
diititrasi dengan HCI 0,3 N. Penentuan derajat substitusi dapat menggunakan

persamaan pada 2.1
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3.5.5 Pembuatan BACMC pada Variasi Konsentrasi Crosslink BaCl,

Natrium alginat: CMC (b/b) dengan komposisi 1:2 dilarutkan larutan 25 mL
aquademin. Larutan yang telah terbentuk, diteteskan menggunakan syringe needle
ke dalam larutan crosslink BaCl, dengan variasi konsentrasi 3, 5, dan 10%, dan
didiamkan selama 24 jam. Beads yang telah terbentuk disaring dan dicuci
menggunakan aquademin. Selanjutnya BACMC dikeringkan menggunakan oven

dengan suhu 36 C selama 24 jam.

3.5.6 Karakterisasi BACMC
3.5.6.1 Karakterisasi Gugus Fungsi menggunakan FTIR

Sampel serbuk batang jagung, ekstrak selulosa, karboksimetil selulosa dan
BACMC yang terbentuk dikarakterisasi gugus fungsinya dengan menggunakan
instrumen FTIR. Sampel tersebut digerus dengan padatan KBr menggunakan
mortar agate. Selanjutnya campuran tersebut diletakkan pada preparat dan dipress
menjadi pellet. Selanjutnya pellet diletakkan pada sample holder dan dilakukan

karakterisasi gugus fungsinya.

Tabel 3.1 Data Karakterisasi FTIR

Tahapan Spektra IR
Serbuk batang jagung (A) IRA
Selulosa delignifikasi (B) IRB
Selulosa bleaching (C) IRC
Selulosa hidrolisis (D) IRD
Karboksimetil selulosa (E) IRE
BACMC 3% (F) IRF
BACMC 5% (G) IRG
BACMC 10% (H) IRF
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3.5.6.2 Uji Swelling BACMC
Sebanyak + 40 mg BACMC direndam dalam 10 mL aquademin. BACMC
ditimbang dengan variasi waktu perendaman, antara lain pada jam ke-3, 5, 8, 24,
29, dan 31. Perhitungan uji swelling dilakukan secara gravimetri berdasarkan

persamaan 2.5.

Table 3.2 Daya swelling BACMC variasi konsentrasi Crosslink BaCl, 3, 5, dan

10%.

Variasi Variasi waktu uji swelling

Konsentrasi

Crosslink T3 T5 T8 T24 T29 T31
3% (A) T3Aa | ThAa | T8Aa | T24Aa | T29Aa | T31Aa

T3Ab | T5Ab | T8Ab | T24Ab | T29Ab | T31Ab
T3Ac | T5AC | T8Ac | T24Ac | T29Ac | T31Ac
50 (B) T3Ba | T5Ba | T8Ba | T24Ba | T29Ba | T31Ba
T3Bb | T5Bb | T8Bb | T24Bb | T29Bb | T31Bb
T3Bc | T5Bc | T8Bc | T24Bc | T29Bc | T31Bc
10% (C) T3Ca | T5Ca | T8Ca | T24Ca | T29Ca | T31Ca
T3Cb | T5Ch | T8Cb | T24Cb | T29Chb | T31Cb
T3Cc | T5Cc | T8Cc | T24Cc | T29Cc | T31Cc

Keterangan : (T) waktu; (a) pengulangan pertama; (b) pengulangan kedua; (c)
pengulangan ketiga

3.5.6.3 Karakterisasi Kekuatan Mekanik BACMC
Uji kekuatan mekanik dilakukan dengan alat digital penetrometer.
Pengukuran dilakukan dengan menggunakan jarum probe 3,5 mm. Diulangi

pengukuran sampel sebnyak 3 kali.

3.5.6.4 Uji Aktivitas BACMC Terhadap Methylene Blue
Sebanyak + 14 mg BACMC direndam dalam 12 mL methylene blue.
Larutan methylene blue diukur absorbansinya pada hari ke- 5, 11, 15, 20, dan 22.

Pengukuran absorbansi methylene blue menggunakan spektroskopi UV-Vis
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dengan panjang gelombang 665 nm. Perhitungan kapasitas adsorpsi dari BACMC

berdasarkan persamaan 2.6.

3.5.6.5 Karakterisasi Morfologi BACMC Menggunakan SEM-EDX

Analisis morfologi beads alginat-CMC menggunakan instrumen SEM-EDX.

Beads alginat-CMC diletakkan pada sample holder, kemudian sampel dianalisis di

bawah vakum (Ayuningtyas, 2012). Diambil gambar dengan perbesaran 40x dan

5000x agar pengamatan morfologi terlihat jelas. Karakterisasi ini dilakukan pada

BACMC dengan konsentrasi crosslink BaCl, 5 dan 10%.

3.5.7 Analisis Data

1.

2.

Penentuan randemen selulosa dibandingkan dengan literatur.

Penentuan derajat substitusi pada karboksimetil selulosa dibandingkan
dengan literatur.

Identifikasi gugus fungsi pada sampel serbuk batang jagung, selulosa
delignifikasi, selulosa bleaching, selulosa hidrolisis, karboksimetil selulosa
dan BACMC menggunakan instrumen FTIR dan dibandingkan dengan
literatur.

Identifikasi daya swelling pada BACMC dengan cara gravimetri dan
identifikasi dimeter menggunakan mikroskop optik yang dibandingkan
dengan literatur.

Identifikasi kekuatan mekanik BACMC menggunakan digital penetrometer
yang dibandingkan dengan literatur.

Identifikasi bentuk permukaan BACMC menggunakan SEM-EDX

dibandingkan dengan literatur.
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7. ldentifikasi absorbansi methylene blue menggunakan UV-Vis dan

dibandingkan dengan literatur.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Beads alginat karboksimetil selulosa disintesis dari batang jagung yang di
esktrak melalui 3 tahapan, yaitu delignifikasi, bleaching, dan hidrolisis. Ekstrak
selulosa di modifikasi menjadi karboksimetil selulosa melalui tahapan alkalisasi
dan karboksimetilasi menggunakan NaOH dan monokloroasetat. Beads optimum
didasarkan pada analisis daya swelling dan pengukuran diameter menggunakan

mikroskop optik.

4.1  Pembuatan Beads Alginat-CMC
4.1.1 Preparasi Sampel

Batang jagung dikeringkan untuk mengurangi kadar air yang ditandai
dengan warna menjadi lebih coklat dan selanjutnya melalui proses penggilingan.
Sampel batang jagung yang digunakan memiliki ukuran serbuk =100 mesh.
Ukuran ini sangat berpengaruh terhadap luas permukaan dari serbuk batang
jagung tersebut. Semakin kecil ukuran partikel serbuk batang jagung, maka luas
permukaan akan semakin besar, sehingga akan mempengaruhi proses pemecahan

dinding sel (Noviantari dan Suhendra, 2017).

Gambar 4.1 Serbuk batang jagung setelah penggilingan dan pegayakan

33
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4.1.2 Ekstraksi Selulosa dari Batang Jagung

Ekstraksi selulosa dari batang jagung dilakukan dengan beberapa tahapan.
Tahap pertama yaitu delignifikasi. Proses delignifikasi menggunakan larutan
NaOH yang mengakibatkan larutnya senyawa lignin, sehingga menghasilkan
larutan berwarna kecoklatan kehitaman (lindi hitam), sebagaimana Gambar 4.3
(a). Proses ini terjadi karena adanya ion OH" yang berasal dari NaOH menyerang
atom H pada gugus OH fenolik lignin, sehingga terjadi resonansi yang
menyebabkan terputusnya ikatan lignin dari senyawa selulosa. Sedangkan ion Na*
akan berikatan dengan lignin membentuk natrium fenolat yang bersifat mudah
larut, hal ini ditandai dengan dihasilkannya larutan berwarna kecoklatan
kehitaman (lindi hitam). Reaksi pemutusan senyawa lignin dengan selulosa

ditunjukkan pada Gambar 4.2.

P Ezf E; =S

N
H,C CH CH,
| oS o,
OH OH

ON:

natrium glikolat

Gambar 4.2 Mekanisme reaksi pemutusan ikatan lignin dengan selulosa
(Rosdiana, 2013)
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Gambar 4.3 (a) proses Iignifikasi (b) selulosa hasil delignifikasi

Berdasarkan Gambar 4.3 (b), hasil ekstrak dari proses delignifikasi masih
berwarna kecoklatan yang dimungkinkan masih ada sisa-sisa lignin di dalamnya,
sehingga tahap selanjutnya dilakukan proses bleaching. Proses bleaching
dilakukan untuk melarutkan sisa-sisa lignin, sehingga dihasilkan ekstrak selulosa
yang lebih murni dan perubahan warna yang semakin putih, sebagaimana pada
Gambar 4.4 (a). Persamaan 4.1 dan 4.2 menunjukkan reaksi NaClO, pada tahap
bleaching. Penambahan asam berupa asam asetat glasial akan mengakibatkan
terbentuknya CIO," berupa gas hijau yang larut dalam air. Senyawa tersebut yang
bertanggung jawab dalam proses pemutihan seluloa. Tahap selanjutnya adalah
proses hidrolisis menggunakan HCI. Tujuan dari proses hidrolisis adalah untuk
memecah struktur polisakarida menjadi struktur yang lebih sederhana, yaitu
disakarida atau monosakarida. Selulosa hasil hidrolisis memiliki warna putih
kekuningan (Suvachitanont dan Pookingdao, 2011), sebagaimana gambar 4.4 (b).
Rendemen selulosa yang dihasilkan sebesar 30%, hasil ini hampir sama dengan

penelitian Puspitasari (2017).

NaClO, + H* = Na' + HCIO; (Penurunan pH).............. (4.1)
HCIO; = ClO; + H" + H,0 () I (4.2)
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Gambar 4.5 Spektra IR (i) serbuk batang jagung, (ii) tahap delignifikasi
(iii) tahap bleaching, dan (iv) tahap hidrolisis

Spektra IR pada Gambar 4.5 menunjukkan perbedaan pada setiap tahapan.
Pada spektra IR (i) menunjukkan puncak yang menunjukkan gugus O-H pada
panjang gelombang 3409 cm™ dan C-H jenuh pada 2920 cm™. Puncak serapan
juga muncul pada 1733 cm™ dan 1250 cm™ yang menunjukkan ikatan C=0 ester
dan C-O yang mengindikasikan senyawa hemiselulosa. Sedangkan bilangan
gelombang 1634 cm™ menunjukkan adanya serapan adsorbed water pada serbuk

batang jagung, delignifikasi, bleaching serta hidrolisis. Serapan 1513 cm™
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menunjukkan adanya senyawa lignin. Dapat teramati bahwa tidak ada perbedaan
yang signifikan pada perlakuan delignifikasi, bleaching, dan hidrolisis.

Senyawa selulosa ditandai dengan adanya serapan pada bilangan
gelombang 889 cm™ yang mengindikasi adanya ikatan p-glikosida pada selulosa.
Hasil selulosa hidrolisis menunjukkan peningkatan intensitas pada bilangan
gelombang 1431 cm™, yaitu gugus CH,. Hal ini menandakan adanya area kristalin

yang terbentuk akibat selulosa yang terhidrolisis (Shanmugarajah dkk., 2015).

Tabel 4.1 Data bilangan gelombang (cm™) pada spektrum IR tahapan
ekstraksi selulosa dari batang jagung (Rehman dkk., 2014)

Daerah Serapan (cm™)
Serbuk Ikatan dan
Batang Delignifikasi | Bleaching | Hidrolisis | Gugus Fungsi
Jagung
3428 3426 3422 3419 O-H streching
2929 2925 2913 2906 CHj streching
1733 - - - C=0 streching
(keton)
1633 1629 1622 1612 Absorbed water
1513 - - - C=C streching
(cincin
aromatik)
1427 1427 1427 1439 CH; deformasi
1377 1383 1383 1383 CH, bending
1250 - - - C-0O-C
streching (eter)
1050 1059 1056 1060 C-O symetri
streching
(alkohol
832 896 896 896 primer)
- 668 668 667 B-glikosida
O-H out of
plane
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4.1.3 Komposisi Terbaik Selulosa:Monokloroasetat dalam Pembuatan
Karboksimetil Selulosa (CMC).

Karboksimetil selulosa (CMC) dibuat dari selulosa hasil ekstraksi batang
jagung. CMC dibuat berdasarkan reaksi esterifikasi, yaitu mengganti atom
hidrogen pada struktur selulosa C-2, C-3, dan C-6 dengan gugus alkil. Tahapan
reaksinya adalah penghilangan atom hidrogen dengan cara menambahkan NaOH
agar terbentuk alkali selulosa. Selanjutnya alkali selulosa direaksikan dengan
natrium monokloroasetat sebagai agen pengganti, sebagaimana reaksi pada

Gambar 4.6.

OH OH

OH

—_— fo)
OR

OH

RO
_o© HO O o © o
oH

OH
o or

Gambar 4.6 Mekanisme reaksi pembentukan CMC (Adeyanju dkk., 2016).

Pembuatan CMC pada penelitian ini menggunakan perbandingan
selulosa:monokloroasetat sebesar 5:5 dan 6:5, seperti pada Gambar 4.7.
Perbandingan komposisi ini digunakan untuk mengetahui nilai tertinggi derajat
substitusi (DS) dari CMC. Nilai DS dijadikan ukuran kemurnian dari CMC yang
terbentuk. Jumlah Na-monokloroasetat yang digunakan berpengaruh terhadap
substitusi dari unit anhidroglukosa pada selulosa. Semakin banyak jumlah Na-

monokloroasetat yang digunakan, akan menurunkan nilai DS. Hal ini terjadi
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akibat banyaknya produk samping yang terbentuk, yaitu natrium klorida (NaCl)
dan natrium glikolat (HOCH,COONa), sehingga akan menurunkan nilai DS.
Hasil penelitian yang dilakukan menunjukkan nilai DS tinggi dengan komposisi
terbaik 5:5, yaitu sebesar 0,726 sebagaimana pada Tabel 4.2. Hasil penelitian ini
hampir sebanding dengan penelitian yang telah dilakukan Haleem, dkk (2014)
yaitu menggunakan komposisi selulosa:Na-monokloroasetat 5:5 menghasilkan

nilai DS 0,874.

*Gabar 4.7‘(;a‘) oses 'pémbuatan CMC dan (b) perendaman
CMC dengan metanol

Tabel 4.2 Penentuan Derajat Substitusi dengan komposisi terbaik

Perbandingan |  Volume R\?;ﬁ;rr:;a St?t?g;{i; 4 Di
e sl tandar
komposisi titrasi (mL) fitrasi (ML) (DS)
6,57
5:5 6,3 7,39 0,726
) ) i) 4_
9,29 04-08
6,65
6:5 6,57 6,357 0,6041
6,49

Secara fisik tidak menunjukkan adanya perbedaan pada kedua variasi
perlakuan, yang membedakan adalah hasil akhir dari perhitungan nilai DSnya.
Nilai DS menunjukkan tingkat kemurnian CMC hasil modifikasi dari selulosa

batang jagung. Semakin tinggi nilai DS, maka kemurnian CMC juga akan
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semakin tinggi. Menurut Lestari, dkk. (2013) rentang nilai derajat substitusi pada
CMC komersial adalah 0,4-0,8. Bentuk fisik dari CMC mirip dengan selulosa,

yaitu memiliki warna putih kekuningan seperti pada Gambar 4.8 (a) dan (b).

Gambar 4.8 Bentuk fisik (a) selulosa, dan (a) CMC

Karakterisasi FTIR pada selulosa dan CMC juga dilakukan untuk
mengetahui adanya perbedaan serapan pada keduanya. Gambar 4.9 menunjukkan
serapan IR senyawa selulosa dan CMC. Keduanya memiliki serapan pada panjang
gelombang 3435 cm™ dan 3436 cm™ yang menunjukkan adanya gugus O-H.
Namun keduanya memiliki perbedaan intensitas serapan O-H. Pada selulosa
serapan O-H lebih tajam dibandingkan dengan CMC, hal ini dikarenakan OH
pada selulosa telah berkurang karena telah tergantikan oleh gugus CH,COO. Pada
spektra IR (ii) terdapat serapan dengan intensitas tinggi pada bilangan gelombang
1595 cm™ dan 1413 cm™ yang menunjukkan adanya peregangan asymetris dan
symetris pada gugus karboksil (COO). Kedua bilangan gelombang tersebut telah
menandakan adanya gugus karboksimetil, sehingga dapat disimpulkan bahwa
senyawa CMC telah terbentuk. Adanya serapan 1063 cm™ menandakan ikatan C-

O-C pada CMC (Safitri, dkk 2017).
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Gambar 4.9 Spektra IR senyawa (i) selulosa dan (ii) CMC

Tabel 4.3 Data bilangan gelombang (cm™) pada spektrum IR pembuatan

CMC (El-Sakhawy dkk., 2017).

Daerah Serapan (cm™)

Selulosa Karboksimetil Selulosa (CMC) lialinyan
Gugus Fungsi
3435 3465 O-H streching
2895 2919 C-H streching
1644 - O-H bending
) 1595 C=0 bending
- 1413 COO anti-
symetri dan
symetri
1377 1388 C-H bending
1024 1060 C-0-C
streching
896 883 B-glikosida
666 665 O-H out of
plane
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4.1.4 Pengaruh Variasi Konsentrasi Croslslink BaCl, pada Pembuatan
Beads Alginat-CMC

Beads alginat-CMC dibuat dengan menggunakan teknik dropping
(tetesan) menggunakan metode gelasi ionik pada larutan crosslink BaCl, dengan
variasi konsentrasi. Metode gelasi ionik merupakan kompleksasi antara ion
divalen yang bermuatan positif dari crosslink barium dengan gugus karboksil
yang bermuatan negatif dari natrium alginat, sehingga dihasilkan beads yang kaku
(Mardliyati, 2012). Tujuan dari pendiaman beads pada larutan crosslink adalah
untuk memaksimalkan ikat silang antara barium Kklorida dan alginat. Beads yang
dihasilkan memiliki warna putih setelah proses dropping. Teknik dropping dan
pendiaman beads pada larutan crosslink barium klorida ditunjukkan pada Gambar

4.10. Reaksi pembentukan beads alginat-CMC ditunjukkan pada Gambar 4.11.

Gambar 4.10 (a) Proses Pembentukan beads dengan teknik dropping, (b)
Perendaman beads dalam larutan crosslink barium klorida

O,
0
- HO
e
OH
% B

H
(0]
H
%O
a2t OH
o] OH =

Gambar 4.11 Reaksi pembentukan beads alginat-CMC menggunakan
crosslink Ba?* (Trevisol, dkk 2018)
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Berdasarkan Gambar 4.11 Ikatan silang terjadi pada kation divalen yang ada
pada crosslink (Ba?*) berikatan secara ionik dengan gugus COO" yang berasal dari
blok residu asam gluronat (natrium alginat) yang membentuk jaringan tiga
dimensi yang disebut dengan model “egg box” (Bajpai and Sharma, 2004). Joudra
(2013) juga mengemukakan bahwa alginat dapat membentuk gel apabila
direaksikan dengan kation divalen, sehingga terbentuk ikatan silang komplek
khelat antara ion-ion divalen dengan anion karboksilat dari blok G-G. Interaksi
tersebut terjadi pada inter dan intra molekul. Selain interaksi antara gugus COO"
dari alginat, gugus OH dari polimer juga ikut berikatan. Sedangkan CMC pada
pembentukan beads hanya sebagai matrik yang berfungsi untuk meningkatkan
daya swelling dari beads. Peningkatan daya swelling pada beads terjadi karena
adanya interaksi elektrostatik antara gugus COO" yang terkandung dalam CMC.

Beads yang dihasilkan pada proses akhir memiliki warna kecoklatan akibat
proses pengeringan menggunakan oven pada suhu 33 ‘C. Hal ini bertujuan untuk
menghilangkan kadar air yang terkandung dalam beads, sehingga beads dapat
digunakan dalam pengaplikasian sebagai penambatan pupuk, pengolahan air,
kromatografi pertukaran ion logam (Gericke dkk., 2013). Gambar 4.12

menunjukkan bentuk fisik beads basah dan kering.

PR e
— e B L -
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/ s T
) |
?

|

Gambar 4.12 Bentuk fisik beads (a)ah (b) kering
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Beads memiliki bentuk yang berbeda-beda berdasarkan konsentrasi
crosslink yang digunakan. Pada Gambar 4.13 menunjukkan perbedaan bentuk
beads menggunakan mikroskop optik yang diolah dengan software image-J.
Beads dengan konsentrasi crosslink 3% memiliki bentuk bulat, namun memiliki
permukaan yang bergerigi. Sedangkan beads dengan konsentrasi crosslink 5%
diperoleh bentuk yang bulat dan permukaan yang relatif halus. Berbeda dengan
bentuk beads pada konsentrasi crosslink 10% memiliki bentuk yang relatif tidak
beraturan. Penelitian Mohapatra, dkk. (2016) juga menyatakan, bentuk beads pada
konsentrasi crosslink 10% memiliki bentuk yang relatif tidak bulat dan lebih kaku.
Hal ini disebabkan karena meningkatnya konsentrasi crosslink pada polimer,
sehingga mengakibatkan semakin banyak reaksi ikat silang yang terjadi dalam

beads, dan menghasilkan bentuk beads yang tidak beraturan.

o ® B o0 Cl @ 0.‘
J'.'.' eos || %o
e lfe8e e

oo %, %o

Gambar 4.13 Bentuk fisik beads menggunakan mikroskop
optik perbesaran 0,7 x 10 kali (a) 3% kering (b)
5% kering dan (c) 10% kering (d) 3% basah (e)
5% basah (f) 10% basah.
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Gambar 4.14 Perbedaan diamter eads dalam kondisi (A)
basah, (B) kering, dan (C) swelling.

Gambar 4.14 menunjukkan perbedaan besarnya beads kering dan setelah
perendaman. Ukuran rata-rata diameter beads kering yaitu 0,225 cm dengan rata-
rata luas area 0,04 cm. Sedangkan pada beads basah, ukuran rata-rata diameternya
0,465 cm dengan rata-rata luas area 0,170 cm. Pada beads setelah swelling
memiliki rata-rata diameter 0,256 cm dan rata-rata luas area 0,052 cm. Hasil
tersebut sesuai dengan hasil penelitian yang dilakukan oleh Ramdhan, dkk.
(2019).

Penentuan konsentrasi crosslink terbaik dari beads alginat-CMC
didasarkan pada nilai swelling dan diameter beads. Proses swelling dilakukan
dengan meggunakan metode gravimetri, dengan variasi waktu perendaman 3, 5, 8,
24, 29, dan 31 jam. Diameter beads dianalisis menggunakan mikroskop optik dan
diolah menggunakan software image-J. Berikut ini ditampilkan grafik nilai daya

swelling dan diameter beads.
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Gambar 4.15 Grafik hasil analisis daya swelling

Berdasarkan Gambar 4.15, nilai daya swelling tertinggi diperoleh pada
beads alginat-CMC dengan konsentrasi BaCl, 5%, yaitu sebesar 97,54% dengan
lama perendaman 24 jam. Bajpai dan Sharma (2004) mengatakan bahwa, swelling
terjadi karena adanya gugus COO" bermuatan negatif mengalami tolakan
elektrostatik antar gugus tersebut, sehingga menyebabkan relaksasi dan
meningkatkan pembengkakan beads. Dalam penelitian ini, gugus COO" berasal
dari CMC. Gugus COQO" yang berasal dari alginat telah digunakan untuk berikatan
dengan muatan dari crosslink, sehingga jika pembuatan beads tidak ditambahkan
CMC, maka nilai swelling yang dihasilkan kemungkinan rendah. Dapat
disimpulkan bahwa, penambahan CMC berfungsi sebagai penambah pori pada
beads.

Hasil swelling optimum pada penelitian ini sebanding dengan penelitian
Morshed, dkk. (2012), bahwa konsentrasi terbaik beads ditunjukkan oleh nilai
swelling tertinggi pada konsentrasi crosslink 5%. Hal ini dimungkinkan terjadi

karena adanya ikat silang yang optimum pada beads, sehingga daya adsorpsi



47

beads juga optimum pada jam tersebut. Hasil swelling ini juga didukung oleh data

perbesaran diameter beads, sebagaimana pada Gambar 4.16.

=3 Jam
m5 Jam
m 8 Jam

Diameter (%o)

m 24 Jam

m 29 Jam

3% 5% 10% m 31 Jam
Variasi konsentrasi crosslink BaCl2

Gambar 4.16 Grafik Hasil Analisis Diameter Beads

Berdasarkan Gambar 4.16 nilai dari pertambahan besarnya diameter beads,
menunjukkan hasil yang linier dengan nilai swelling-nya. Nilai persen diameter
beads dengan konsentrasi crosslink 5% meningkat dari lama perendaman 3 jam
sampai 24 jam, yaitu sebesar 13,65%. Hal ini terjadi karena, semakin besar nilai
swelling, maka akan mempengaruhi pembengkakan diameter dari beads tersebut.

Rendahnya nilai swelling pada konsentrasi crosslink 10% dimungkinkan
karena adanya ikatan silang antara crosslink dan alginat yang meningkat dalam
beads. Semakin tinggi konsentrasi crosslink, maka tingkat kekerasan dari beads
juga akan meningkat. Sehingga daya adsoprsi dari beads tersebut juga akan
rendah. Pernyataan ini didukung dengan data kekuatan kuat tekan (hardness) yang

ditunjukkan pada Gambar 4.17.
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Gambar 4.17 Grafik tingkat kekerasan beads dengan variasi konsentrasi crosslink

Berdasarkan Gambar 4.17, grafik tingkat kekerasan beads menunjukkan
bahwa semakin tinggi konsentrasi crosslink yang digunakan, beads yang
dihasilkan akan semakin keras. Rajmohan dan Bellmer (2019) menyatakan bahwa
tingkat kekerasan beads meningkat konsentrasi crosslink 2% dan 5%. Hal ini
sangat berpengaruh terhadap daya swelling pada beads, semakin tinggi nilai
kekerasannya, maka nilai daya swelling juga akan semakin rendah. Pengaruh ini
terjadi karena semakin banyak reaksi ikat silang yang terjadi dalam beads antara
alginat dan crosslink, sehingga dihasilkan beads yang kaku dan keras dan

mengakibatkan menurunnya daya adsorbsi dari beads tersebut.
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Gambar 4.18 Spektra IR (a) BA-CMC 3%, (b) BA-CMC 5%, dan (c)
BA-CMC 10%

Tabel 4.4 Data bilangan gelombang (cm™) pada beads alginat-CMC

Daerah Serapan (cm™)

BA-CMC BA-CMC BA-CMC Ikatan dan Gugus

3% 5% 10% Fungsi

3425 3432 3428 O-H streching

2920 2920 2921 C-H streching

1619 1618 1615 C=0 streching

1420 1420 1421 C-ONa streching

1055 1056 1059 C-O-C stresching

815 805 805 Ba-O
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Berdasarkan Gambar 4.18 bilangan gelombang pada beads alginat-CMC

ditampilkan pada Tabel 4.4 menjelaskan bahwa interaksi antara alginat-barium

klorida (Ba-O) ditunjukkan pada 805 cm™. Intensitas dari serapan tersebut

semakin tajam seiring dengan tingginya konsentrasi dari BaCl, meskipun tidak
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terlalu signifikan perbedaannya. Sedangkan serapan yang muncul pada 1619 cm™,
1420 cm™ dan 1059 cm™ berurut-turut adalah gugus C=0, C-ONa, dan C-O-C

mengindikasi adanya sodium alginat.

4.2  Uji Aktivitas Beads Alginat-CMC Terhadap Adsorpsi Methylene Blue
Hasil BACMC diujikan aktivitas adsorpsinya terhadap penurunan
konsentrasi methylene blue. Gambar 4.19 menunjukkan grafik kapasitas adsorpsi

BACMC terhadap methylene blue.
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Gambar 4.19 Grafik kapasitas adsorpsi beads terhadap methylene blue

Berdasarkan gambar 4.19, beads dengan konsentrasi crosslink 3%
memiliki tingkat adsorpsi yang tinggi bila dibandingkan dengan 5 dan 10%. Hal
ini disebabkan karena semakin tinggi tingkat konsentrasi dari crosslink, maka
daya adsorpsinya akan semakin turun. Turunnya adsorpsi dari beads disebabkan
karena banyaknya ikat silang antara crosslink dengan alginat (Ayuningtyas,
2012). Beads mempunyai waktu kontak optimum. Waktu kontak optimum

merupakan waktu saat penyerapan adsorbat ke permukaan adsorben terjadi secara
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maksimum. Hal ini ditunjukkan dengan konstannya nilai konsentrasi yang diserap
(Arifin dkk., 2012).

BACMC dengan konsentrasi 3, 5, dan 10% menunjukkan penyerapan
maksimum pada hari ke 15. Sedangkan pada hari ke 20 menunjukkan penyerapan
yang lambat. Hal ini terjadi karenaa adanya proses difusi methylene blue ke pori-
pori yang mencapai keseimbangan (Peretz dkk., 2015). Sedangkan pada hari ke-
22, beads mengalami penyerapan yang lemah, yang ditandai dengan turunnya
kapasitas adsorpsi dari hari ke-20. Pada fase ini dimungkinkan terjadi karena
gugus karboksil yang berasal dari alginat telah mengalami kejenuhan (Peretz dkk.,
2015).

4.3  Analisis SEM-EDX Beads Alginat-CMC

Gambar 4.20 Hasil karakterisasi SEM (a) BA-CMC 5%
perbesaran 40x, (b) BA-CMC 5% pebesaran
1000x, (c) BA-CMC 10% perbesaran 40x, dan (d)
BA-CMC 10% perbesaran 1000x

Gambar 4.20 menunjukkan morfologi dari BACMC 5% dan 10%

menggunakan karakterisasi SEM. Berdasarkan gambar tersebut, BACMC dengan

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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konsentrasi crosslink 5% memiliki morfologi halus yang membentuk seperti
rongga dan berbentuk bulat yang juga didukung oleh data analisis image-J.
Sedangkan BACMC dengan konsentrasi crosslink 10% memiliki morfologi yang
kasar dan tidak rata serta bentuk yang tidak bulat yang didukung dengan hasil
analisis image-J. Dapat disimpulkan bahwa semakin tinggi konsentrasi crosslink
yang digunakan akan mempengaruhi hasil permukaan beads. Naiknya konsentrasi
crosslink menyebabkan permukaan beads yang semakin kasar dan tidak rata

(Haldar dan Chakraborty, 2018).

Tabel 4.5 Persen berat masing-masing unsur dari beads alginat- CMC
dengan konsentrasi crosslink 5 dan 10%.
Berat masing-masing unsur (%)

S ® o) Na Cl Ba
BACMC 5% 5008 4218 0,63 e 443
BACMC 10% 5157 3858 473 512

Berdasarkan tabel 4.5 menunjukkan bahwa BACMC 5% mengandung
unsur-unsur diantaranya C, O, Na, Cl, dan Ba. Sedangkan BACMC 10%
mengandug unsur-unsur C, O, Cl, dan Ba. BACMC 10% mempunyai presentase
Ba yang lebih tinggi sesuai dengan konsentrasi yang terkandung di dalam beads.
Naiknya persentase dari Ba menyebabkan morfologi beads semakin halus karena
rongga yang terbentuk semakin sedikit yang disebabkan oleh meningkatnya
interaksi yang terjadi antara alginat dan crosslink Ba (Haldar dan Chakraborty,
2018). Sabino, dkk (2018) juga mengatakan bahwa semakin tinggi konsentrasi
crosslink akan mempengaruhi bentuk dari partikel tersebut, yaitu tingkat

aglomerasi yang semakin berkurang.
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4.4  Manfaat Batang Jagung dalam Prespektif Islam dan Sains
Allah SWT menciptakan segala sesuatu di muka bumi ini dengan berbagai
macam manfaat. Salah satu ciptakaan Allah SWT terdapat dalam Q.S Thaha ayat

53:

2 st ga J3a0s il g 2SO alg 135s o3 Y AST s il

°

E3 ol Ge 15155 4 Uass

Artinya : “(Tuhan) yang telah menjadikan bagimu bumi sebagai hamparan, dan
yang telah menjadikan bagimu di bumi itu jalan-jalan, dan
menurunkan dari langit air hujan. Maka kami tumbuhkan dengan air

hujan itu berjenis-jenis dari tumbuh-tumbuhan yang bermacam-

macam”’.

Adapun ayat tersebut diperjelas pada Q.S Yasin ayat 35 :

05855 S5 gl 2 G5 o % e 18T

Artinya : “supaya mereka dapat makan dari buahnya, dan dari apa yang

diusahakan oleh tangan mereka. Maka mengapa mereka tidak
bersyukur ?”.

Allah SWT menciptakan berbagai macam tumbuh-tumbuhan dengan
disertai manfaat dan tujuannya. Jauhari (1350 H) menafsirkan Q.S Thaha ayat 53
sebagai tanda keajaiban pada tumbuh-tumbuhan, yaitu yang diumpamakan seperti
tambang. Berawal dari pupuk, kemudian sesuatu yang kecil dan tumbuh menjadi
hijau yang disebabkan karena datangnya hujan meskipun rintik-rintik serta
matahari yang menyinarinya. Dari situlah tumbuh berbagai macam tanaman yang
memiliki kandungan dan manfaat yang berbeda-beda. Hal ini menunjukkan
adanya kandungan yang bermanfaat dalam tumbuhan tersebut. Batang jagung

adalah salah satu hasil samping dari tanaman jagung yang merupakan ciptaan

Allah SWT. Batang jagung ini yang tergolong limbah padat pertanian yang dapat
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mencemari lingkungan sekitar. Bagi seseorang yang berilmu, maka hendaknya
dapat mengatasi permasalahan lingkungan tersebut dengan memanfaatkan limbah
padat tersebut.

Harjono, dkk. (2010) dalam tafsir ilmi menjelaskan kandungan Q.S Yasin
ayat 35, bahwa manusia dianjurkan untuk mengolah, memanfaatkan tumbuhan
yang telah diciptakan oleh Allah di muka bumi ini. Manusia diperbolehkan
memodifikasi hasil alam tersebut sesuai kegunaannya. Hal ini dijelaskan pada
penggalan ayat yang artinya “dan dari apa yang diusahakan oleh tangan mereka
(manusia)”. Arti ayat tersebut jika ditafsirkan berarti “dari apa yang mereka olah
atau modifikasi”. Sehingga jika hasil alam tersebut berupa senyawa komplek,
maka manusia diizinkan untuk mengolah atau memodifikasinya menjadi produk
yang dapat memberikan kemaslahatan manusia dan lingkungannya.

Berdasarkan penjelasan sebelumnya, batang jagung mengandung 40,86%
senyawa selulosa yang berpotensi untuk dijadikan CMC dan selanjutnya
digunakan dalam pembuatan beads alginat-CMC. Beads alginat-CMC dapat
dimanfaatkan dalam penyerapan zat warna, seperti methylene blue yang biasanya
ditemui dalam limbah industri tekstil. Pemanfaatan tersebut termasuk dalam
kegiatan memperbaiki sesuatu menjadi lebih baik. Dalam islam, seorang muslim
diwajibkan untuk memelihara dan menjaga lingkungannya dari pencemaran, baik
pencemaran udara, tanah, maupun air. Dalam hal ini dijelaskan dalam sebuah
hadits :

Va6 E ti @

Artinya : “sesungguhnya aku diutus tidak lain untuk menyempurnakan akhlak
vang mulia”. (H.R. Hakim)
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Hadits diatas menerangkan bahwa, sesungguhnya seluruh muslim di muka
bumi ini diharuskan memiliki akhlak yang mulia. Adapun akhlak yang mulia
disini berupa hubungan manusia dengan Allah, manusia dengan manusia lain,

serta manusia dengan alam sekitar untuk melestarikan lingkungan.



5.1

BAB V

PENUTUP

Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah diuraikan dalam pembahasan, dapat

disimpulkan sebagai berikut.

1.

Berdasarkan analisis FTIR, setiap tahapan memiliki perubahan pada spektra
yang menunjukkan penghilangan atau penambahan gugus fungsi pada setiap
tahapan. Pada tahapan ekstraksi, bilangan gelombang yang hilang antara
lain 1733 cm™, 1513 cm™, 1250 cm™ yang mengindikasi adanya senyawa
hemiselulosa dan lignin telah hilang. Pada modifikasi karboksimetil
selulosa, terdapat serapan 1413 cm™ yang menunjukkan adanya gugus C-
ONa. Sedangkan pada tahap BA-CMC terdapat interaksi antara Ba-O pada

panjang gelombang 815 cm™.

Variasi konsentrasi crosslink BaCl, berpengaruh pada bentuk fisik beads,
kemampuan swelling, dan kekuatan mekanik. Semakin tinggi konsentrasi
crosslink yang digunakan, beads yang dihasilkan semakin keras. Hal ini
menyebabkan menurunkan nilai daya swelling. Namun swelling tertinggi
terdapat pada konsentrasi 5%, yaitu sebesar 95,54%. Serta nilai kekuatan

beads tertinggi yaitu pada konsetrasi 5%, dan sebesar 15,39%.

kemampuan adsorpsi BACMC terhadap methylene blue tertinggi
ditunkukkan oleh beads dengan kosentrasi 3%, dengan besar kapasitas

adsorsi 14,75 mg/g.

56
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5.2 Saran
1.  Perlu dilakukan karakterisasi tingkat kemurnian CMC lebih lanjut, seperti

pengukuran viskositas dan kelarutan.

2. Perlu diperhatikan lagi saat penimbangan beads setelah perendaman harus

langsung dilakukan penimbangan karena dapat mempengaruhi hasil
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LAMPIRAN

Lampiran 1 Rancangan Penelitian

Batang Jagung

'

Serbuk Jagung

\ 4

Ekstrak Selulosa

l

Karboksimetil selulosa

Alginat

l

Beads basah

!

Beads kering
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Lampiran 2 Diagram Alir

2.1 Preparasi Sampel

Batang Jagung

amersinkan kemudian dikeringkan di bawah sinar matahari
dihaluskan sampel kering dengan digiling

diayak dengan ayakan 100 mesh

dioven selama 24 jam pada suhu 90°C

Serbuk kering

v

Hasil

dikarakterisasi dengan FTIR

2.2 Ekstraksi Selulosa dari Batang Jagung

Serbuk batang jagung

direndam sebanyak 50 gram dalam 1000 mL NaOH 10 % pada
suhu 80 °C selama 90 menit

dicuci beberapa kali dengan aquades dan diperas

hasil dikarakterisasi dengan FTIR

ditambahkan 5 mL asam asetat dan 200 mL NaClO, 1% pada
suhu 75°C selama 1 jam

dicuci dengan aquades hingga netral dan diperas

hasil dikarakterisasi dengan FTIR

dihidrolisis dengan HCI 5% (1:20) pada 95 % selama 1 jam

Selulosa

Hasil

sampel dikarakterisasi dengan FTIR
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2.3 Pembuatan Karboksimetil Selulosa

Selulosa

ditambah 5 gram selulosa dengan 100 mL aquades dalam
Erlenmeyer 250 mL

ditambah 10 mL NaOH 30% tetes per tetes selama 1 jam
ditambah 5 gram CICH,COONa dengan suhu 60-70°C

Karboksimetil

Hasil

diambil residu dan direndam menggunakan 100 mL methanol
selama 24 jam

dinetralkan dengan asam asetat glasial dan disaring
dikeringkan dalam oven pada suhu 60°C sampai diperoleh berat
yang konstan

ditentukan nilai derajat substitusi

Dikarakterisasi dengan FTIR

2.4 Penentuan Konsentrasi Terbaik Variasi Crosslink BaCl,

Karboksimetil

dilarutkan 1 gram natrium alginat dalam 25 mL aquademin
dimasukkan karboksimetil selulosa dengan perbandingan
alginat-CMC 1:2

Larutan Alginat Karboksimetil

B

diteteskan menggunakan syringe needle ke dalam BaCl, 3%,
5% dan 10% masing masing sebanyak 50 mL
didiamkan selama 24 jam

Beads basah

disaring dan dicuci menggunakan aquademin hingga netral
disaring
dikeringkan menggunakan suhu 33°C selama 24 jam

Beads kering

diidentifikasi daya swelling secara gravimetri

Hasil
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2.5 Karakterisasi
2.5.1 Uji Swelling Beads

Beads
- direndam £40 mg dalam 5 mL aqua demineralisi
- ditimbang pada jam ke-3, 12, dan 24
\ - Uji swelling ditentukan berdasarkan persamaan (2.1)
Hasil

2.5.2 Analisis Gugus Fungsi

Sampel

- 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

A 4

Hasil

2.5.3 Analisis 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 pada perbesaran yang optimal hingga diperoleh
morfologi permukaan yang paling jelas

Hasil

2.5.4 Analisis Kekuatan Mekanik

Sampel

- dilakukan analisis dengan alat digital penetrometer
- ditempatkan sampel pada tempat analisis
- digunakan jarum probe 3.5 mm

Hasil
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2.5.5 Uji Kapasitas Adsorpsi

Sampel

Hasil

Dimasukkan sampel £14 mg kedalam 12 mL larutan methylene
blue

Diuji adsorbansinya menggunakan UV-Vis pada lerutan
kontrol dan larutan yang telah direndam beads

Dicari regresinya

Ditentukan kapasitas adsorpsinya menggunakan rusum pada
persamaan 2.4
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Lampiran 3 Perhitungan dan Preparasi Larutan
3.1 Ekstraksi Selulosa
a. NaOH 10% dalam 1000 mL

Diketahui:

%2 =10%
v

v = 1000 mL
Ditanya: m
Jawab:
%= = 2 AN W, ... .. (L.3.1(a))
10% = 1000mL
m = 100 gr

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

b. NaClO; 1% dalam 250 mL
Diketahui:
M; = 1%
M, = 25%
V, =250 mL
Ditanya: Vi
Jawab:
YoMk Ve = Yoo XV B AN (L.3.1 (b))
25%x V1 = 1% x 250 mL

Vl = 1% x 250 mL
25%
V1= 10mL
Jadi, larutan NaClO; 1% dibuat dari larutan NaClO, 25% dengan mengencerkan

10 mL NaClO, dalam 250 mL aquades.



¢. HCI 5 9% dalam 1000 mL

Diketahui:

M1 =37%

M2 =5%

V2 =1000 mL
Ditanya: Vi

Jawab:

37% x V1= 5% x 1000 mL

\1
37%

V1 =1351mL

_ 5% x 1000 mL

70

Jadi, larutan HCI 5% dibuat dari lautan HCI 37% dengan mengencerkan 135,1 mL

HCI dalam 1000 mL aquades.

3.2 Pembuatan Karboksimetil Selulosa (CMC)
a. NaOH 30% dalam 500 mL

Diketahui:
%2 =30%

v

v =500 mL
Ditanya: m

Jawab:
%— = —
v v

30% =

500mL
m = 150 gr

Jadi, larutan NaOH 30% dibuat dengan 150 gr NaOH yang diencerkan

dalam 500 mL aquades.
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3.3 Preparasi Beads
a. Barium klorida 3% dalam 100 mL
Diketahui:

b
%—=3%
v

v =100mL

3% =
%= ToomL

m=3gr
Jadi, larutan barium klorida 3% dibuat dengan 3 gr barium klorida dalam 100 mL

aquades.

b. Barium klorida 5% dalam 100 mL
Diketahui:

b
%—=5%
v

v =100 mL
m
100 mL

m=>5gr

5% =

Jadi, larutan barium klorida 5% dibuat dengan 5 gr barium klorida dalam 100 mL

aquades.

¢. Barium klorida 10% dalam 100 mL
Diketahui:

b
%—=10%
v

v =100mL
10% =

% 100 mL
m =10 gr

Jadi, larutan barium klorida 10% dibuat dengan 10 barium klorida dalam 100 mL

aquades.
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3.4 Preparasi Adsorpsi Metilen Biru
a. Metilen Biru dalam 100 mL
Diketahui:

b
%; = 50 ppm
v =100mL
Ditanya: m

Jawab:
pom ="/ (L3 (€))

50
50 ppm =" "9/1 000 mL

=5mg
Jadi, larutan larutan metilen biru 50 ppm dibuat dengan 5 mg metilen biru dalam
100 mL aquades.
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Lampiran 4 Perhitungan Pembahasan

4.1 Rendemen Selulosa

Berat setelah ekstraksi

Randemen = X 1000 ..o (L.4.1)

Berat awal

_50,0-35,0
T 500

=30,0%

x 100 %

4.2 Penentuan Derajat Subtitusi

0.162A

(BC-DE) B
a [(1—(0.058A))]

A =[S

], sehingga DS

(12,5 x0,3)— (6,57 X0,3 1,779
A= — BS7X08) = 1T - 3,558

DS = (0,162 x3,558) _ 0,576396
(1-(0.058 x3,558)  0,793636

=0,726

Jadi, derajat subtitusi (DS) dari karboksimetil selulosa adalah 0,726.

4.3 Daya Swelling

Perhitungan daya swelling beads alginat-CMC menggunakan persamaan
2.3. data-data yang digunakan pada perhitungan daya swelling beads 3% 3 jam,
sebagai berikut :

(Wi- Wo)rata =26 mg

Wo =42,4 mg
: _ Wt-wo _ 26 4
Swelling == <100% = 2 X 100% = 61,323%

Perhitungan pada beads dengan variasi yang lain dilakukan dengancara yang
sama. Nilai daya swelling dengan variasi crosslink BaCl, 3%, 5%, dan 10%
ditampilkan pada tabel L.4.1
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Tabel L.4.1 Nilai daya swelling beads alginat-CMC dengan variasi crosslink
BaCl, 3%, 5%, dan 10%.

BACMC Waktu W,rata W;—Wy(mg) (W:—Wo)rata Daya swelling

(jam) (mg) (%)
1 2

BaCl, 3 42,4 25 26,4 26 61,32%
3% 5 40,45 25,7 251 25,4 62,79%

8 40,55 35,8 35 35,4 87,29%

24 42,4 29,3 298 29,55 69,69%

29 42,35 26 26,2 26,1 61,62%

31 40,6 249 2456 24,75 60,96%

BaCl, 3 41,25 29 30,3 29,65 71,91%
5% 5 40,7 30,7 34 32,35 79,46%

8 42,4 38 38,35 38,35 92,63%

24 4255 394 397 SO8( 95,54%

29 42,3 S0, S=#3ONS 3649 85,08%

31 41,3 30,6 323 32,3 78,27%

BaCl, 3 42,65 23 25,7 24,35 57,08%
10% 5 41 22, BN 0 6 26,25 64,13%
8 41,45 254 254 24,7 59,59%

24 4335 248 248 25,55 58,93%

29 4265 268 20,6 2t 55,69%

31 43,4 244 20,6 22,5 51,82%

W, : Berat awal beads sebelum swelling

W, :Berat akhir beads sebelum swelling
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Lampiran 5 Spektra IR

5.1 Serbuk Batang Jagung

% Transmittance

batang jagung

o=

65—

2148.741 0.000

2311.021 49.892

60—

3854.185 3.401
832 867 36.316

a0-

1513.463 117.087

1457 207 54 987

1733541 -43.938
1380.565 93.952

45—

20920608 638968
1634.661 BO.ETS
13273509 44873

40~

1260354 204 055

1161.005 108.928

3=

0=

1060726 854 580

258

3408867 8607 275

20~
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5.2 Tahapan Delignifikasi

% T ransmittance

08 delignifikasi

8-

6=

4=

B82-

2163371 0.000

B0=

2311 558 43064
896835 23766

o=

1319.521 8.070

fi

1648.807 11.042
1382.999 52436

745

2=

110,672 20878

1088.013 16.833

668.340 -41.906

0=

547.760 19116

b=

2905.744 367.102

BE—

B4~

2=

60—

58—

6=

54—

o
b
in
&
o
3
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5.3 Tahapan Bleaching
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5.5 Karboksimetil Selulosa
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5.7 Beads alginat-CMC dengan Crosslink 5%

YT ransmittance

BT Baciz s
B84~
82—
80-
78=
7b=
Ta=
72
0=
b=
Bb=

B4—

3852.580 1.565

B2-

60—

8=

=

s4-

2=

a0—

18-

6=

T
3800 3600

1317 669 10277

1421.326 116,742

667.997 57.625

556.998 25.210

1618268 689.787
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1060663 76389
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5.8 Beads alginat-CMC dengan Crosslink 10%

% Transmittance

BaCl2 10%
88

86~
4=
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B0=
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Lampiran 6 Hasil Absorbansi UV-Vis Methylene Blue

6.1 Absorbansi Kurva Standart

Kurva Standar Methylene Blue

Tanggal Analisa : 16 September 2019

0.3
0.2
0
!
< 0.1
0.0
1 1 1 1 1
0.0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5
Concentration (mg/L)
Concentration Analysis Report
Standard Concentration F Mean SD $RSD Readings
mg/L
std 1 .0394
.0394
0.1 0.0395 0.0002 0.45 .0397
std 2 .1035
.1032
0.2 0.1032 0.0002 0.24 .1030
std 3 .1687
.1677
0.3 0.1672 0.0017 1.05 .1653
std 4 .2003
.2000
0.4 0.2002 0.0001 0.07 .2003
std 5 .2604
.2609
0.5 0.2606 0.0002 0.09 .2606

6.2 Absorbansi methylene blue Setelah Perendaman

Variasi 5 Hari
Konsentrasi 1 2 Rata-rata
Crosslink BaCl»
3% 0,1369 0,1303 0,1336
5% 0,2144 0,2346 0,2245
10% 0,1816 0,2048 0,1932
Variasi 11 Hari




Konsentrasi 1 2 Rata-rata
Crosslink BaCl,
3% 0,1286 0,1135 0,12105
5% 0,1221 0,1251 0,1236
10% 0,1528 0,2084 0,1806
Variasi 15 Hari
Konsentrasi 1 2 Rata-rata
Crosslink BaCl,
3% 0,083 0,0676 0,0753
5% 0,084 0,0787 0,08135
10% 0,1083 0,1123 0,1103
Variasi 20 Hari
Konsentrasi
Crosslink BaCl, 1 2 Rata-rata
3% 0,0559 0,0585 | 0,0572
5% 0,0758 0,0705 | 0,07315
10% 0,1045 0,1 0,10225
Variasi 22 Hari
Konsentrasi
Crosslink BaCl, 1 2 Rata-rata
3% 0,0603 0,0656 0,06295
5% 0,0851 0,0832 0,0832
10% 0,1092 0,1045 0,10685

80



6.3 Kapasitas Adsorpsi
Qe =(Co-Ce)xVIW

Lama Perendaman 3% 5% 10%
Hari ke-5 9,1405256 1,9155362 4,403349
Hari ke-11 10,138035 9,935354 5,404833
Hari ke-15 13,774375 13,293504 10,99248
Hari ke-20 15,213014 13,945263 11,63231
Hari ke-22 14,755988 13,14646 11,26669

81
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Lampiran 7 Hasil Uji Morfologi Beads Menggunakan Scanning Electron

Microscopy (SEM-EDX)
7.1 Beads Alginat-CMC dengan Crosslink BaCl, 5%

Gambar L.7. 1 S|| karakterisasi SEMbeads alglnat CMC 5% (a) perbesaran 40X
(b) perbesaran 1000x

Counts
I
N
o
o
1
CKa

OKa

NaKa BaMr

1.00

2.00

— ClKa

3.00

— BalLa

4.00

5.00
keV.

6.00 7.00

8.00

1
9.00

10.00

ZAF Method Standardless Quantitative Analysis

Fitting Coefficient : 0.2894

Element
CK
OK
Na K
CIK
BaL
Total

(keV)
0.277
0.525
1.041
2.621
4.464

Mass% Error% Atom% Compound Mass% Cation K

30.16
33.84
0.73
4.77
30.50

0.08
0.13
0.09
0.09
0.52

50.08
42.18

0.63

2.68
4.43
100.00

15.5891
40.4683
0.6141
6.9003
36.4283
100.00

7.2 Beads Alginat-CMC dengan Crosslink BaCIg 10%

Gambar L.7.1 HaS|I karakterlsa3| SEMbeads alglnat CMC 10% (a) perbesaran
40x (b) perbesaran 100 x
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Counts

OKa

BaLr2

6.00

7.00

i 1

8.00 9.00 10.00

ZAF Method Standardless Quantitative Analysis

Fitting Coefficient : 0.2679

Element
CK
OK

CIK

BaL

Total

(keV)
0.277
0.525
2,621
4.464

Mass% Error% Atom% Compound Mass%

29.39
29.29
7.95

33.38

0.08 ol
0.13 38.58
0.08 4.73
0.47 D19
100.00

100.00

12.9683
34.3064
Lis 7991
40.9262

Cation K
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