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ABSTRAK

Qazim, N. 2019. Sintesis dan Karakterisasi Beads Alginat-Selulosa dari
Batang Jagung dengan Variasi Senyawa Porogen. Pembimbing I: Eny
Yulianti, M. Si.; Pembimbing Il: Mujahidin Ahmad, M. Sc.; Konsultan:
Dr. Anton Prasetyo.

Kata Kunci: Material Penghantar Obat, Beads, Alginat, Selulosa Xantat, Agen
Crosslink, Porogen CaCO:s.

Beads merupakan material berpori yang memiliki ukuran diameter
mikrometer hingga milimeter. Beads dapat dibuat dengan mengkompositkan
alginat dengan selulosa xantat. Beads komposit alginat-selulosa xantat
mempunyai kemampuan menyerap air namun memiliki kekuatan mekanis yang
rendah. Penambahan agen porogen CaCOs dapat menghasilkan pori beads yang
lebih baik sehingga bisa meningkatkan daya serap beads. Kekuatan mekanis
beads dapat ditingkatkan dengan merendam beads alginat-selulosa xantat dengan
agen crosslink zink asetat. Pencetakan beads dilakukan dengan metode gelasi
ionik. Metode ini dapat meningkatkan kekuatan mekanis beads melalui proses
ikat silang alginat dengan zink asetat. Sintesis beads alginat-selulosa xantat
dilakukan dengan menggunakan metode gelasi ionik. Karakterisasi sampel
menggunakan FTIR (fourier transform infrared) dan SEM-EDX (scanning
electron microscope-electron dispersive xray), mikroskop optik, serta dilakukan
uji swelling beads.

Sintesis beads alginat-selulosa xantat didapatkan beads dengan karakter
yang berbentuk bulat dan memiliki kekuatan mekanis yang tinggi. Hal ini ditandai
dengan adanya puncak gelombang baru pada hasil spektra FTIR vyaitu pada
panjang gelombang 1117 cm™, 1000 cm™, dan 520 cm™ yang menandakan telah
terbentuknya gugus xantat. Beads yang dihasilkan juga lebih berpori hal ini
ditandai dengan hasil karakterisasi SEM yang menunjukkan permukaan partikel
beads dengan konsentrasi porogen lebih tinggi dihasilkan pori yang lebih
terbentuk. Pori yang dihasilkan berbentuk lipatan-lipatan. Adanya penambahan
porogen menghasilkan beads berbentuk bulat hal ini ditunjukkan dari gambar
mikroskop optik. Beads tanpa porogen mempunyai bentuk yang tidak bulat
dibandingkan beads dengan penambahan porogen. Kekuatan mekanis beads lebih
tinggi hal ini ditandai dengan terdapatnya unsur zink pada hasil EDS yaitu
sebesasr 59,16%, 54,72%, 53,26%, dan 55,77% untuk masing-masing beads tanpa
porogen, beads 0,5 gram porogen, beads 1 gram porogen, dan beads 1,5 gram
porogen. Beads dengan porogen 0,5 gram mempunyai daya swelling yang lebih
tinggi yaitu sebesar 14,83%. Kapasitas adsorpsi beads tertinggi pada waktu
perendaman 408 jam yaitu sebesar 80,76 mg/g sedangkan kapsitas terendah pada
384 jam yaitu sebesar 46,88 mg/g.
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ABSTRACT

Qazim, N. 2017. Synthesis and Characterization of Alginate-Cellulose Beads
from Corn Stalk with Porogen Compound variations. Supervisor I:
Eny Yulianti, M.Si; Supervisor Il: Mujahidin Ahmad, M. Sc.; Consultant:
Dr. Anton Prasetyo.

Keywords: drug delivery material, beads, alginate, cellulose xhantate, crosslink
agent, porogen CaCO:s.

Beads are porous materials have a micrometer diameter up to millimeters.
Beads can be made by composing alginate with cellulose xantate. Alginate-
cellulose xanthate composite beads have the ability to absorb water but have low
mechanical strength. The addition of a porogen CaCO3 agent can produce better
beads pore that it can increase the absorption of beads. The mechanical strength
of the beads can be improved by soaking the alginate-cellulose xantate beads with
a crosslinked zinc acetate agent. Making Beads was carried out by ionic gelation
method. This method can increase the mechanical strength of beads with the
crosslinking process of alginate with zinc acetate. The synthesis of alginate-
cellulose xanthate beads was carried out using ionic gelation method.
Characterization of samples using FTIR (fourier transform infrared) and SEM-
EDX (scanning electron microscope-electron dispersive xray), optical
microscopy, and swelling beads test.

Synthesis of alginate-cellulose xantate beads obtained with round-shaped
beads and high mechanical strength. This is indicated by the presence of new
wave peaks on FTIR spectra results, at wavelengths of 1117 cm™, 1000 cm*, and
520 cm™* which indicate the formation of xantat groups. The resulting beads are
also more porous, this is indicated by the results of SEM characterization which
shows the particle surface of beads with higher porogen concentration resulting in
more formed pores. The resulting pores are folds. The addition of porogen
produces round beads, this is shown from optical microscope images. Beads
without porogens have a unround shape compared to beads with the addition of
porogen. The mechanical strength of beads is higher, this is indicated by the
presence of zinc elements in the EDS results of 59.16%, 54.72%, 53.26%, and
55.77% for each beads without porogen, beads 0.5 gram porogen, 1 gram porogen
beads, and 1.5 gram porogen beads. Beads with porogene 0.5 gram have higher
swelling power that is equal to 14.83%. Highest adsorption capacity at 408 hours
is 80,76 mg/g and lowest adsorption capacity at 384 hours is 46,88 mg/g.
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BAB |

PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Materi pengantar obat mulai dikembangkan untuk meningkatkan efektivitas
obat konvensional. Material tersebut mampu meningkatkan bioavailibilitas,
kelarutan, dan dapat menurunkan toksisitas obat konvensional. Materi pengantar
obat juga mampu mempertahankan keutuhan obat menuju daerah spesifik. Tujuan
utama dari materi pengantar obat adalah untuk mencapai efek terapeutik yang
terbaik, mengurangi dosis, mengurangi efek samping dan meningkatkan
kelarutan. Pengantar obat mampu mengontrol sistem pelepasan obat sehingga
dapat meningkatkan efisiensi obat (Singh, dkk., 2017). Terdapat berbagai material
yang dapat dijadikan materi pengantar obat seperti zeolit dan selulosa.

Selulosa merupakan salah satu sumber daya yang dapat diperbaharui,
didegradasi, dan dimodifikasi. Selulosa dalam bentuk turunannya mempunyai
banyak manfaat di berbagai bidang industri (Wang, dkk., 2012) seperti industri
serat, kertas, membran, polimer, dan industri cat (Swatloski, dkk., 2002). Salah
satu pemanfaatan selulosa dapat dijadikan sebagai beads yaitu partikel bulat yang
memiliki diameter dari skala mikro hingga milimeter. Selulosa beads banyak
dimanfaatkan sebagai imobilisasi protein dalam sistem pelepasan obat serta dapat
dijadikan sebagai agen pembawa dalam dunia biokimia karena ketersediaanya
yang mudah dan memiliki reaktivitas yang baik. Selulosa beads dapat
dimanfaatkan sebagai media pemisahan, sistem pengantar serta face-body scrub

dalam dunia kosmetik. Pemanfaatan tersebut karena selulosa beads mempunyai



keunggulan porositas yang tinggi, memiliki gugus hidroksil yang reaktif
(Sescousse, dkk., 2010) distribusi partikel yang spesifik, struktur pori yang baik,
area permukaan spesifik yang luas, bersifat hidrofilik, reaktivitas yang baik.
Keunggulan tersebut menjadikan selulosa beads dijadikan matriks dalam
teknologi pengembangan adsorben. Struktur yang berpori menghasilkan daya
swelling yang baik sehingga beads dapat dimanfaatkan dalam dunia bioteknologi
dan kosmetik (Suvachittanont and Pookingdao, 2013). Namun, selulosa memiliki
porositas yang rendah dan bentuk yang tidak bulat (Gemeiner, 1989) serta
memiliki kekuatan mekanik yang kurang baik (Bai, 2006).

Selulosa beads mempunyai kemampuan menyerap ion Cu?* sebesar 68%
dengan perbandingan alginat:selulosa sebesar 3%:10%. Sonmez, dkk. (2016)
menyatakan bahwa dengan penambahan selulosa sebesar 25% beads mampu
menyerap sebesar 19%. Menurut Choi, dkk. (2002) kekuatan beads alginat
selulosa dapat mencapai 6 N dengan penambahan porogen CaCOsz dan
mempunyai daya serap terhadap kadar riboflavin sebesar 90%. Selulosa yang
digunakan dapat diekstrak dari limbah batang jagung, sedangkan Xue, dkk. (2017)
batang jagung mengandung selulosa 38,2%, hemiselulosa 44,5%, dan lignin 6,6%.

Jagung sebagai salah satu makanan pokok di Indonesia memiliki potensi
sebagai tanaman yang tetap ditanam meskipun permintaan dan harga jualnya
mengalami penurunan. Hal ini dikarenakan proses penanaman yang mudah dan
biaya perawatan yang relatif murah. Perkembangannya, jagung dimanfaatkan
menjadi aneka jajanan kreatif guna meningkatkan harga jualnya. Kreatifitas
olahan jagung menghasilkan banyak limbah organik batang jagung. Batang

jagung hanya dimanfaatkan sebagai pakan ternak (Umayasih, 2008). Batang



jagung perlu dimanfaatkan guna meningkatkan nilai pemanfaatannya.
Pemanfaatan tumbuhan telah diterangkan didalam al-Quran yaitu pada Surah Asy-

Syuara ayat 7 dan 8.

-
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“Dan apakah mereka tidak memperhatikan bumi, berapakah banyaknya Kami
tumbuhkan di bumi itu berbagai macam tumbuh-tumbuhan yang baik? (7)
Sesungguhnya pada yang demikian itu benar-benar terdapat suatu tanda
kekuasaan Allah dan kebanyakan mereka tidak beriman (8)”. (QS. Asy-Syuara:
7-8)

Ayat tersebut menganjurkan kita untuk senantiasa bersyukur atas semua
nikmat yang ada di bumi ini. Allah SWT. menumbuhkan berbagai tumbuh-
tumbuhan dengan banyak manfaat (Shihab, 2002). Kemudian diperjelas dengan
ayat selanjutnya bahwa semua manfaat yang ada tersebut merupakan tanda-tanda
kekuasaan Allah SWT. Tumbuhan perlu dimanfaatkan agar manusia senantiasa
beriman dan bersyukur. Tidak ada ciptaan Allah yang diciptakan sia-sia termasuk

penciptaan tumbuhan sebagaimana diterangkan dalam al-Quran Surah al-Qiyamah

ayat 36:
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“(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 peliharalah kami dari siksa neraka”.
(QS. al-Qiyamah, 36)

Menurut Shihab (2002) tidak ada yang diciptkan dalam keadaan yang sia-sia.

Semua ciptaan Allah memiliki manfaat bagi mereka yang mau berfikir.



Diciptakannya batang jagung adalah sebagai pertanda adanya kekuasaan Allah
SWT. dan memiliki banyak manfaat didalamnya.

Beads dapat dibuat dengan berbagai metode seperti ekstruksi massa,
teknologi fluid bed dryer, rapid expansion of supercritical fluids, dan gelasi ionik.
Metode gelasi ionik merupakan metode yang mudah, murah, serta efektif untuk
dikerjakan. Metode ini dapat memperkuat kekuatan mekanis dengan proses
crosslink antara polielektrolit dengan pasangan ion multivalen (Ghosh, 2006).

Daya adsorpsi beads meningkat dengan meningkatnya jumlah pori. Beads
dengan jumlah pori yang banyak dan ukuran yang seragam dapat dilakukan
dengan penambahan agen pembentuk pori. Berikut agen pembentuk pori antara
lain, kalsium karbonat (CaCOz), natrium bikarbonat (NaHCOs3), natrium klorida
(NaCl). Penambahan alginat pada beads menyebabkan terjadinya ikat silang
dengan kation divalen seperti ion Ca?* dari agen porogen (Choi, dkk. 2002).
Menurut Yulianti, dkk. (2016) semakin banyak kation divalen ikat silang dengan
alginat maupun dengan selulosa menyebabkan beads memiliki daya swelling yang
rendah hal ini terjadi karena beads mengalami penghambatan ikatan dengan air.
Menurut Yulianti (2016) agen porogen CaCOsz sebanyak 2 gram memiliki daya
swelling sebesar 39,96%, sedangkan konsentrasi CaCOsz 4 gram dan 6 gram
memiliki daya swelling berturut-turut sebesar 27,58 dan 12,55%. Oleh karena itu,
kajian terkait dengan porogen menjadi penting untuk mendapatkan beads dengan
kualitas pori yang baik.

Berdasarkan latar belakang tersebut, dapat dikembangkan penelitian beads
menggunakan komposit alginat-selulosa. Selulosa didapat dari ekstrak limbah

batang jagung dengan NaOH 6%. Agen porogen CaCOs dilakukan variasi sebesar



0,5; 1; dan 1,5 gram untuk mendapatkan pori yang terbaik serta dilakukan
pencucian dengan menggunakan HCI 1 mmol/L. Penelitian ini menggunakan
perbandingan alginat-selulosa sebesar 1:3. Hasil sintesis selulosa beads
dikarakterisasi menggunakan fourier transform infra red (FTIR) untuk
mengetahui gugus fungsi, analisis SEM-EDX untuk mengetahui ukuran dan
panjang diameter beads, morfologi partikel dan kandungan unsur didalamnya
serta dilakukan analisis uji adsorpsi methylen blue untuk mengetahui kapasitas

adsorpsi beads.

1.2 Rumusan Masalah

1. Bagaimana pengaruh rasio porogen CaCOs terhadap karakter pori beads
alginat-selulosa xantat?.

2. Bagaimana sifat karakteristik daya swelling, gugus fungsi, bentuk, panjang
diameter, morfologi permukaan, kandungan unsur dan kapasitas adsorpsi
blue partikel beads alginat-selulosa yang disintesis dari batang jagung

dengan variasi porogen CaCO3?.

1.3 Tujuan Penelitian

1. Mengetahui pengaruh rasio porogen CaCOs terhadap karakter pori beads
alginat-selulosa xantat.

2.  Mengetahui sifat karakteristik daya swelling, gugus fungsi, bentuk, panjang
diameter, morfologi permukaan, kandungan unsur dan kapasitas adsorpsi
blue partikel beads alginat-selulosa yang disintesis dari batang jagung

dengan variasi porogen CaCOs.



1.4 Batasan Masalah
Batasan masalah dari penelitian ini adalah:

1.  Sintesis beads alginat-selulosa xantat dari jenis batang jagung tertentu yang
berasal dari daerah Sengkaling Kabupaten Malang.

2. Variasi porogen yang digunakan adalah 0,5; 1; dan 1,5 gram.

1.5 Manfaat penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah untuk memberikan informasi mengenai
sifat karakteristik daya swelling, gugus fungsi, bentuk, panjang diameter,
morfologi, kandungan unsur dan kapasitas adsorpsi beads alginat-selulosa xantat
yang disintesis dari batang jagung dengan variasi porogen CaCO3z dan pengaruh

rasio porogen CaCOs terhadap karakter pori beads alginat-selulosa.
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2.1 Material Penghantar Obat

Materi penghantar obat mulai dikembangkan untuk meningkatkan efektifitas
kerja obat konvensional. Sistem penghantaran ini berfungsi untuk meningkatkan
bioavailabilitas serta mengurangi hilangnya molekul obat dalam perjalanan
menuju reseptor. Material yang dapat digunakan salah satunya adalah biopolimer.
Menurut Wicita (2012) penelitian polimer sebagai bahan penghantar obat mulai
dikembangkan, baik polimer yang digunakan secara tunggal maupun
dikompositkan dengan polimer lain. Material yang dapat digunakan harus
memiliki karakteristik biodegradable (dapat terurai dalam tubuh) dan dapat
diekskresikan dengan mudah oleh tubuh.

Menurut Martien, dkk. (2012) penggunaan biopolimer sebagai bahan
penghantar obat dikarenakan bersifat inert terhadap bahan aktif namun cocok
untuk dilakukan kombinasi dan memiliki kemampuan membentuk jaringan
sehingga dapat dikembangkan sebagai sistem pembawa berupa matriks partikel.
Biopolimer juga memiliki gugus fungsi yang banyak sehingga memungkinkan
pengikatan molekul obat dalam jumlah yang memadai pada sistem secara
keseluruhan atau dapat disebut memiiiki efisiensi penjerapan yang tinggi.
Penggunaan polimer sebagai material penghantar obat (carrier) akan
meminimalkan kemungkinan terjadinya keracunan akibat tak terurainya material
pembawa atau akibat dari produk-produk samping hasil degradasi yang tidak

diinginkan, sehingga akan meminimalkan potensi terjadinya operasi. Penggunaan



polimer juga memiliki nilai ekonomis karena harganya jauh lebih murah

dibandingkan dengan formulasi-formulasi farmasi lainnya.

2.2 Selulosa sebagai Material Penghantar Obat

Selulosa merupakan polisakarida atau polimer karbohidrat yang tersusun
dari unit anhidroglukopiranosa dengan rumus (CsH100s)n dengan n11500 dengan
berat molekul [1243.000. Selulosa diikat oleh beta-1,4 glikosidik membentuk
rantai polimer linier dengan struktur rantai yang seragam. Selulosa merupakan
biopolimer yang dapat diperbaharui, didegradasi, dan dimodifikasi. Turunan ester
selulosa umumnya digunakan sebagai fiber dan plastik diantaranya adalah
selulosa nitrat, selulosa asetat, dan selulosa xantat. Menurut Suvachittanont dan
Pookingdao (2013) selulosa xantat dapat dijadikan sebagai material penghantar
obat. Menurut Rowe, dkk. (2006) material berbahan selulosa sering digunakan
karena memiliki sifat mekanik yang baik, seperti modulus regang yang tinggi,
kemurnian yang tinggi, kapasitas mengikat air tinggi dan struktur jaringan yang
baik. Menurut Ulfah (2008) biopolimer mempunyai kemampuan membentuk
jaringan sehingga dapat dikembangkan sebagai sistem pembawa berupa matriks
partikel beads.

Menurut ~ Suvachittanont dan Pookingdao (2013) selulosa juga
dikembangkan dalam media adsorben karena memiliki ukuran morfologi, ukuran
partikel dan distribusi yang baik, struktur pori yang tinggi dan memiliki area
permukaan yang luas. Kemampuan adsorbsi dapat ditingkatkan dengan
meningkatkan porositas selulosa. Porositas selulosa dapat ditingkatkan dengan

penambahan CaCOs, sehingga selulosa memiliki daya swelling yang lebih baik



dan lebih potensial digunakan sebagai media penghantar obat. Sistem penghantar
obat harus memiliki kemampuan membentuk jaringan, sehingga akan terbentuk
matriks partikel. Menurut Martien, dkk. (2012) sistem penghantar obat dapat
dilakukan dengan menggunakan dua biopolimer. Penggunaan dua biopolimer
mempersyaratkan keduanya memiliki gugus dengan muatan yang berlawanan
sehingga dapat membentuk matriks yang mampu menyerap molekul obat seperti

ditunjukkan Gambar 2.1.

a ' b
O BAT PENGAIT ANG (CROSS-LINKER

Gambar 2.1 Sistem penjerapan obat (a) satu polimer, dan (b) dua
polimer (Martien, dkk., 2012).

2.3 Jagung Sumber Selulosa

Jagung merupakan tanaman pangan utama setelah padi dengan bagian
tanaman yang dapat dimanfaatkan semua. Pemanfaatan jagung dalam hal
keperluan pangan pada saat ini hanya mengacu pada pemanfaatan biji. Sementara
itu, bagian batang, tangkai, daun, dan tongkol umumnya belum dimanfaatkan
secara maksimal. Bagian tersebut hanya sebagai limbah organik tanaman yang

hanya dimanfaatkan sebagai pakan ternak. Seluruh bagian tanaman jagung
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mengandung selulosa yang tinggi, sehingga memungkinkan untuk meningkatkan
pemanfaatannya. Menurut Lestari, dkk. (2012) isolasi tongkol jagung didapatkan
hasil kadar selulosa yang cukup tinggi, sehingga dapat dijadikan sebagai alternatif
sumber selulosa. Kandungan yang terdapat dalam batang jagung juga telah

diterangkan didalam al-Quran Surah asy-Syuara ayat 7 yang berbunyi:
A5 T IS e G TS 25Y1 ) g Bl

“Dan apakah mereka tidak memperhatikan bumi, berapakah banyaknya Kami
tumbuhkan di bumi itu berbagai macam tumbuh-tumbuhan yang baik?.” (QS.
asy-Syuara, 7)

Menurut Tafsir Quraish Shihab (2002) terdapat banyak manusia yang masih
berada dalam keadaan kekufuran dan pendustaan akan keesaan Allah SWT. serta
mereka tidak mensyukuri dan mengamati akan semua ciptaan Allah SWT. di
muka bumi ini. Allah SWT. akan memberikan rahmat dan petunjuk bagi manusia
yang merenungi dan mengamati ciptaan Allah SWT. Salah satu ciptaan
terbesarNya adalah dengan adanya tumbuh-tumbuhan yang dengannya
memberikan banyak manfaat bagi manusia.

Menurut Xue, dkk. (2017) batang jagung terdiri dari 38,2% selulosa, 44,5%
hemiselulosa, 6,6% lignin, 1,9% protein, 2,8% abu dan 6% komponen lainnya,
sedangkan menurut Boufi dan Chaker (2016) kandungan selulosa batang jagung
hasil delignifikasi mencapai 69%, hemiselulosa 31%, dan lignin 0%. Kandungan
selulosa yang tinggi dapat dijadikan sebagai agen berpori dalam sistem
penghantar obat. Banyak cara untuk mengisolasi selulosa dari berbagai sumber

biomassa. Ekstraksi alkali dan delignifikasi dianggap sebagai metode yang paling
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efisien untuk memisahkan selulosa dengan melepaskan sejumlah besar lignin dan

hemiselulosa. Struktur selulosa ditunjukkan pada Gambar 2.2.
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Gambar 2.2 Struktur selulosa (Lehninger 1995).

2.4  Ekstraksi Selulosa

Ekstraksi dilakukan untuk memisahkan selulosa dari lignin atau senyawa-
senyawa lain. Keberadaan lignin dapat menghalangi selulosa dalam proses
transfer ion sehingga proses adsorpsi akan terganggu. Selulosa batang jagung
dapat diekstraksi dengan metode alkali dan delignifikasi. Metode tersebut dapat
memisahkan selulosa dari sumber biomassa dengan melepaskan sejumlah besar
lignin dan hemiselulosa. Menurut Suvachittanont dan Pookingdao (2013) terdapat
dua cara untuk mengurangi kandungan lignin pada hasil ekstraksi selulosa yaitu
delignifikasi dan bleaching. Delignifikasi menggunakan alkali untuk
mendegradasi lignin dengan cara hidrolisa serta dapat melarutkan gugus gula
sederhana pada pulp. Bleaching (pemutihan) merupakan proses pemurnian lebih
lanjut pulp yang dihasiikan. Bieaching dapat menghiiangkan iignin yang masih
tersisa menggunakan oksidator. Oksidator yang digunakan seperti klor, peroksida,
hipoklorit, dan lain-lain.

Hidrolisis hasil ekstraksi dilakukan untuk meningkatkan kemurnian selulosa

dengan menghilangkan bagian amorf. Hidrolisis dilakukan dengan penambahan
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asam encer pada suhu tinggi untuk menghasilkan produk berupa mikrokristalin.
Menurut Edison, dkk. (2015) kereaktifan HCI dalam proses hidrolisis lebih baik
daripada asam-asam lainnya, seperti asam sulfat (H.SO4) dan asam nitrat (HNO3).
Menurut Suvachittanont dan Pookingdao (2013) hidrolisis serat selulosa dari
tongkol jagung dengan HCI didapatkan kristalinitas serat meningkat dari 71,13%
menjadi 86,31% dan ukuran Kkristalinitas menurun dari 0,22 menjadi 0,15.

Hidrolisis menggunakan HCI 1 mmol/L dengan perbandingan 1:20.
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Gambar 2.3 Spektra FTIR batang jagung berbagai ukuran
(Zhao, dkk., 2013).
Proses ekstraksi selulosa akan didapatkan selulosa yang bebas dari lignin
dan hemiselulosa. Uji FTIR dilakukan untuk mengetahui gugus fungsi selulosa.
Gugus fungsi yang didapatkan dapat menggambarkan selulosa terbebas dari

senyawa lain seperti ditunjukkan pada spektra FTIR Gambar 2.3.
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2.5 Sintesis Materi Penghantar Obat (beads)

Metode yang dapat digunakan untuk membuat beads sebagai materi
penghantar obat adalah metode gelasi ionik. Metode ini melalui proses yang
sederhana, tidak menggunakan pelarut organik, dan dapat dikontrol dengan
mudah. Menurut Mardliyati, dkk. (2012) prinsip metode gelasi ionik adalah
proses pembentukan partikel oleh adanya interaksi ionik antara gugus amino pada
biopolimer yang bermuatan positif dengan polianion yang bermuatan negatif
sehingga membentuk struktur network inter-dan/atau intramolekul tiga dimensi.
Menurut Martien, dkk. (2012) beads dengan komposisi kitosan mampu
membentuk interaksi ionik dengan obat yang bermuatan positif. Metode ini dapat
melarutkan kitosan pada larutan dengan pH asam untuk mengubah gugus amina
(-NH2) menjadi terionisasi positif (-NH®"). Sistem yang terbentuk cenderung
menyisakan gugus amonium bebas yang akan saling tolak-menolak sehingga
melemahkan kompleks nanopartikel yang telah terbentuk. Oleh karena itu, perlu
ditambahkan adanya suatu pengikat silang (crosslinker) yang mampu
menstabilkan muatan positif yang tersisa. Pengikat silang ini harus berupa poli-
anion.

Menurut Puspitasari (2017) menyatakan bahwa alginat merupakan polimer
linier yang dapat meningkatkan viskositas larutan, pada sediaan formulasi tablet
alginat dapat berfungsi sebagai disintegran, pengikat, dan penyaiut. Menurut Lee
dan Mooneya (2012) natrium alginat merupakan polimer linier yang mengandung
blok (1,4) pg-link-residu d-mannuronat yang disebut blok M dan a-1-guluronat
yang disebut blok G. Kandungan asam guluronat yang tinggi cenderung

mempunyai struktur yang kaku dan mempunyai porositas yang besar. Residu
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asam guluronat mempunyai ikatan karbon 1,4 di-axial, sehingga struktur pita dari
polimer melengkung. Struktur ini memungkinkan terjadinya ikatan hidrogen
antara gugus OH pada C2 dari residu yang satu dengan gugus —COO- dari residu
lainnya. Struktur ini dapat dimanfaatkan pada proses crosslink beads membentuk

egg box.
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Gambar 2.4 (a) reaksi crosslink antara alginat dan ion zink, dan (b)
interaksi antara selulosa xantat dan alginat yang
bereaksi dengan ion zink (Wang, dkk., 2012, telah
diolah kembali).

Penyerapan beads dapat ditingkatkan dengan penambahan agen porogen

untuk meningkatkan pori-pori beads. Agen porogen bereaksi dengan asam asetat
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membentuk gas karbon dioksida sehingga menghasilkan suatu pori (Choi, dkk.,
2002).

CaCOsz + 2CH3COOH — (CH3C00),Ca + H20 + COa................ (2.2)
Komposit alginat-selulosa akan terjadi ikat silang dengan zink asetat sebagai agen
crosslink. lkat silang tersebut terbentuk antara gugus —COO- alginat yang
bermuatan negatif dengan ion positif Zn?*. Selulosa xantat berinteraksi dengan
alginat yang telah bereaksi dengan ion zink, antar rantai selulosa xantat terjadi

ikatan hidrogen.

Gambar 2.5 SEM selulosa beads dengan variasi porogen CaCOs (a),
CaCO3z 10 gram (b), CaCOs 20 gram (c), dan CaCOs 30
gram (d) (Suvachittanont dan Pookingdao, 2013).
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Beads yang telah terbentuk kemudian dilakukan uji morfologi. Bentuk
permukaan dan porositas beads akan mudah diamati. Struktur berpori beads dari
berbagai perlakuan penambahan porogen akan mudah teramati, sehingga dapat
diketahui beads yang terbaik digunakan sebagai material penghantar obat. Data

SEM selulosa beads ditunjukkan pada Gambar 2.5.

2.6 Teknik Pencetakan Beads

Ada beberapa metode yang digunakan untuk pencetakan beads yaitu:
a.  Teknik Droping

Teknik droping dilakukan dengan menggunakan nozzle jarum suntik.
Diameter beads yang dihasilkan berkisaran 0,5-3 mm. Teknik ini merupakan
teknik yang paling sederhana, beads yang dihasilkan ditampung dalam bejana
pengental. Pada teknik ini kecepatan penekanan, tinggi penetesan, dan viskositas
larutan berpengaruh terhadap beads yang dihasilkan. Teknik droping terbagi
menjadi beberapa bagian antara lain teknik spinning drop atomization, teknik

spinning disc atomization, dan jet cutting.

b.  Teknik Dispersi

Teknik dispersi dapat menghasilkan beads dengan diameter 10-100 um.
Beberapa faktor yang mempengaruhi pembentukan beads antara lain kecepatan
pencampuran, jenis dan jumlah surfaktan, perbandingan pelarut hidrofobik pelarut
hidrofilik, viskositas medium dispersi serta larutan selulosa. llustrasi jenis teknik

pencetakan beads ditampilkan pada Gambar 2.6.



(b) (©) (d)
Gambar 2.6 Teknik pencetakan beads: (a) droping, (b) jet cutting, (c)
spinning drop atomization, (c) spinning disc atomization,
dan (e) dispersi (Gericke, dkk., 2012).
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BAB Il

METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan pada Bulan Januari—-Mei 2019 di Laboratorium
Riset Kimia Fisik Jurusan Kimia Fakultas Sains dan Teknologi Universitas Islam
Negeri Maulana Malik Ibrahim Malang dan Laboratorium Mineral dan Material

Maju Fakultas MIPA Universitas Negeri Malang.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat yang digunakan meliputi: seperangkat alat gelas, oven, cawan porselen,
penjepit kayu, desikator, kertas pH, hot plate, seperangkat alat reflux, neraca
analitik, kertas saring, termometer, aluminium foil, hair dryer, magnetic stirrer,
sentrifugasi, syringe needle 18G, shaker incubator, FTIR, spektrofotometer UV-

Vis, mikroskop optik, dan SEM-EDX FEI.

3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan meliputi: limbah batang jagung berasal dari
Sengkaling Kabupaten Malang, natrium hidroksida (NaOH) p.a, asam klorida
(HCI) 37% p.a, karbon disulfida (CSz) p.a, kalsium karbonat (CaCOs) p.a,
natrium klorit (NaClO,) p.a, asam asetat (CH3COOH) p.a, zink asetat
(C4HsO4zn), natrium alginat (CeH7OsNa)n p.a, aquademin, methylene blue dan

akuades.

18
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3.3 Rancangan Penelitian

Jenis penelitian yang dilakukan adalah eksperimental laboratory, yakni
sintesis dan karakterisasi beads alginat-selulosa dengan porogen CaCOs. Limbah
batang jagung diekstraksi dengan NaOH untuk mendapatkan selulosa dan
menghilangkan senyawa non-selulosa berdasarkan gugus fungsinya. NaOH 6%
digunakan untuk pembentukan selulosa xantat. Kemudian dilakukan pembuatan
beads dengan komposisi alginat-selulosa sebesar 1:3. Selanjutnya dilakukan
penambahan agen porogen CaCO3z dengan variasi konsentrasi 0,5; 1; dan 1,5 gram
untuk mengetahui pengaruhnya terhadap pori beads alginat-selulosa. Kemudian
dilakukan uji identifikasi menggunakan FTIR, UV-Vis, mikroskop optik, SEM-

EDX, dan daya swelling.

3.4 Tahapan Penelitian

1.  Preparasi sampel

2.  Ekstraksi selulosa dari limbah batang jagung

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

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

5.  Penentuan beads terbaik berdasarkan daya swelling optimum

6.  Penentuan kapasitas adsorpsi beads dengan variasi porogen

7.  Karakterisasi

8.  Analisis data



20

3.5 Pelaksanaan Penelitian
3.5.1 Preparasi Sampel

Limbah batang jagung dibersihkan kemudian dikeringkan di bawah sinar
matahari. Sampel kering dihaluskan dan digiling kemudian diayak dengan ayakan
100 mesh. Kemudian dioven selama 24 jam pada suhu 60°C. Serbuk yang

diperoleh merupakan sampel penelitian dan dikarakterisasi menggunakan FTIR.

3.5.2 Ekstraksi Selulosa dari Batang Jagung

Sebanyak 50 gram serbuk batang jagung direndam menggunakan NaOH
10% sebanyak 1000 mL pada suhu 80°C selama 90 menit. Pulp yang diperoleh
kemudian dicuci beberapa kali dengan akuades dan diperas. Setelah itu
ditambahkan NaClO, 1% sebanyak 200 mL dan ditambahkan CH3COOH 10%
sampai pH 5 pada suhu 75°C selama 1 jam. Selanjutnya dicuci beberapa kali
menggunakan akuades sampai pH netral dan diperas. Pulp selulosa yang
didapatkan dihidrolisis dengan asam klorida 5% (1:20) pada 90°C selama 1 jam
sehingga didapatkan mikrofiber-terdispersi (Suvachittanont dan Pookingdao,

2013). Sampel yang diperoleh dikarakterisasi dengan FTIR.

3.5.3 Pembuatan Selulosa Xantat

Selulosa 5 gram direndam dalam NaOH 20% sebanyak 40 mL selama 3
jam. Setelah itu diperas dan didiamkan selama 60 jam pada suhu kamar untuk
aging. Selulosa yang diperoleh direaksikan dengan 2,5 mL CS; dan dilarutkan
dalam NaOH 6% sebanyak 10 ml kemudian dishaker dengan kecepatan 150 rpm
pada suhu 25°C selama 3 jam, sehingga didapatkan selulosa xantat (Wang, dkk.

2012). Sampel yang diperoleh dikarakterisasi dengan FTIR.
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3.5.4 Penentuan Konsentrasi Terbaik Porogen CaCOs

Dua gram natrium alginat dilarutkan dalam 40 ml aquademin dan
ditambahkan CHsCOOH 10% beberapa tetes hingga larut. Selanjutnya,
dimasukkan selulosa xantat dengan perbandingan alginat-selulosa 1:3. Kemudian
ditambahkan CaCOsz dengan variasi 0,5; 1; dan 1;5 gram. Kemudian larutan
tersebut diteteskan menggunakan syringe ke dalam agen crosslink (CsHeOsZn
5%) sebanyak 100 ml dan didiamkan selama 24 jam. Beads yang terbentuk
disaring dan dicuci menggunakan aquademin.

Beads direaksikan dalam HCI 1 mmol/L dengan perbandingan 1:8.
Kemudian dishaker pada kecepatan 150 rpm selama 45 menit sampai tidak
muncul gelembung. Beads yang dihasilkan dicuci sampai pH netral dengan
aquademin. Beads basah yang dihasilkan dikeringkan menggunakan suhu 37°C

selama 24 jam (Suvachittanont dan Pookingdao, 2013).

3.5.5 Karakterisasi Beads
3.5.5.1 Uji Swelling Beads

Sebanyak + 30 mg beads direndam dalam 12 mL aquademin. Beads
ditimbang pada jam ke-3, 9, 12, dan 24. Kemudian dilakukan Uji swelling untuk

mengetahui kemampuan daya mengembang beads.

Tabel 3.1 Analisis daya swelling beads pada variasi porogen CaCOs
Variasi waktu uji swelling

Variasi Porogen

T3 T9 T12 T24
Tanpa porogen (A) T3A T9A T12A T24A
0,5 gram (B) T3B T9B T12B T24B

1 gram (C) T3C T9C T12C T24C

1,5 gram (D) T3d TOD TOD T24D
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3.5.5.2 Analisis Gugus Fungsi

Karakterisasi gugus fungsi dari beads alginat-selulosa dilakukan dengan
pengujian FTIR. Preparasi sampel yang dilakukan adalah dengan menggunakan
metode pelet KBr. Sampel dihaluskan 1-10 mg dan dicampurkan dengan 100 mg

KBr. Kemudian dicetak menjadi pelet dan dianalisis (Labanni, dkk. 2015).

3.5.5.3 Analisis Morfologi Permukaan

Karakterisasi morfologi permukaan beads alginat-selulosa dianalisis
menggunakan SEM-EDX. Sampel ditempatkan dan diletakkan di atas SEM
specimen holder. Pengujian dilakukan menggunakan perbesaran 10.000-50.000

kali.

3.5.5.4 Penentuan Panjang Gelombang Optimum Methylen Blue

Larutan methylen blue 5 ppm diatur pada pH optimum dengan
penambahan larutan HCI 0,1 N dan NaOH 0,1 N. Kemudian diukur panjang
gelombang optimum menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang 400-700 nm. Nilai absorbansi terbesar merupakan panjang gelombang

optimum.

3.5.5.5 Pembuatan Kurva Standar
Larutan baku methylen blue dibuat dengan konsentrasi 0,5; 1; 1,5; 2; 2,5;
dan 3 ppm. Dilakukan pengukuran absorbansi larutan tersebut pada panjang

gelombang optimum dengan menggunakan spektrofotometer UV-Vis. Kemudian
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dibuat kurva standar dengan sumbu x sebagai konsentrasi dan sumbu y sebagai

absorbansi sehingga diperoleh persamaan garis y = ax+b.

3.5.5.6 Adsorpsi Methylen Blue pada Beads

Beads yang telah dihasilkan kemudian dilakukan uji adsorpsi pada

mythylen blue. Daya adsorpsi ditentukan dengan cara dimasukkan 10 ml methylen

blue 50 ppm ke dalam tabung reaksi yang berisi 1 mg beads. kemudian dilakukan

pengukuran absorbansi dan konsentrasi dengan spektofotometer UV-Vis pada

waktu 24, 48, 93, 360, 384, dan 408 jam pada panjang gelombang optimum.

3.5.6 Analisis Data

1.

Hasil perhitungan swelling beads alginat-selulosa dibandingkan dengan

literatur dengan menggunakan Persamaan 3.1.
R 1T A (3.1)
0

dengan W adalah berat beads terhidrasi, dan W, adalah berat beads kering.

Data hasil uji daya swelling yang diperoleh dari semua kelompok diolah
secara statistik menggunakan uji Two Way ANOVA (Analisis Variasi Dua
Arah) untuk mengetahui ada tidaknya perbedaan pengaruh variasi porogen
CaCO3 dan waktu perendaman terhadap kemampuan daya swelling beads
alginat-selulosa. Jika terdapat perbedaan secara signifikan maka dilanjutkan
dengan uji LSD untuk mengetahui adanya perbedaan signifikan antar

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

Konsentrasi penurunan adsorpsi methylen blue terhadap beads dibandingkan
dengan literatur.

Morfologi permukaan hasil karakterisasis SEM-EDX dibandingkan dengan
literatur serta dibandingkan dengan beads tanpa CaCOs dan beads terbaik

dengan CaCO:s.



BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

Dalam penelitian ini disintesis beads berbahan komposit alginat-selulosa
xantat. Sumber selulosa yang digunakan berasal dari batang jagung dan kemudian
diekstraksi yang dilanjutkan dengan modifikasi menjadi selulosa Xxantat.
pencetakan beads dengan menggunakan metode gelasi ionik. Hasil beads yang
diperoleh kemudian dikarakterisasi dengan (a) FTIR untuk mengetahui gugus
fungsi yang terbentuk, (b) mikroskop optik untuk mengetahui bentuk dan panjang
beads, (¢) SEM-EDX untuk mengetahui morfologi partikel dan kandungan unsur,
(d) swelling test untuk mengetahui kemampuan daya serap, dan (e) adsorpsi

methylen blue pada beads untuk mengetahui kapasitas adsorpsi beads.

4.1 Tahapan Ekstraksi Selulosa Batang Jagung

Batang jagung yang telah kering kemudian dilakukan delignifikasi dengan
menggunakan NaOH. Delignifikasi menyebabkan putusnya ikatan antara lignin
dan selulosa. Hal ini disebabkan karena ion hidroksil dari NaOH menyerang atom
H pada gugus OH fenolik lignin yang menyebabkan pemutusan ikatan serta
diikuti dengan resonansi. Pemutusan ikatan ini menghasilkan garam fenolat antara
ion Na*" dengan nukleofil dari lignin yang ditandai dengan warna hitam atau lindi

hitam seperti pada Gambar 4.1 (b).

25
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(a) (b) (©)
Gambar 4.1 Bentuk fisik (a) ampas batang jagung, (b) lindi
hitam, dan (c) ekstrak selulosa hasil delignifikasi.

Hasil delignifikasi dimungkinkan masih terdapat lignin yang ditandai
dengan warna kecoklatan sehingga perlu dilakukan proses bleaching. Proses ini
dapat mendegradasi lignin dari gugus kromofor. Agen bleaching yang digunakan
adalah NaClO karena bersifat stabil pada suhu ruang. Oksidator kuat (ClO2)
dapat mendegradasi lignin tanpa merusak stuktur selulosa. Selulosa hasil
bleaching berwarna putih seperti pada Gambar 4.2 (a) kemudian dilanjutkan tahap

hidrolisis untuk mendegradasi polisakarida menjadi gula yang lebih sederhana.

(b)
Gambar 4.2 Hasil perlakuan (a) bleaching, dan (b) hidrolisis.

Berat serbuk batang jagung yang dihasilkan setelah ekstraksi sebesar 31,37

gram mengalami penurunan dari berat awal yaitu 50 gram. Turunnnya berat
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tersebut dimungkinkan hilangnya senyawa-senyawa non-selulosa. Rendemen
selulosa yang dihasilkan sebesar 37,26%. Rendemen yang dihasilkan hampir
mendekati dengan penelitian Saleh, dkk. (2009) yaitu sebesar 39,79%. Selulosa
hasil ekstraksi mengalami penurunan hal ini dimungkinkan hilangnya komponen
hemiselulosa dan lignin pada batang jagung yang telah terhidrolisis menjadi

glukosa yang lebih sederhana.

(@) (b)

Gambar 4.3 (a) Alkali selulosa, dan (b) selulosa xantat.

Selulosa xantat dibuat dengan mereaksikan alkali selulosa dengan CS»
sehingga menghasilkan natrium selulosa xantat. Kemudian dilarutkan dengan
NaOH menghasilkan regenerasi selulosa yang disebut larutan viskosa. lon
hidroksil dapat menggantikan CS, pada natrium selulosa xantat. CS, dapat
menjadikan gugus "OH pada selulosa menjadi lebih reaktif. Selulosa xantat yang
dihasilkan berubah warna dari putih menjadi berwarna jingga seperti pada

Gambar 4.3 (b).
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4.2 Pembuatan Beads Alginat-Selulosa Xantat

Beads komposit alginat-selulosa dibuat dengan teknik dropping. Teknik ini
dilakukan dengan meneteskan alginat-selulosa pada larutan zink asetat
menggunakan syringe. Komposit alginat-selulosa diberi penambahan agen
porogen CaCOs dengan variasi 0,5; 1; dan 1,5 gram. Penambahan tersebut
diharapkan dapat menghasilkan beads dengan pori-pori terbaik. Pencetakan beads
dilakukan dengan metode gelasi ionik. Menurut Ghosh (2006) gelasi ionik dapat
melibatkan proses crosslink antara polielektrolit dengan pasangan ion multivalen
sehingga dapat memperkuat kekuatan mekanis beads. Kekuatan mekanis dapat
diperkuat dengan mendiamkan beads selama 24 jam. Beads yang dihasilkan
bersifat kaku karena proses crosslink telah maksimal antara alginat dengan zink

asetat.

(a) (b)
Gambar 4.4 (a) Proses pencetakan beads, (b) pendiaman beads, dan (c) beads
setelah pemanasan suhu 37°C.

Beads yang telah didiamkan selama 24 jam kemudian dilakukan pencucian

dengan menggunakan HCI 1 mmol/L untuk menghilangkan porogen CaCO:s.
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Penghilangan tersebut dilakukan selama 45 menit. Proses penghilangan porogen
CaCOs dapat digambarkan dengan reaksi berikut.
CaCO3+2HCI ——> H20 + CO2 + CaCly ... (4.1)

Reaksi tersebut menggambarkan terbentuknya gelembung CO2 yang merupakan
hasil reaksi porogen CaCOs dengan HCI. Gelembung CO:> yang terbentuk
menandakan bahwa pori-pori beads telah terbentuk. Selanjutnya dilakukan
pemanasan pada suhu 37°C untuk menghilangkan kadar air seperti terlihat pada
Gambar 4.4 (c). Menurut Choi, dkk. (2002) proses pengeringan beads bertujuan
untuk menjadikan beads lebih berpori dengan melepaskan sejumlah air yang

masih terjerap di dalamnya.

4.3 Pengaruh Penambahan Porogen CaCOs terhadap Daya Swelling Beads
Penentuan daya serap beads terhadap air dilakukan dengan variasi porogen

dan waktu perendaman.

S5

30

—&— Beads tanpa porogen
— @ Beads 0,5 gram porogen

N
a1
1

—A— Beads 1 gram porogen
— ¥ Beads 1,5 gram porogen

N
o
1

Data swelling (%)

I

Waktu perendaman (jam)

Gambar 4.5 Data swelling beads.
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Perlakuan ini dilakukan untuk mengetahui kemampuan beads mengembang pada
media cair. Variasi waktu yang digunakan yaitu 3, 9, 12, dan 24 jam. Nilai data
swelling beads ditunjukkan pada Gambar 4.5. Berdasarkan Gambar 4.6 beads
dengan porogen 0,5 gram memiliki nilai swelling yang tinggi yaitu 14,83% pada
perendaman 24 jam. Beads dengan porogen 1,5 gram memiliki swelling yang
paling rendah yaitu 6,81% pada perendaman 24 jam.

Perbedaan variasi penambahan porogen dan waktu perendaman
mempengaruhi kemampuan swelling beads. Pengaruh kedua variabel tersebut
terhadap daya swelling beads dapat diketahui dengan menggunakan uji post hoc.
Pengujian dilakukan untuk mengetahui adanya pengaruh yang signifikan porogen

dan waktu perendaman.

Tabel 4.1 Hasil Uji LSD antara interaksi penambahan porogen dengan waktu
perendaman terhadap daya swelling beads.

Degradasi Degradasi
Perlakuan Perlakuan

No. rata-rata | No. rata-rata
(Waktu_porogen) (%) (Porogen_waktu) (%)

1. | 3jam_porogen 4.6933% 9. |12jam_porogen | 14.0133%
1,5 gram 0,5 gram

2. | 9jam_porogen 6.6833% 10. | 24 jam_porogen 1 | 14.3767%
1,5 gram gram

3. | 24 jam_porogen | 6.8100%° 11. |12 jam_porogen 1 | 14.4600%
1,5 gram gram

4. |12 jam_porogen | 7.0167% 12. | 24 jam_porogen | 14.8267°
1,5 gram 0,5 gram

5. | 3 jam_porogen 8.7667" 13. | 3jam_porogen 0 | 23.3833f
0,5 gram gram

6. |3jam_porogen1 |11.0433% 14. | 12 jam_porogen 0 | 29.8333¢
gram gram

7. | 9jam_porogen1 |13.0100% | 15. |9jam_porogen O | 30.44679
gram gram

8. | 9 jam_porogen 13.0300% | 16. | 24 jam_porogen 0 | 32.05679
0,5 gram gram
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Berdasarkan hasil uji post hoc pada Lampiran 5 terdapat adanya pengaruh
yang signifikan penambahan porogen dan waktu perendaman terhadap
kemampuan swelling beads. Hasil uji post hoc dilanjutkan dengan uji LSD untuk
mengetahui interaksi optimum penambahan porogen dan waktu perendaman pada
beads. Hasil uji LSD ditunjukkan Tabel 4.1 bahwa beads tanpa porogen dengan
waktu perendaman 3 jam memiliki daya swelling yang optimum dengan rata-rata
sebesar 23,3833%. Berdasarkan uji two way anova bahwa penambahan porogen
dan waktu perendaman berpengaruh terhadap daya swelling beads. Namun,
pengaruh penambahan porogen menurunkan nilai daya swelling. Semakin lama
waktu perendaman maka semakin tinggi kemampuan beads dalam menyerap air.

Swelling menyebabkan bertambahnya ukuran diameter beads. Beads dengan
porogen 1,5 gram memiliki ukuran yang lebih kecil daripada beads dengan
porogen 0,5 gram vyaitu berturut-turut sebesar 5,57; 4,81; dan 4,19 mm. Menurut
Yulianti (2016) alginat dapat menyebabkan terjadinya ikat silang dengan ion Ca?*
dari agen porogen. Semakin banyak porogen yang ditambahkan maka semakin
banyak ikat silang kation divalen dengan alginat maupun dengan selulosa yang
menyebabkan penghambatan ikatan dengan air sehingga daya swelling beads
menurun.

Variasi porogen yang dilakukan mempengaruhi nilai daya swelling.
Semakin banyak porogen yang ditambahkan semakin rendah nilai daya swelling
beads. Menurut Suvachittanont dan Pookingdao (2013) penambahan porogen
dibawah 10 gram menghasilkan pori tertutup pada beads namun dengan
penambahan porogen diatas 10 gram dapat menghasilkan pori yang saling tembus.

Pori tertutup yang disebabkan penambahan porogen dapat menjadikan daya
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swelling beads lebih lama sehingga air lebih sedikit yang terjerap. Penambahan
konsentrasi porogen CaCOs dapat membuat permukaan beads lebih kasar.

Beads dengan porogen 1,5 gram mempunyai waktu optimum 12 jam. Hal ini
terlihat dengan menurunnya daya swelling beads setelah melewati waktu 12 jam.
Pada variasi waktu 24 jam beads hanya mampu menyerap air sebesar 6,81%
sedangkan variasi waktu 12 jam beads mampu menyerap air sebesar 7,02%.
Waktu optimum beads dengan porogen 0,5 gram diperoleh pada waktu 24 jam
sedangkan beads dengan porogen 1 gram diperoleh pada waktu 12 jam kemudian
daya swellingnya menurun pada variasi 24 jam. Menurut Puspitasari (2017) rata-
rata daya swelling beads tertinggi pada waktu 12 jam karena konversi polimer ke
dalam matriks gel telah mencapai titik optimum. Difusi terjadi ketika beads telah
melewati titik optimum swelling. Menurut Agnihotri, dkk. (2004) difusi terjadi

ketika zat teremban mengalir melalui pori-pori pada matriks polimer.

4.4 Karakterisasi Beads Alginat-Selulosa
4.4.1 Analisis Gugus Fungsi Beads Alginat-Selulosa

Karakterisasi gugus fungsi sampel menggunakan spektroskopi IR. Sampel
yang dikarakterisasi adalah serbuk batang jagung, selulosa hasil ekstraksi,
selulosa xantat, dan beads. Hasil karakterisasi spektroskopi IR ditampilkan pada
Gambar 4.6. Identifikasi jenis modus vibrasi IR sampel dirangkum pada Tabel
4.2. Dari perbandingan spektrum IR sampel dapat diketahui terjadi perubahan
puncak-puncak vibrasi IR. Pada spektrum IR sampel selulosa hasil ekstraksi dapat
diketahui bahwa terjadi perubahan pada bilangan gelombang 1457 cm™ (modus

vibrasi C=C aromatis), 1251 cm™ (modus C-H, simetris bending), dan 1049 cm*
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(modus vibrasi C=0 stretching). Hilangnya bilangan gelomban tersebut

mengindikasikan hilangnya senyawa lignin.

Transmitant (%)

T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumber (cm'l)

Gambar 4.6 Gugus fungsi (a) serbuk batang jagung, (b) selulosa hasil
ekstraksi, dan (c) selulosa xantat.

Menurut Hergert (1971) senyawa lignin secara umum diidentifikasi dengan
adanya serapan pada bilangan gelombang 1460-1470 cm™ untuk stretching C-H
asimetris, bilangan gelombang 1270-1280 cm™ untuk cincin guasil, dan bilangan
gelombang 1030-1085 cm™ untuk stretching eter. Pada spektrum IR sampel
selulosa xantat terjadi perubahan puncak vibrasi IR pada bilangan gelombang
1117 cm™ (modus vibrasi C-S), 1000 cm™ (modus vibrasi C=S), dan 520 cm™
(modus vibrasi S-C-S) yang mengindikasikan telah terjadinya reaksi pembentukan

xantat. Menurut Tian A., dkk., (2015) bilangan gelombang 580; 1030; dan 1159
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cm™ menunjukkan keberadaan gugus C-S, C=S, dan S-C-S dimana gugus-gugus

tersebut merupakan grup xantat.

Tabel 4.2 Data bilangan gelombang serbuk batang jagung, selulosa hasil ekstraksi,
dan selulosa xantat hasil

Sampel
Jenis Vibrasi Standar IR Serbuk Selulpsa Selulosa
batang hasil
: .| xantat
jagung | ekstraksi
OH stretching 3600-3200 | 3750 - -
3445 3448 3451
C-H alifatik (sp3) stretching | 3200-2850 | 2928 2923 -
C=0 stretching 1650 1649 1648
C=C aromatis 1650-1450 | 1508 1540 -
1457 - -
C-Ha simetris bending 1450-1200 | 1384 1384 1385
1251 - -
S-C-S 1159 - - 1117
C=0 stretching, C=S 1030 1049 - 1000
895-890 - - 888
Ikatan beta-glikosida 668 668 668
O-H bending 580 - - 520
C-S 500 - 498 -

Spektrum IR beads dengan variasi porogen di tampilkan pada Gambar 4.7.

identifikasi modus vibrasi dirangkum pada Tabel 4.3. Pada spektrum IR beads

dengan porogen (Gambar 4.7 b, c, dan d) ditemukan perbedaan modus vibrasi

dengan spektrum IR sampel beads tanpa porogen yaitu pada bilangan gelombang

3735 cm? (modus vibrasi OH bebas) dan 1303 cm™ (modus vibrasi C=C

aromatis) yang mengidentifikasikan perubahan gugus fungsi pembawa sifat

hidrofilik. Menurut Utami, dkk. (2008) sifat hidrofilik disebabkan oleh adanya

gugus OH bebas dan gugus COOH yang berupa garam karboksilat. Adanya gugus

non-polar seperti etil, metil dan senyawa aromatik menyebabkan material bersifat

hidrofilik.
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Gambar 4.7 Gugus fungsi a) Beads tanpa porogen, b) Beads
porogen 0,5 gram, ¢) Beads porogen 1 gram, dan
d) Beads 1,5 gram.

Bilangan gelombang 3447 cm™ menandakan gugus OH dengan intensitas
tinggi pada beads tanpa porogen namun intensitasnya menurun dengan adanya
penambahan porogen. Keberadaan gugus OH sebagai pembawa sifat hidrofilik
sehingga semakin tinggi intesitasnya maka semakin bersifat hidrofilik. Sifat
hidrofilik juga dibawa oleh gugus COOH dari asam karboksilat pada bilangan
gelombang 1303 cm™. Berdasarkan Tabel 4.3 bahwa beads dengan penambahan
porogen puncak modus vibrasi 1303 cm™ mengalami penurunan seiringan
penambahan porogen pada beads. Menurut Chen, et. al., (2009) gugus hidrofilik

di dalam jaringan polimer berpengaruh terhadap perilaku swelling. Menurut
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Puspitasari (2017) gugus OH pada beads dengan intensitas yang tinggi
menghasilkan daya swelling yang tinggi. Gugus tersebut berasal dari alginat-

selulosa xantat yang mampu mengikat molekul air dari pengujian daya swelling.

Tabel 4.3 Data bilangan gelombang beads tanpa porogen, beads porogen 0,5
gram, beads porogen 1 gram, dan beads porogen 1,5 gram.

Sampel
Jenis Vibrasi Standar IR B poags | Beads | Beads
tanpa | porogen | porogen | porogen
porogen | 0,5gr 1gr 15gr
OH stretching 3600-3200 | 3854 3854 3854 3854
3735 3736 3736 -
3447 3437 3444 3445
C-H alifatik (sp3) 3200-2850 | 2930 2929 - -
stretching - - - 2515
- 2206 2286 -
C=0 stretching 1650-1450 | 1635 1618 1620 1617
C=C aromatis 1450-1200 | 1417 1425 1425 1425
1303 - - -
C-O-C stretching 1159-1030 | 1092 1087 1084 1089
1033 1032 1032 1032
C-H stretching out of | 895-890 - 876 876 876
plane dari cincin
aromatis
C-H stretching 830 816 817 - 818
O-H bending 660 668 - 669 668

Bilangan gelombang 2930 cm® menunjukkan vibrasi C-H alifatik
stretching.  Menurut Sonmez (2016) penggunaan Zn?* dapat menginduksi
perubahan spektrum alginat terutama pada daeran 1400-1700 cm™. Induksi
tersebut menyebabkan pergeseran sedikit hingga perubahan intensitas bilangan

gelombang yang diakibatkan oleh agen crosslink.
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4.4.2 Karakterisasi dengan Mikroskop Optik

Bentuk beads diamati dengan menggunakan mikroskop optik. Hasil
pengamatan dengan mikroskop optik ditampilkan pada Gambar 4.8 dan diketahui
bahwa bentuk beads dengan penambahan porogen berbentuk bulat sedangkan
beads tanpa porogen memiliki bentuk yang tidak bulat. Hal ini disebabkan karena
alginat dapat membentuk crosslink dengan kation divalen seperti Zn?* dan Ca?*.
Proses crosslink menyebabkan terbentuknya egg box pada rantai alginat. Semakin

banyak proses crosslink yang terjadi maka semakin bulat beads yang dihasilkan.

Gambar 4.8 Hasil pengamatan dengan mikroskop optik (a) beads tanpa
porogen, (b) beads dengan porogen 0,5 gram, (c) beads
dengan porogen 1 gram, dan (d) beads dengan porogen 1,5
gram.

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG



38

Dengan menggunakan image-J dapat diketahui panjang diameter beads. Hasil

pengukuran panjang diameter beads ditampilkan pada Tabel 4.4.

Tabel 4.4 Pengukuran panjang diameter beads (mm) kering
dan basah dengan Image-J

Panjang (mm
Sampel Kering izng I)Basah
beads tanpa porogen 1,873 5,657
beads porogen 0,5 gram 1,838 5,571
beads porogen 1 gram 1,204 4,814
beads porogen 1,5 gram 1,658 4,186

Berdasarkan pengukuran tersebut beads dengan porogen 0,5 gram memiliki
diameter yang lebih panjang. Namun, beads dengan porogen 1 gram hanya
memiliki panjang 1,204 mm sedangkan beads dengan porogen 1,5 gram memiliki
diameter 1,658 mm. Beads dengan diameter yang lebih panjang mempunyai daya
swelling yang lebih besar. Hal ini disebabkan pori yang terbentuk lebih besar
sehingga mudah dalam proses penjerapan molekul air. Beads dengan konsentrasi
yang lebih besar memiliki permukaan yang lebih bulat. Hal tersebut disebabkan
oleh adanya agen porogen. Beads dengan porogen terendah memiliki diameter

yang lebih panjang.

4.4.3 Karakterisasi SEM-EDX

Karakterisasi dengan menggunakan scanning electron microscope (SEM)
bertujuan untuk mengetahui morfologi sampel. Gambar SEM ditampilkan pada
Gambar 4.9 dan Lampiran 9. Dari gambar tersebut dapat diketahui bahwa partikel

beads mempunyai bentuk bulat dan permukaan yang kasar. Bentuk bulat
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dihasilkan dari proses crosslink alginat dengan kation divalen Zn?®* dan Ca?*.
Permukaan beads yang kasar disebabkan karena telah terbentuknya pori-pori pada
beads. Dari gambar SEM juga dapat diketahui bahwa beads mempunyai pori
berbentuk lipatan. Ukuran pori diukur dengan menggunakan piranti lunak image-J
dan hasil uji dirangkum pada Tabel 4.5. Dari Tabel 4.5 dapat diketahui bahwa
beads dengan konsentrasi porogen yang lebih besar mempunyai ukuran pori yang
semakin panjang. Porogen ditambahkan untuk membentuk pori beads akan tetapi
menyebabkan meningkatnya ukuran panjang pori beads. Hal ini disebabkan
karena proses crosslink alginat dengan kation divalen lebih banyak sehingga jarak

antar rongga pori semakin bertambah panjang.

Gambar 4.9 Hasil Karakterisasi SEM beads pada perbesaran 10.000x (a)
tanpa porogen, (b) porogen 0,5 gram, (c) porogen 1 gram,
dan (d) porogen 1,5 gram.

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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Menurut Suvachittanont dan Pookingdao (2013) penambahan porogen yang

diatas 10 g menghasilkan pori yang saling tembus

Tabel 4.5 Range panjang pori beads

Panjang diameter pori (um)

Beads tanpa | Beads 0,5 gram | Beads 1 gram Beads 1,5
porogen porogen porogen gram porogen
2,535-3,425 | 2,922 -5086 | 4,120-5,628 | 7,171 — 10,291

rendah menghasilkan pori yang berifat tertutup sedangkan penambahan porogen

Tabel 4.6 Kandungan unsur pada beads alginat — selulosa xantat.

Berat masing — masing unsur (%)

=ampel 0 S Ca Zn
Beads tanpa porogen 27,97% | 17,38% - 54,65%
Beads porogen 0,5 gram 33,68% | 16,23% | 02,51% | 47,57%
Beads porogen 1 gram 32,18% | 08,74% | 12,73% | 46,35%
Beads porogen 1,5 gram 31,54% | 09,36% | 06,73% | 50,75%

Berdasarkan hasil EDX didapatkan unsur Ca pada beads dengan
penambahan agen porogen yang mengindikasikan keberadaan material porogen
CaCOg3 pada beads. Unsur Zn teridetifikasi yang menandakan telah terjadi proses

crosslink antara alginat dengan Zn?*.

4.5 Adsorpsi Methylen Blue pada Beads
4.5.1 Penentuan Panjang Gelombang Optimum Methyeln Blue

Penentuan panjang gelombang optimum dilakukan untuk mengetahui daerah
serapan terbesar dari konsentrasi larutan methylen blue. Panjang gelombang

optimum menggunakan data penelitian anastika 2018. Dari hasil penelitian
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tersebut didapatkan panjang gelombang optimum methylen blue pada daerah 665

nm.

4.5.2 Pembuatan Kurva Standar Methylen Blue

Pembuatan kurva standar dilakukan dengan variasi konsentrasi methylen
blue 0,5; 1; 1,5; 2; 2,5; dan 3 ppm. Pengukuran dilakukan pada panjang
gelombang 665 nm. Kurva standar yang dihasilkan merupakan hubungan antara
absorbansi dengan konsentrasi methylen blue seperti ditunjukkan pada Gambar

4.10.
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0,6 y =0,21125x - 0,00529
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2 0,3
<
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Konsentrasi methylen blue (ppm)

Gambar 4.10 Kurva standar metyhlen blue

Pengukuran kurva standar didapatkan bahwa semakin besar konsentrasi
larutan methylen blue maka nilai absorbansinya semakin besar. Dari pengukuran
tersebut didapatkan persamaan regresi liner y=0,21125x-0,00529 dengan nilai
R?=0,99593. Persamaan tersebut dapat digunakan untuk menentukan konsentrasi
methylen  blue setelah  pengukuran absorbansi beads menggunakan

spektrofotometer UV-Vis.



42

4.5.3 Adsorpsi Methylen Blue menggunakan Beads

Beads yang telah dihasilkan kemudian dilakukan uji adsorpsi metylen blue.
Tujuan adsorpsi ini adalah untuk mengetahui kapasitas adsorpsi beads terhadap
penurunan konsentrasi methylen blue. Penurunan konsentrasi methylen blue
ditampilkan pada Gambar 4.11. Berdasarkan Gambar 4.11 menunjukkan bahwa
waktu perendaman 384 jam beads mempunyai adsorpsi terendah sedangkan 408
jam beads mempunyai adsorpsi tertinggi. Proses crosslink alginat dengan Zn
mempengaruhi kemampuan beads dalam adsorpsi. Proses crosslink juga
melibatkan kation divalen Ca?*. Menurut Sonmez, dkk., (2016) agen crosslink
dapat mempengaruhi kapasitas adsorpsi beads. Agen crosslink yang banyak dapat

mempengaruhi kapasitas penyerapan beads.

—®— Beads tanpa porogen
100 —®— Beads 0,5 gr porogen
= —A— Beads 1 gr porogen
g ¥ Beads 1,5 gr porogen
o 804
=
o]
=
2
i 60—
[<5]
IS N
g \ (384;37,16)
S 40 ‘
[<5]
[72)
=
s
X § —u
20 - S
—e
(408;17,74)
T T T T T T T T T T T T
0 24 48 93 360 384 408

Waktu perendaman (jam)

Gambar 4.11 Penurunan konsentrasi methylen blue.
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Kapasitas adsorpsi beads tertinggi pada waktu perendaman 408 jam yaitu
sebesar 80,76 mg/g. Kapasitas terendah pada waktu perendaman 384 jam yaitu
sebesar 46,88 mg/g. Beads memerlukan waktu 408 jam atau 17 hari untuk

mencapai kapasitas adsorpsi yang tertinggi.

4.6 Hasil Penelitian dalam Perspektif Islam
Sintesis diterangkan di dalam al-Quran sebagai penciptaan segala sesuatu

yang ada di bumi dan di langit seperti pada Surah al-Imran ayat 190.

I LY Y s el sty o cplesd gls oy &

!

“Sesungguhnya dalam penciptaan langit dan bumi, dan silih bergantinya malam
dan siang terdapat tanda-tanda bagi orang-orang yang berakal”. (QS. al-Imran,
190)

Menurut tafsir Shihab (2002) segala penciptaan langit dan bumi merupakan tanda-
tanda kekuasaan Allah SWT. Penciptaan tersebut merupakan suatu bentuk
kesempurnaan dan ketepatan bagi Allah SWT. Sintesis dalam dunia kimia
memberikan informasi bahwa dalam pembuatan material (beads) harus
mendapatkan hasil yang terbaik. Hasil yang terbaik didukung dengan sifat dan ciri
dari beads tersebut.

Karakter beads yang diperlukan harus sesuai dengan kadar yang telah
ditetapkan. Penetapan kadar telah diterangkan di dalam al-Qurah Surah al-Qamar

ayat 49.

“Sesungguhnya Kami menciptkakan segala sesuatu menurut ukuran”
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Allah SWT. telah menciptakan segala sesuatu sesuai dengan ukuran masing-
masing. Ukuran yang ditetapkan tersebut mempunyai hikmah yang besar bagi
manusia. Karakter yang ditentukan menjadikan beads lebih bermanfaat.
Penciptaan segala sesuatu di muka bumi mempunyai manfaat. Sebagaimana
diciptakannya alginat dan selulosa yang berasal dari tumbuh-tumbuhan.
Alginat-selulosa sebagai komposit beads mempunyai banyak manfaat

seperti diterangkan di dalam al-Quran Surah al-Imran ayat 191.

LA 1l s G Y 1 sl U
“Ya Tuhan kami, tiadalah Engkau menciptakan ini dengan sia-sia, Maha Suci
Engkau, maka peliharalah kami dari siksa neraka”. (QS. al-Imran, 191)
Ayat ini menerangkan bahwa segala penciptaan Allah SWT. tidak ada yang sia-
sia. Menurut Shihab (2002) segala pencitaan di bumi ini mempunyai banyak
hikmah yang telah ditentukan oleh Allah SWT. Ayat ini memberikan informasi
bahwa alginat-selulosa mempunyai banyak manfaat salah satunya adalah dapat
dijadikan komposit pada material beads.

Senyawa porogen dibuat bermacam-macam untuk mendapatkan komposisi
yang terbaik. Penambahan porogen yang bermacam-macam sebagai perbandingan
agar dapat menentukan beads dengan karakter yang terbaik yang memiliki
senyawa porogen yang sesuai. Variasi senyawa porogen telah diterangkan di
dalam al-Quran sebagai segala sesuatu yang bermacam-macam seperti pada Surah

an-Nahl ayat 69.

& B o 4 % 8,08 - /'o} . Iy
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“Dari perut lebah itu keluar minuman (madu) yang bermacam-macam warnanya,
didalamnya terdapat obat yang menyembuhkan bagi manusia”. (QS. an-Nahl, 69)
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Penciptaan segala sesuatu yang bermacam-macam bertujuan untuk menjadikan
material beads lebih bermanfaat dengan mengetahui komposisi yang sesuai.
Menurut Shihab (2002) madu yang bermacam-macam memberikan manfaat yang
besar bagi kehidupan manusia. Kandungan yang bermacam-macam menjadikan

material tersebut semakin banyak manfaatnya.



BAB V
PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian yang telah dijelaskan pada pembahasan dapat

diambil kesimpulan sebagai berikut:

1.  Agen porogen dapat meningkatkan pori beads alginat-selulosa Xxantat.
Semakin tinggi konsentrasi porogen maka pori beads yang dihasilkan
semakin banyak.

2. Daya swelling beads meningkat dengan menurunnya konsentrasi porogen
CaCOs. Beads dengan porogen 0,5 gram memiliki daya swelling tertinggi
yaitu sebesar 14,83% pada waktu perendaman 24 jam. Daya swelling
terendah dimiliki beads dengan porogen 1,5 gram yaitu sebesar 6,81% pada
waktu perendaman 24 jam. Spektra gugus OH pada bilangan gelombang
3447 cm* memiliki intensitas yang berbeda. Semakin banyak porogen yang
ditambahkan maka gugus OH yang terlihat memiliki intensitas yang rendah
yang kemudian berdampak terhadap daya swelling beads. Beads dengan
tanpa porogen memiliki bentuk yang tidak teratur. Semakin tinggi
konsentrasi porogen dihasilkan panjang beads yang semakin pendek.
Berdasarkan analisis morfologi beads bahwa dengan penambahan porogen
menghasilkan permukaan yang kasar, semakin tinggi konsentrasi yang
ditambahkan semakin kasar permukaan beads. Kapasitas adsorpsi beads
tertinggi pada waktu 384 jam yaitu sebesar 80,76 mg/g sedangkan kapasitas

adsorpsi terendah pada waktu 46,88 mg/g.
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Saran

Beads setelah waktu perendaman uji swelling perlu dipastikan benar-benar
tidak ada air yang masih terjerap pada bagian luar permukaan beads.

Perlu dilakukan penambahan konsentrasi porogen agar pori beads yang
dihasilkan bersifat terbuka.

Perlu dilakukan variasi agen porogen untuk mengetahui perbandingan pori

beads dihasilkan.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Rancangan Penelitian

Batang Jagung

!

Serbuk Jagung

A4

Ekstrak Selulosa

!

Selulosa Xantat

!

Alginat

'

Larutan Viskosa

Beads basah

Beads kering
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Lampiran 2. Diagram Alir

2.1. Preparasi Sampel

Batang Jagung

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

diayak dengan ayakan 100 mesh

dioven selama 24 jam pada suhu 90°C

Serbuk kering

ayd

dikarakterisasi dengan FTIR

Hasil

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

Pulp

ditambahkan asam asetat sampai pH 5 dan 200 ml NaClO2 1%
pada suhu 75°C selama 1 jam

dicuci dengan aquades hingga netral dan diperas

dihidrolisis dengan HCI 5% (1:20) pada 90°C selama 1 jam

dicuci dengan aquades hingga netral dan diperas

Selulosa

sampel dikarakterisasi dengan FTIR

Hasil
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2.3. Pembuatan Selulosa Xantat

Selulosa

v

direndam 5 gram selulosa dalam NaOH 20 % sebanyak 40 mL
selama 3 jam

diperas dan didiamkan selama 60 jam pada suhu kamar
direaksikan dengan 2,5 mL CS; dan dilarutkan dalam NaOH
6% sebanyak 10 mL dalam shaker incubator dengan kecepatan
150 rpm pada suhu 25°C selama 3 jam

Selulosa xantat

Hasil

dikarakterisasi dengan FTIR
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2.4. Penentuan Konsentrasi Terbaik CaCOs dalam Pembentukan Pori Beads

Selulosa xantat

dilarutkan 2 gram natrium alginat dalam 50 ml aguademin
ditambahkan CH3COOH beberapa tetes hingga larut
dimasukkan selulosa xantat dengan perbandingan alginat-
selulosa 1:3

dimasukkan CaCOs dengan variasi 2, 4, dan 6 gram
ditambahkan aquademin sampai 100 mL

dihomogenkan hingga sempurna

Larutan Alginat Selulosa xantat

Beads basah

diteteskan menggunakan syringe ke dalam CsHeOsZn 10%
sebanyak 100 mL

didiamkan selama 24 jam

disaring dan dicuci menggunakan aqua demin hingga netral
ditambahkan HCI 1 mmol/L dengan perbandingan 1:8
disentrifugasi hingga tidak timbul gelembung

disaring

dicuci menggunakan aqua demin hingga netral

dikeringkan menggunakan suhu 37°C selama 5 jam

Beads kering

diidentifikasi daya swelling

Hasil
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2.5. Karakterisasi
2.5.1. Uji Swelling Beads

Beads

\ 4

Hasil

direndam sebanyak 30 mg ke dalam 12 mL aqua demineralisata
ditimbang pada jam ke-3, 9, 12, dan 24

Uji swelling ditentukan berdasarkan persamaan (3.1)

2.5.2. Analisis Gugus Fungsi

sampel

52

Hasil

digerus sampel dan padatan KBr hingga menjadi serbuk
menggunakan mortar agate

ditempatkan pada preparat

dipress untuk membentuk pellet

sampel ditempatkan pada sample holder

dilakukan pengukuran

2.5.3. Analisis Morfologi Permukaan

sampel

Hasil

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

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

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



56

2.5.4. Penentuan Kapasitas Adsorpsi Beads

2.5.4.1. Penentuan Panjang Gelombang Optimum Methylen Blue

Methylen blue 5 ppm

Hasil

diatur larutan pada pH 7 dengan menambahkan HCI 0,1 N dan
NaOH 0,1 N

dituang ke dalam kuvet

dimasukkan ke dalam spektrofotometer UV-Vis

diukur panjang gelombang optimum pada rentang 400-700 nm

2.5.4.2. Pembuatan Kurva Standar

Larutan baku methylen blue 50 ppm

Hasil

diambil 0,5; 1; 1,5; 2; 2,5; dan 3 ml (untuk dibuat larutan
standar methylen blue 1; 1,5; 2; 2,5; dan 3 ppm)

dimasukkan masing-masing ke dalam beaker glass 50 ml
ditandabataskan

diatur larutan pada pH 7 dengan penambahan HCI 0,1 N dan
NaOH 0,1 N

dimasukkan ke dalam labu ukur 50 ml kemudian
ditandabataskan

diukur absorbansi masing-masing larutan menggunakan

spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang optimum
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2.5.4.3 Adsorpsi Methylen Blue pada Beads

Beads

Hasil

Ditimbang 1 mg beads masing-masing variasi porogen
Dimasukkan ke dalam tabung reaksi
Ditambahkan 1 ml methylen blue pada masing-masing taburng

reaksi
Diambil larutan supernatan pada waktu 24, 48, 93, 360, 384,
dan 408 jam

Diukur absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis
pada panjang gelombang optimum

Dilakukan duplo



Lampiran 3. Perhitungan dan Preparasi Larutan
3.1. Ekstraksi Selulosa
a. NaOH 10% dalam 1000mL

Diketahui:

%2 =10%
v

v = 1000 mL
Ditanya: m
Jawab:
b m
%; B L L P PP P TP T PR PR PR RPEPRRPLR (31(&))
Y — — ——
F 1000mL
m = 100 gr

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

b. NaClO2 1% dalam 250 mL
Diketahui:
M1 = 1%
M2 = 25%
V2 =250 mL
Ditanya: V1
Jawab:
%M W1 = %00 MV s et R L (3.1 (b))
25%xV1 = 1% x 250 mL

1% x 250 mL

V1=
25%

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

58
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¢. CH3COOH 10% dalam 100 mL
Diketahui:
M; =99,85%

M2 =10%

V., =250 mL

Ditanya: V1

Jawab:

99,85% x V1 =10% x 100 mL

_ 10% x 100 mL
99,85%

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

V1

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

_ 5% x1000mL
37%

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

V1

OF MAULANA MALIK IBRAHIM STATE ISLAMIC UNIVERSITY OF MALANG
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3.2. Preparasi Beads
a. NaOH 20% dalam 100 mL
Diketahui:

b
%—=20%
v

v =100 mL
Ditanya: m
Jawab:

b m
%— =—

v v

o, .
P v100 mL

m =20gr

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

b. Zink asetat 5% dalam 100 mL
Diketahui:

b
%—=10%
v

v =100 mL
% =

X 100 mL
m=>5gr

Jadi, larutan zink asetat 5% dibuat dengan 5 gr zink asetat dalam 100 mL

aquades.

¢. HCI 1 mmol/L

Diketahui:

o 1199”
bj =119 —
Mr =365 2-

mol
M =37%

Mz = 0,001
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Vo, =1000mL
Ditanya: V1
Jawab:
M = %05 bj X (3.2(c)
mL
_ gr 1OOOT
M =37%x1,19 x — X —36'5%
- 440,3 mol
3651

mol

M =12,06 - (M)
M1 xV1i=Ma2x V>
12,06 x V1= 0,001 x 1000 mL

0,001 x1000mL

V1
12,06

Vi=0,1mL

Jadi, larutan HCI 1 mmol/L dibuat dengan HCI 37% dengan mengencerkan 0,1
mL HCI dalam 1000 mL aquades.

3.3 Adsorpsi Methylen Blue pada Beads

a.

Larutan metyhlen blue 5 ppm dalam 100 ml
5mg 59

1000 ml _ 100 ml
5mg x 100 ml

* =T 1000 mi

x =0,5mg
Jadi, larutan larutan methylen blue 5 ppm dibuat dengan melarutakan 0,5 mg

methylen blue ke dalam 100 ml aquades.

Pembuatan Kurva Standar Methylen Blue
1. Larutan stok 50 ppm

50mg  x
1000ml 50 ml
50 mg x 50 ml
X =

1000 ml



62

x = 2,5mg
Jadi, larutan stok metyhlen blue dibuat dengan menlarutkan 2,5 mg

methylen blue dalam 50 ml aquades.

Larutan methylen blue 0,5 ppm

M1x V1 =Mz Xx V2
50 ppm x V1 = 0,5 ppm x 50 ml
Vi1 =0,5ml

Jadi, larutan methylen blue 0,5 ppm dibuat dengan melarutkan 0,5 ml
larutan stok 50 ppm dalam 50 ml aquades.

Larutan methylen blue 1 ppm

M1 x V1 =Mz Xx V2
50 ppm x V1 =1 ppm x 50 ml
V1 =1ml

Jadi, larutan methylen blue 1 ppm dibuat dengan melarutkan 1 ml larutan
stok 50 ppm dalam 50 ml aquades.
Larutan methylen blue 1,5 ppm

Mi1x V1 =Mz x V2
50 ppm x V1 = 1,5 ppm x 50 ml
Vi =15ml

Jadi, larutan methylen blue 1,5 ppm dibuat dengan melarutkan 1,5 ml
larutan stok 50 ppm dalam 50 ml aquades.

Larutan methylen blue 2 ppm

Mi1Xx V1 =M2x V2
50 ppm x V1 =2 ppm x 50 ml
V1 =2ml

Jadi, larutan methylen blue 2 ppm dibuat dengan melarutkan 2 ml larutan
stok 50 ppm dalam 50 ml aquades.

Larutan methylen blue 2,5 ppm

M1 X V1 =M2x V2

50 ppm x V1 = 2,5 ppm x 50 ml

V1 =25ml
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Jadi, larutan methylen blue 2,5 ppm dibuat dengan melarutkan 2,5 ml
larutan stok 50 ppm dalam 50 ml aquades.

7. Larutan methylen blue 3 ppm

M1 X V1 =Mz Xx V2
50 ppm x V1 =3 ppm x 50 ml
V1 =3ml

Jadi, larutan methylen blue 3 ppm dibuat dengan melarutkan 3 ml larutan

stok 50 ppm dalam 50 ml aquades.

Adsorpsi Methylen Blue menggunakan Beads
Larutan stok 50 ppm

50mg  x
1000 ml 50 ml

_ 50mg x 50 ml
* = ""1000ml

x =2,5mg

Jadi, larutan stok metyhlen blue dibuat dengan menlarutkan 2,5 mg methylen

blue dalam 50 ml aquades.

Penghitungan Kapasitas Adsorpsi Beads

Tabel L.3.1 Konsentrasi methylen blue yang teradsorp beads

fp

el 0 gram 0,5gram | 1 gram 1,5 gram
0 jam 98,10414 | 98,10414 | 98,10414 | 98,10414
24 jam 71,1929 | 92,28166 | 102,7195 | 83,29941
48 jam 67,21657 | 87,52426 | 92,10414 | 88,42367
93 jam 49,26391 | 73,38225 | 73,41775 | 72,34083
360 jam 24,0213 | 32,73136 | 45,65444 | 66,0213
384 jam | 25,89112 | 21,31124 | 26,50651 | 37,1574
408 jam | 27,80828 | 17,73728 | 25,65444 | 29,21657




Tabel L.3.2 Massa beads pada adsorpsi methylen blue

Sampel beads dengan porogen (gram)
Massa beads
0,5 gram 1 gram 1,5 gram
Tabung reaksi A | 0,0096 0,0136 0,0159
Tabung reaksi B | 0,0103 0,0145 0,0101
Rata-rata 0,00995 0,01405 0,0130
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1. Kapasitas adsorpsi beads tertinggi (408;17,74) dengan konsentrasi

awal 98,10 ppm, konsentrasi akhir 17,74 ppm, massa rata-rata beads

0,00995 gram, dan volume adsorpsi 10 ml.

__konsentrasi awal—konsentrasi akhir

xV

Kapasitas adsorpsi

massa beads

98,10—17,74 (ppm
= (P )x 10 ml

0,00995 (g)

=80,76 mg/g

Kapasitas adsorpsi beads terendah (384;37,16) dengan konsentrasi
awal 98,10 ppm, konsentrasi akhir 37,16, massa rata-rata beads

0,0130 gram, dan volume adsorpsi 10 ml.

__konsentrasi awal—konsentrasi akhir

Kapasitas adsorpsi xV

massa beads
_98,10—-37,16 (ppm)
0,0130 (g9)

=46,88 mg/g

x 10 ml




Lampiran 4. Perhitungan Hasil Penelitian

4.1 Randemen Selulosa Hasil Ekstraksi Randemen =
Berat setelah ekstraksi
x 100%

Berat awal

50.0000-31.3708
= —— x100%
50.0000

= 37.2584%
4.2 Data Daya Swelling

Perhitungan daya swelling beads alginat-selulosa xantat menggunakan persamaan
3.1 sebagai berikut.

W =W,
Swelling = T x 100%
0

dengan W adalah berat beads terhidrasi, dan W, adalah berat beads kering. Data
yang diperoleh ditampilkan pada tabel L.4.2.1 berikut.

Tabel L.4.2.1. Data swelling beads alginat - selulosa xantat

Beads |t Swelling (%) Swelling;
(jam) W, (gram) W (gram) sarata (%)
B2 Rl B 77 N/ 2 3
5 |008]05]002]076 076 071]220 245 |2359 | 2338
Gy e o g 2L )
Tanpa | o | 002|003 003|090 091 0893508 |2852 | 27.74 | 30448
borog 5. 1 a1 V6l Y A
- - o.gz 0.;)3 0.03 O.?E)Sl o.gs 001 | 3027 [ 29.90 | 29.33 | 29.835
oa | 002|008 | ;45| 099 | 102 [ 0983321 | 3112 | 3183 | 32055
9 | 2 y T
5 0.82 0.82 0.03 | 0.28 o.go 0.57 866 | 955 |81 |8.769
002 | 0.02 | 0.02 | 0.40 | 0.39 1283 | 1259 | 13.67 | 13.027
Porog 9 9 9 9 1 4 0.44
e”rfr’]f 1, | 002002002043 0410421390 | 1396 | 14.18 | 14013
g 9 | 8| 8| 21| 9| s
o4 | 008003 5] 050| 050 0441542 | 1523 | 13.83 | 14826
1|1 e
5 | 003003003038 0370361139 1097 | 10.77 | 11.043
1 1] 1] 4| 1]s
porog | © | 0.03 o.gz o.gz 0.537 041 o.;u 115 | 13.64 | 13.89 | 13.012
eg; 1, | 003[003002(049 051 |04l 1412 |15 14.26 | 14.46
g 3 27| 9] 2] 2
o4 | 002002003046 044047 1507 | 15 13.06 | 14.376
9 | 8| 4|6 | 8| 8
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Porog
en1,5
gram

3 0.02 | 0.03|0.03|017|0.17| 017|525 |4.47 |436 |4.69
8 2 3 5 5 7

9 0.03 | 0.02 0.03 025]023)|021|681 |710 |6.13 |6.685
3 9 ' 8 5 4

0.02 | 0.02 | 0.03 020026 | 721 |639 |745 |7.019
12 8 8 1 0.23 7 5

24 0.02 | 0.03|003|023|025|024|707 |684 |651 |6.809
9 2 3 4 1 8




Lampiran 5. Tabel Hasil Uji Post Hoc

Tests of Between-Subjects Effects
Dependent Variable: daya swelling

Source Type 11 Sum df Mean F Sig.
of Squares Square

Corrected 3566.515% 15 237.768| 152.344 .000

Model

Intercept 11204.213 1| 11204.213(7178.823 .000

waktu 183.970 3 61.323| 39.292 .000

porogen 3336.600 3 1112.200| 712.615 .000

waktu * 45,944 9 5.105 3.271 .006

porogen

Error 49.943 32 1.561

Total 14820.671 48

Corrected 3616.458 47

Total

a. R Squared = .986 (Adjusted R Squared = .980)
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Lampiran 6. Tabel Hasil Uji LSD

daya swelling

interaksi keduanya

Subset

Tukey
HSD2P

3 jam_porogen 1,5
gram

9 jam_porogen 1,5
gram

24 jam_porogen 1,5
gram

12 jam_porogen 1,5
gram

3 jam_porogen 0,5
gram

3 jam_porogen 1 gram
9 jam_porogen 1 gram
9 jam_porogen 0,5
gram

12 jam_porogen 0,5
gram

24 jam_porogen 1
gram

12 jam_porogen 1
gram

24 jam_porogen 0,5
gram

3 jam_porogen 0 gram
12 jam_porogen 0
gram

9 jam_porogen 0 gram
24 jam_porogen 0
gram

Sig.

4.6933

6.6833

6.8100

7.0167

.641

6.6833

6.8100

7.0167

8.7667

.785

8.7667

11.0433

671

11.0433
13.0100
13.0300

14.0133

14.3767

14.4600

112

13.0100
13.0300

14.0133

14.3767

14.4600

14.8267

.906

23.3833

1.000

29.8333

30.4467
32.0567

704

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

Based on observed means.

The error term is Mean Square(Error) = 1.561.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3.000.
b. Alpha = .05.
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Lampiran 7. Data Mikroskop Optik

7.1 Ukuran beads tanpa porogen sebelum dan setelah swelling variasi waktu
24 jam

7.2 Ukuran beads 0,5 gram porogen sebelum dan setelah swelling variasi
waktu 24 jam

7.3 Ukuran beads 1 gram porogen sebelum dan setelah swelling variasi waktu
24 jam

R e s |

' ~aey)
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7.4 Ukuran beads 1,5 gram porogen sebelum dan setelah swelling variasi
waktu 24 jam

7.5 Pengukuran diameter beads sebelum swelling dengan image-J

beads

tanpa porogen
porogen 0.5
gram

porogen 1 gram
porogen 1.5
gram

Area
0.040

0.039
0.026

0.036

Mean
127.077

113.066
189.473

126.978

Min
94.000

90.667
161.246

99.500

Max
151.880

135.943
206.743

149.489

Angle
90.000

90.000
88.995

0.000

7.6 Pengukuran diameter beads setelah swelling dengan image-J

Beads

tanpa porogen
porogen 0.5
gram

porogen 1 gram
porogen 1.5
gram

Area
0,084722

0,083333
0,072222

0.090

Mean
187.308

175.186
171.462

169.317

Min
110.889

122.992
120.000

98.000

Max
232.333

210.762
227.608

181.903

Angle
90.000

89.780
90.000

0.000

Length
1.873

1.838
1.204

1.658

Length
5.657

5.571
4.814

4.186
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Lampiran 8. Data Gugus Fungsi

8.1 Gugus fungsi serbuk batang jagung

%Transmittance

Serbuk batang jagung
8-

7B

4=

2=

1251.688 57.184

1608 631 0.000
1467 640 19026

70=

668123 8102

1384 066 40806

1650.744 7.080

BB

BB~

1040695 238.783

B~

B2-

2928328 -248 445

B0~

58—

56—

3750.668 0.000

4=

528

50=

3445974 1992134

8=

P A . T B A e e e . 1 [
3800 3600 3400 3200 3000 2800 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 4
Wiavenurnber

8.2 Gugus fungsi serbuk batang jagung hasil hidrolisis

%Transmittance

o serbuk batang jagung hasil hidrolisis

82-

80~

78

1540.830 10,099

1384.097 40350

T6=

1648.445 -0.052

4=

728

G68.352 -64 349

70=

498616 -0.014

2923131 -311.596

BB-
BB
B4=
62—

60= \

58~

3448700 1861489

v 0 0w 0w ) s oo 0w oo i e on ) i o w0l oo ow Do oo o 00w oo oo ow i n oo oo oo ol noo ol oo on ool ool io o
3800 3600 3400 3200 3000 2800 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 B00 4
Wiavenurmber
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8.3 Gugus fungsi selulosa xantat

%Transmittance

3200 3000 2800 2600

beads tanpa porogen

3800 3600 3400

2400

2200
Wavenumber

0
Wi awenurmber

2000

1800

1600

1400

1200

1000
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800
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Lampiran 9. Data Karakterisasi SEM — EDX

9.1 Morfologi Beads tanpa Porogen dengan Perbesaran (a) 175x, (b) 10kx,
dan (c) 50kx

5/28/2019 | HV pot| det [ti - 5/28/2019 HV [mag O Wi
10:07:01 AM |20.00 4.0 State falang 0:17:11 AM20.00 kV|10 000 x| 9.5 r

spot| det [ tilt
20 |[ETD(0

9.2 Morfologi Beads Porogen 0,5 gram dengan Perbesaran (a) 150x, (b) 10kx,
dan (c) 50kx
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r,

9 HV |mag O] WD |spot| det
AM 120.00 kV|50 000 x|9.2 mm | 2.0 |ETD

tilt |

9.3 Morfologi Beads Porogen 1 gram dengan Perbesaran (a) 150x, (b) 10kx,
dan (c) 50kx
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9.4 Morfologi Beads Porogen 1,5 gram dengan Perbesaran (a) 150x, (b) 10kx,
dan (c) 50kx

5/28/2019 HV

o
‘O] WD |spot] det [tilt ] 2 um
)x|9.1 mm| 2.0 |ETD|0 | State University of Malang
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9.5 Pengukuran panjang pori beads tanpa porogen

78

Pori Area Mean Min Max Angle Length (um)
1|0.077 58.948 | 30.159 | 111.526 | -42.594 2.535
2 10.077 50.801 | 24.592 | 100.372 | 10.125 2.557
31 0.094 51.342 | 21.419 | 117.781 | 14.036 3.084
4 10.093 31.113 | 15.643 | 71.673 74334 3.057
5| 0,071528 | 31.725| 15.897 | 74.926 | -0.503 3.425

9.6 Pengukuran panjang pori beads 0,5 gram porogen

Pori Area Mean Min Max Angle | Length (um)
1| 0,081944 | 67.173 | 26.940 | 151.630 | 33.219 3.978
2| 0,085417 | 69.508 | 29.906 | 134.980 | 25.115 4.161
3| 0,104861 | 77.845| 34.108 | 141.693 | 32.217 5.086
4 | 0.087 75.674 | 27.761| 146.397 | 21.371 2.922
510.093 87.892 | 21.457 | 150.743 | 27.051 3.120
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9.7 Pengukuran panjang pori beads 1 gram porogen
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Pori Area Mean Min Max Angle Length (um)
1| 0,114583 | 57.552 | 36.545 | 74.118 | 25.185 5.522
2| 0,085417 | 50.910 | 12.332 | 107.111 5.382 4.120
3| 0,116667 | 33.358 | 9.877 | 114.670 | 13.743 5.628
4 0,1 | 70.626 | 12.271 | 147.930 6.340 4.836
5 0,0875 | 44.453 | 21.757 | 86.169 | -65.422 4.212

9.8 Pengukuran panjang pori beads 1,5 gram porogen

Pori Area Mean Min Max Angle Length (um)
1] 0,189583 | 45.233 | 10.178 | 105.145 3.852 8.988
2| 0,197917 | 57.621 | 14.637 | 116.372 14.659 9.432
3| 0,216667 | 67.373 | 13.762 | 146.026 2.862 10.291
4| 0,151389 | 67.610 | 22.996 | 129.372 5.064 7.171
5| 0,179167 | 99.509 | 40.038 | 166.920 | 145.241 8.521
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9.9 Kandungan unsur beads tanpa porogen

clledax32\genesis\genmaps.spc _28-May-2019 10:05:46
LSecs: 11

- fa a 0 0 A10 0
OK 27.97 55.92
- - SK 17.38 17.34
- ZnK 54.65 26.74

o S Th o e e ey | Matrix Correction | ZAF

9.10 Kandungan unsur beads dengan 0,5 gram porogen

Element Wt% At%
- . OK 33.68 61.88
SK 16.23 14.88
h, Ca 02.51 01.84
o 1 ZnK 47.57 21.39

m -  Matrix Correction | ZAF

2 ' f Y Y 1 T T T ; t T
1.00 200 300 400 500 600 7.00 800 9.00 10.00 11.00 12.00 13.0
Energy - keV

9.11 Kandungan unsur beads dengan 1 gram porogen

clledax32\genesis\genmaps.spc _28-May-2019 10:50:55
LSecs : 20

A “

oy I}

T T f f t f f 4 t
1.00 200 300 400 500 600 7.00 800 9.00 10.00 11.00 12.00 13.0

Energy - keV

Element ~ Wt% At%

OK 32.18 60.76

SK 08.74 08.23

Ca 12.73 09.60
ZnK 46.35 21.41
Matrix Correction | ZAF
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9.12 Kandungan unsur beads dengan 1,5 gram porogen

clledax32\genesis\genmaps.spc _28-May-2019 11:07:20
LSecs : 21

616

493

Zn

i i 1).

o - ? ? ¢ , * Y f ¥ f T
1.00 200 3.00 400 500 6.00 7.00 800 9.00 10.00 11.00 12.00 13.0
Energy - keV.

Element Wt% At%
OK 31.54 60.38
SiK 01.62 01.77
SK 09.36 08.94
Ca 06.73 05.14

ZnK 50.75 23.78

Matrix Correction | ZAF
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Lampiran 10. Data Absorbansi Methylen Blue

10.1 Kurva Standar

Concentration Analysis Report

Report time 2/19/2008 12:29:56 AM

Method

Batch name D:\Nanang Qozim\KURVA STANDAR MB 14062019.BCN
Application Concentration 3.00(339)

Operator MOH. TAUFIQ

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 (0.1455) 665.0
Calibration

Collection time 2/19/2008 12:32:29 AM

Standard Concentration F Mean SD $RSD Readings
mg/L

Std 1 0.0959
0.0956
.. 0.0958 0.0002 0.16 0.0958
Sad % 0.2075
0.2068
1.0 0.2070 0.0004 0.19 0.2068
sStd 3 0.3174
O3 1o
s 0.3177 0.0003 0.08 0.3179
Std 4 0.4283
0.4286
2.0 0.4288 0.0006 0.13 0.4294
sStd 5 0.5005
0.4992
2.5 0.4999 0.0007 0.13 0.4998
std 6 0.6371
0.6372
3.0 0.6372 0.0001 0.02 0.6374
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0.6
0.4
2
< 02
0.0+
0 1 2 3
Concentration (mg/L}
Kurva standar metilen blue
Calibration eqn Abs = 0.21125*Conc -0.00529
Correlation Coefficient 0.99593

Calibration time

Analysis

Collection time

2/19/2008 12:35:15 AM

2/19/2008 12:35:15 AM

Read sequence cancelled

Results Flags Legend
U

= Uncalibrated

N = Not used in calibration R

o
I

= Overrange
Repeat reading

Lampiran 10.2 Absorbansi Methylen Blue pada Beads

Advanced Reads Report

Report time
Method
Batch name

5/27/2019 11:33:40 AM

D:\Nanang Qozim\Absorbansi Methylene Blue Kontrol
(27-05-2019) .BAB

Application Advanced Reads 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
Sample averaging OFF
Comments:
Zero Report

Read Abs nm

Zero (0.1293) 665.0
Analysis
Collection time 5/27/2019 11:33:40 AM

Sample F Mean SD %RSD Readings

Kontrol 1 0.4162

0.4164
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Kontrol 2

Results Flags Legend

R = Repeat reading

0.4161 0.0004 0.11 0.

Advanced Reads Report

Report time
Method
Batch name

5/28/2019 12:16:23 PM

D:\Nanang Qozim\Absorbansi Methylene Blue

(28-05-2019) .BAB

4156

.4013
.4028
0.4023 0.0009 0.21 0.

4027

Application Advanced Reads 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 2

Sample averaging OFF

Comments:

Zero Report

Read Abs nm
Zero (0.1089) 665.0
Analysis
Collection time 5/28/2019,12:16:23 PM
Sample E Mean SD $RSD Readings

Kontrol 1 0.3566
0.3562 0.0004 0.12 0.3559

Kontrol 2 0.4090
0.4087 0.0005 0.13 0.4083

Porogen 0,5 (1) 0.3873
0.3870 0.0003 0.09 0.3868

Porogen 0,5 (2) 0.3820
0.3822 0.0004 0.10 0.3825

Porogen 1 (1) 0.4286
0.4286 0.0000 0.00 0.4286

Porogen 1 (2) 0.4295
0.4288 0.0009 0.22 0.4282

Tanpa Porogen (1) 0.2955
0.2955 0.0001 0.03 0.2954

Tanpa Porogen (2) 0.2958
0.2955 0.0004 0.13 0.2952

Results Flags Legend

R = Repeat reading
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Advanced Reads Report

Report time
Method
Batch name

5/29/2019 3:05:28 PM

D:\Nanang Qozim\Absorbansi Methylene Blue
(29-05-2019) .BAB

Application Advanced Reads 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
Sample averaging OFF
Comments:
Zero Report
Read Abs nm
Zero (0.1092) 665.0
Analysis
Collection time 5/29/2019 3.:05:28 PM
Sample F Mean SD $RSD Readings
Kontrol 1 0.3560
0.3552

Porogen 1,5 gr 24 A

Porogen 1,5 gr 24 B

Porogen 0,5 g

Porogen 0,5 g

Tanpa Porogen

Tanpa Porogen

Porogen 0,5 g

Porogen 0,5 g

Porogen 1 g 48 A

48

48

48

48

48

O3 56 2 0.0008 0 %272 0.3544

0.3460
0.3472
0.3462 0.0009 a2 0.3453

0.3476
0.3464
0.3471 0.0006 0.18 0.3473

0.3702
0.3698
0.3702 0.0004 0.10 0.8705

0.3660
0.3670
0.3664 0.0005 0.13 0.3664

0.2811
0.2812
0.2811 0.0000 0.01 0.2811

0.2763
0.2765
0.2763 0.0002 0.06 0.2762

0.3564
0.3561
0.3564 0.0003 0.07 0.3566

0.3725
.3723
0.3726 0.0003 0.08 0.3729

o

0.3662
.3653
0.3655 0.0007 0.19 0.3649

o
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Porogen 1 g 48 B 0.4021
0.4021
0.4022 0.0001 0.02 0.4022

Results Flags Legend

R = Repeat reading

Advanced Reads Report

Report time 5/31/2019 10:02:19 AM

Method

Batch name D:\Nanang Qozim\Absorbansi Methylene Blue
(31-05-2019) .BAB

Application Advanced Reads 3.00(339)

Operator Rika

Instrument Settings

Instrument Cary 50
Instrument version no. 500
Wavelength (nm) 665.0
Ordinate Mode Abs

Ave Time (sec) 0.1000
Replicates s
Sample averaging OFF
Comments:

Zero Report

Read Abs nm
Zero (0.1114) 665.0
Analysis
Collection time 5/31/2019 10:02:19 AM
Sample F Mean SD $RSD Readings
0 93 jam A 0.1665

0.1654
ORLE56 0.0009 0452 0.1648

0 93 jam B 0.2405
0) 2317/
0.2401 0.0004 0,5 0.2403

0,5 93 jam A 0.2825
0.2823
0.2825 0.0001 0.05 0.2826

0,5 93 jam B OrgSioNs
0.3272
0.3270 0.0005 0.15 0.3264

1 93 jam A 0.2793
0.2793
0.2789 0.0007 0.25 0.2781

1 93 jam B 0.3307
0.3306

0.3309 0.0005 0.14 0.3314

Kontrol A 0.4241
0.4235

0.4239 0.0003 0.08 0.4241

Kontrol B 0.4271
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0.4270
0.4270 0.0001 0.03 0.4269

1,5 93 jam A 0.2986
0.2980
0.2980 0.0006 0.20 0.2974

1,5 93 jam B 0.3028

0.3028
0.3027 0.0001 0.04 0.3026

Results Flags Legend

R = Repeat reading

Advanced Reads Report

Report time 6/12/2019 1:34:01 PM

Method

Batch name D:\Nanang Qozim\Absorbansi Methylene Blue
(12-06-2019) .BAB

Application Advanced Reads 3.00(339)

Operator Rika

Instrument Settings

Instrument Cary 50
Instrument version no. 3 »0I0
Wavelength (nm) 665.0
Ordinate Mode Abs

Ave Time (sec) 0.1000
Replicates B
Sample averaging OFF
Comments:

Zero Report

Read Abs nm
Zero (0.1275) 665.0
Analysis
Collection time 6/12/2019 1:34:01 PM
Sample E Mean SD $RSD Readings
1/2 Selasa 0.0959

0.0961
0.0962 0.0003 0 S5 0.0965

3 Selasa 0.1292
0.1291
0.1291 0.0001 0.10 0.1290

4 Selasa 0.1372
0.1370
0.1369 0.0004 0.28 0.1365

5 Selasa 0.2317
0.2321
0.2319 0.0002 0.09 0.2319

6 Selasa 0.1432
0.1431
0.1433 0.0002 0.13 0.1435

7/8 Selasa 0.3950
0.3959
0.3949 0.0010 0.26 0.3939
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7/8 0.6742
0.6766
0.6757 0.0014 0.20 0.6764

1,5 gram Selasa 8 0.2978
0.2977
0.2978 0.0001 0.05 0.2980

1,5 gram Selasa 0.2494

0.2493
0.2495 0.0002 0.06 0.2496

Results Flags Legend

R = Repeat reading

Advanced Reads Report

Report time 6/12/2019 3:27:03 PM

Method

Batch name D:\Nanang Qozim\Absorbansi Methylene Blue 2
(12-06-2019) .BAB

Application Advanced Reads 3.00(339)

Operator Rika

Instrument Settings

Instrument Cary 50
Instrument version no. SB 00
Wavelength (nm) 665.0
Ordinate Mode Abs

Ave Time (sec) 0.1000
Replicates 3
Sample averaging OFF
Comments:

Zero Report

Read Abs nm
Zero (0.1342) 665.0
Analysis
Collection time 6/12/2019 3:27:03 PM
Sample E Mean SD $RSD Readings
Kontrol Rabu 0.3640

0.3640
0.3640 0.0001 0.01 0.3639

1 Rabu 0.1043
0.1043
0.1041 0.0003 0.30 0.1038

3 Rabu 0.0977
0.0982
0.0981 0.0004 0.39 0.0984

4 Rabu 0.0716
0.0714
0.0714 0.0002 0.31 0.0712

5 Rabu 0.1018
0.1016
0.1015 0.0004 0.35 0.1011

6 Rabu 0.1121
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Kontrol Rabu

A (1,5) Rabu

B (1,5 ) Rabu

0.1114
0.1119 0.0004 0.37 0.1122

0.3431
0.3430
0.3430 0.0002 0.05 0.3428

0.1480
0.1474
0.1478 0.0003 0.23 0.1479

0.1558
0.1556
0.1556 0.0002 0.11 0.1555

Results Flags Legend

R = Repeat reading

Advanced Reads Report

Report time
Method
Batch name

6/13/2019 2:40:51 PM

D:\Nanang Qozim\Absorbansi Methylene Blue
(13-06-2019) .BAB

Application Advanced Reads 3.00(339)
Operator Rika
Instrument Settings
Instrument Cary 50
Instrument version no. B 0
Wavelength (nm) 665.0
Ordinate Mode Abs
Ave Time (sec) 0.1000
Replicates 3
Sample averaging OFF
Comments:
Zero Report
Read Abs nm
Zero (0.1322) GIEHR 0
Analysis
Collection time 6/13/2019 2:40:51 PM
Sample F Mean SD $RSD Readings
Kontrol A Kamis 0.3306
0.3312

Kontrol B Kamis

1 Kamis

3 Kamis

4 Kamis

0.3311 0.0004 0.12 0.3314

0.3987
0.3993
0.3988 0.0005 0.12 0.3984

0.1125
0.1122
0.1122 0.0003 0.27 0.1119

0.0683
0.0685
0.0683 0.0002 0.25 0.0681

0.0710
0.0711
0.0710 0.0001 0.14 0.0709
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5 Kamis

6 Kamis

A (1,5) Kamis

B (1,5) Kamis

Results Flags Legend

R = Repeat reading

.1075

.0987

L1121

L1242

0.0001

0.0000

0.0004

0.0002

.11

.04

.38

.12

.1075
.1074
.1076

.0987
.0987
.0986

L1124
L1123
L1117

.1240
.1243
L1241
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