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MOTTO

“Takut akan Tuhan adalah permulaan pengetahuan”
(Amsal 1:7)

“Sebab Aku ini mengetahui rancangan-rancangan apa yang ada pada-Ku
mengenai kamu, demikianlah firman TUHAN, yaitu rancangan damai
sejahtera dan bukan rancangan kecelakaan, untuk memberikan
kepadamu hari depan yang penuh harapan”

(Yeremia 29:11)

“Kami jatuh, bangkit, jatuh lagi, dan bangkit lagi” ™

Y Lembaga Alkitab Indonesia. 1974. ALKITAB Terjemahan Baru. Jakarta: Percetakan
Lembaga Alkitab Indonesia.
) Hirata, Andrea. 2008. Edensor. Yogyakarta: Bentang.
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Tongkol jagung merupakan salah satu bahan alam yang dapat dimanfaatkan
sebagai sumber selulosa. Kandungan selulosa pada tongkol jagung cukup tinggi,
yaitu sebesar 38,8% + 2,5%. Selulosa dapat dimodifikasi dengan mengganti gugus
hidroksil dari selulosa dengan gugus asetil dari anhidrida asetat melalui proses
asetilasi. Asetilasi dipengaruhi oleh beberapa faktor, yaitu waktu asetilasi, suhu,
jumlah pereaksi dan kecepatan pengadukan. Selulosa asetat dapat digunakan
sebagai material membran. Jenis selulosa asetat yang dapat diaplikasikan untuk
pembuatan membran adalah selulosa diasetat dengan kadar asetil 35-43,5%.
Pembuatan membran dilakukan dengan metode inversi fasa. Penelitian ini
bertujuan untuk mengetahui pengaruh variasi rasio selulosa : anhidrida asetat
terhadap kadar asetil, derajat substitusi, kelarutan dan struktur selulosa asetat hasil
sintesis, serta perbandingan sifat fisik dan struktur membran selulosa asetat sintesis
dengan membran selulosa asetat komersil.

Penelitian ini diawali dengan isolasi selulosa dari tongkol jagung. Selulosa
hasil isolasi dikarakterisasi meliputi kadar air dan strukturnya dengan FTIR.
Selulosa selanjutnya digunakan untuk sintesis selulosa asetat dengan variasi volume
anhidrida asetat, yaitu 10, 25, 50 dan 100 mL. Selulosa asetat hasil sintesis
dikarakterisasi meliputi kadar asetil, derajat substitusi, kelarutan dan strukturnya
dengan FTIR. Selulosa asetat hasil sintesis yang telah dikarakterisasi dan memiliki
karakteristik yang hampir sama dengan selulosa asetat komersil dimanfaatkan
sebagai material membran. Membran selulosa asetat dibuat menggunakan teknik
inversi fasa dengan presipitasi immersi. Membran selulosa asetat dikarakterisasi
meliputi densitas dan derajat swelling, serta FTIR.
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Hasil dari penelitian ini menunjukkan bahwa volume anhidrida asetat yang
ditambahkan saat proses asetilasi mempengaruhi kadar asetil, derajat substitusi,
kelarutan dan struktur dari selulosa asetat yang dihasilkan. Selulosa asetat hasil
sintesis menghasilkan kadar asetil dengan range 36,19 — 56,70% dan derajat
substitusi 2,1- 2,8. Kadar asetil dan derajat substitusi semakin meningkat seiring
bertambahnya volume anhidrida asetat yang digunakan. Berdasarkan kadar asetil
dan derajat substitusinya, selulosa asetat sintesis dengan rasio (1:2) dan (1:5)
tergolong dalam jenis selulosa diasetat, sedangkan rasio (1:10) dan (1:20) tergolong
dalam jenis selulosa triasetat. Selulosa asetat sintesis larut dalam pelarut yang
sesuai dengan jenis selulosa asetat yang terbentuk. Selulosa diasetat dari rasio (1:2)
tidak larut dalam semua pelarut, selulosa diasetat dari rasio (1:5) memiliki kelarutan
yang tinggi dalam pelarut aseton, dan selulosa triasetat dari rasio (1:10) dan (1:20)
memiliki kelarutan yang tinggi dalam pelarut diklorometan dan kloroform.
Identifikasi struktur selulosa asetat sintesis dengan FTIR menghasilkan serapan
khas selulosa asetat, yaitu C=0 ester dan C-O asetil dan memiliki pola spektra yang
sama dengan selulosa asetat komersil. Membran selulosa asetat sintesis yang dibuat
menghasilkan nilai densitas yang lebih kecil dibandingkan dengan membran
selulosa asetat komersil, sedangkan nilai derajat swelling yang dihasilkan lebih
besar. Identifikasi struktur membran selulosa asetat sintesis menghasilkan spektra
dengan puncak-puncak serapan gugus fungsi yang sama dengan membran selulosa
asetat komersil. Puncak-puncak serapan yang dihasilkan, yaitu O-H ulur, C-H ulur,
C=0 ester, C-H tekuk, C-O asetil dan C-O ulur.
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Tongkol jagung (Zea mays L.) adalah salah satu bagian tanaman jagung
dengan kandungan selulosa yang cukup tinggi. Tongkol jagung mengandung
beberapa komponen utama antara lain 38.8% + 2.5% selulosa, 44.4% + 5.2%
hemiselulosa dan 11.9% + 2.3% lignin dalam keadaan kering (Pointner et al., 2014).
Selulosa dapat dimodifikasi menjadi selulosa asetat yang digunakan sebagai
material membran (Indriyani et al., 2017).

Selulosa yang terkandung dalam tongkol jagung dapat diisolasi melalui
proses delignifikasi. Proses ini bertujuan untuk menghilangkan lignin dari
lignoselulosa sehingga selulosa akan lebih mudah diperoleh (Artati et al., 2009).
Delignifikasi dipengaruhi oleh beberapa faktor antara lain waktu ekstraksi,
konsentrasi pelarut, ukuran bahan, suhu dan tekanan ekstraksi (Sumada et al.,
2011). Fariati (2016) melakukan delignifikasi campuran pelepah pisang dan tandan
kosong kelapa sawit pada suhu 120°C selama 1 jam dengan konsentrasi NaOH 3%
dan menghasilkan rendemen rata-rata sebesar 30,35%. Hutomo et al. (2012)
melakukan delignifikasi pod husk kakao 60 mesh pada suhu 100°C selama 3 jam
dan melaporkan bahwa rendemen menurun seiring dengan bertambahnya
konsentrasi NaOH. Rendemen optimum diperoleh sebesar 27,94% dari penggunaan
NaOH 4%. Selulosa dari Hutomo et al. (2012) menghasilkan spektra FTIR yang
memiliki puncak serapan gugus O-H ulur pada bilangan gelombang 3448,72 cm™,
serapan C-H ulur pada 2924,09 cm™, serapan O-H tekuk pada 1635,64 cm™ dan
serapan C-O ulur pada 1064,71 cm™ sebagai serapan khas selulosa.

Modifikasi selulosa menjadi selulosa asetat dapat dilakukan dengan
mengganti gugus hidroksil pada selulosa dengan gugus asetil baik sebagian maupun
keseluruhan dengan adanya penambahan anhidrida asetat sebagai pereaksi dalam
proses asetilasi. Jenis selulosa asetat yang dapat diaplikasikan untuk pembuatan
membran adalah selulosa diasetat dengan kadar asetil 35-43,5% (Souhoka dan
Latupeirissa, 2018).
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Asetilasi dipengaruhi oleh beberapa faktor, yaitu waktu asetilasi, suhu,
jumlah pereaksi dan kecepatan pengadukan (Wahyusi et al., 2017). Asetilasi
selulosa dari sabut kelapa yang dilakukan selama 4 jam pada suhu 60°C dengan
rasio selulosa dan anhidrida asetat sebesar 1:8 menghasilkan kadar asetil yang dapat
digunakan sebagai material membran yaitu 39,7% (Asparingga et al., 2018).
Selulosa asetat sintesis dari Asparingga et al. (2018) menghasilkan spektra FTIR
yang memiliki serapan gugus O-H ulur pada bilangan gelombang 3491,02 cm™, C-
H ulur pada 2950,16 cm™, C-H tekuk pada 1371,35 cm?, dan serapan khas dari
selulosa asetat , yaitu C=0 ester pada 1738,58 cm™, C-O asetil pada 1222,81 cm™
dan C-O ulur pada 1038,14 cm™*. Darmawan et al. (2018) memperoleh kadar asetil
optimum sebesar 40,36% pada asetilasi selama 2,5 jam pada suhu 25°C dengan
perbandingan selulosa : anhidrida asetat sebesar 2:15. Selulosa asetat sintesis dari
Darmawan et al. (2018) memiliki serapan khas selulosa asetat pada spektra FTIR
yang dihasilkan, yaitu serapan C=0 ester pada 1740 cm™ dan serapan C-O asetil
pada 1235 cm™.

Selulosa asetat hasil sintesis diaplikasikan dalam pembuatan membran.
Membran selulosa asetat dibuat dengan metode inversi fasa dengan komposisi yang
merujuk pada penelitian Buana (2014), yaitu selulosa asetat 20%, aseton 15%,
DMSO 62%, DMP 3% dan SDS 2%. Membran selulosa asetat yang dibuat oleh
Buana (2014) menghasilkan spektra FTIR yang memiliki serapan O-H ulur pada
bilangan gelombang 3417, 63 cm™, serapan C-H ulur pada 2960,53 cm™, serapan
C=0 ester pada 1739,67 cm™, serapan C-O asetil pada 1240,14 cm™ dan serapan
C-O ulur pada 1049,02 cm™.

Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui potensi selulosa asetat yang
disintesis dari selulosa berbahan dasar tongkol jagung untuk digunakan sebagai
bahan pembuatan membran. Selulosa asetat sintesis diharapkan memiliki
karakteristik yang hampir sama dengan selulosa asetat komersil, yaitu memiliki
kadar asetil sekitar 40% dan larut dalam pelarut aseton dan DMSO. Membran
selulosa asetat sintesis diuji sifat fisiknya meliputi densitas dan derajat swelling dan

diidentifikasi strukturnya.
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1.2

1.3

1.4

Rumusan Masalah

Rumusan masalah dari latar belakang penelitian ini antara lain:

Bagaimana pengaruh variasi rasio selulosa : anhidrida asetat terhadap kadar
asetil, derajat substitusi dan kelarutan selulosa asetat hasil sintesis?
Bagaimana struktur selulosa asetat hasil sintesis?

Bagaimana perbandingan karakteristik densitas, derajat swelling dan struktur

membran selulosa asetat sintesis dengan membran selulosa asetat komersil?

Batasan Masalah

Batasan masalah dari penelitiaan ini antara lain:

Serbuk tongkol jagung diayak menggunakan ayakan 60 mesh.

Uji kelarutan menggunakan air, DMSO, aseton, propanol, diklorometan dan
kloroform.

Komposisi membran yaitu selulosa asetat 2 gram, aseton 1,9 mL, DMSO 5,6
mL, DMP 0,3 mL dan SDS 0,2 gram.

Karakterisasi membran ditentukan oleh uji densitas, derajat swelling dan
spektroskopi FTIR.

Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini antara lain:

Mengetahui pengaruh variasi rasio selulosa : anhidrida asetat terhadap kadar
asetil, derajat substitusi, dan kelarutan selulosa asetat hasil sintesis.
Mengetahui struktur selulosa asetat hasil sintesis.

Mengetahui perbandingan karakteristik densitas, derajat swelling dan struktur

membran selulosa asetat sintesis dengan membran selulosa asetat komersil.
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1.5 Manfaat Penelitian
Manfaat dari penelitian ini antara lain:

1. Penelitian ini mampu berkontribusi dalam pengembangan polimer dari bahan
alam.

2. Penelitian ini dapat memberikan informasi yang berkaitan dengan
karakteristik selulosa asetat yang dapat digunakan sebagai material membran

untuk kedepannya.
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Tongkol Jagung

Tongkol jagung adalah tempat melekatnya biji jagung. Tongkol jagung
tersusun atas beberapa senyawa kompleks potensial yaitu lignin, hemiselulosa dan
selulosa. Senyawa kompleks tersebut dapat dikonversi menjadi senyawa lain yang
dapat menghasilkan suatu produk dengan nilai ekonomis yang tinggi (Safitri, 2018).

Klasifikasi tanaman jagung menurut Warisno (1998) adalah sebagai berikut:

Kingdom : Plantae

Divisi . Spermatophyta
Sub Divisi : Angiospermae
Kelas . Monocotyledoneae
Ordo : Poales

Famili : Poaceae

Genus . Zea

Spesies  : Zeamays L.

Tongkol jagung kering mengandung 38.8% * 2.5% selulosa, 44.4% + 5.2%
hemiselulosa dan 11.9% + 2.3% lignin dalam keadaan kering (Pointner et al., 2014).
Kandungan selulosa yang cukup tinggi dapat dimanfaatkan sebagai material yang
dapat meningkatkan nilai ekonomis dari tongkol jagung. Tongkol jagung dapat
digunakan untuk menghasilkan panas, tenaga, bahan bakar gas/cairan, dan berbagai
macam produk kimia seperti furfural, xylitol, dan karbon aktif (Kaliyan dan Morey,
2010). Sihotang (2018) menggunakan tongkol jagung untuk membuat bioetanol
dengan dengan metode SSF delignifikasi basa dan metode SHF. Kang et al. (2017)
menggunakan selulosa dari tongkol jagung untuk menghasilkan nanofiber selulosa
teresterifikasi (E-CNF).

2.2 Selulosa
Selulosa adalah komponen utama pembentuk struktur dinding sel tumbuhan
dengan kadar tertinggi dari jenis karbohidrat lain dalam dinding sel tumbuhan.

Selulosa adalah polimer polisakarida yang tersusun dari monomer-monomer
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glukosa yang dihubungkan oleh ikatan glikosida B-1,4. Selulosa telah banyak
digunakan dalam berbagai bidang karena bersifat ramah lingkungan, murah dan
sumber daya yang dapat diperbaharui (Syahbanu et al., 2017). Selulosa memiliki
rantai linear sehingga bersifat kristalin. Struktur rantai linear menyebabkan ikatan
hidrogen dari selulosa terbentuk secara teratur dalam intra dan inter molekulnya
(Rosnelly, 2010). Selulosa sukar larut dalam berbagai jenis pelarut dan memiliki
sifat kuat tarik yang tinggi. Selulosa sangat hidrofilik tetapi tidak larut dalam air
karena tingginya sifat kristalin dan ikatan hidrogen antar molekul yang saling
berdekatan (Cowd, 1991). Struktur selulosa dapat dilihat pada Gambar 2.1.

= =1
| OH |
; P ' I
OH I CH, I HO
_-__,.-"‘" “"""—-\.\_\__ = _-——"C' -——_____\_ f:__,_,.,-—""- H""\-\.\_\_\_‘-
HE}/k“FF“-- ~/ R“Iho \il:’ \ : ho—7 BT OH
HO -___[ 9] 1 HO I,__H:J —_— 0
CH, | OH [, 1 | cw,
o l H l Ho |

OH I 1 OH

— - =n-2

Gambar 2.1 Struktur kimia selulosa (Sumber: Wusténberg, 2014)

Selulosa dan turunannya telah banyak digunakan dalam bidang industri
makanan, farmasi dan aplikasi teknologi lainnya karena bahan biodegradable yang
murah dan film yang lentur, resisten dan transparan (Herrera et al., 2011). Osorio
et al. (2011) menggunakan turunan selulosa Hydroxy Propyl Methyl Cellulose
(HPMC) sebagai bahan dasar penutup blueberry segar atau juga disebut Edible Film
Coatings (EFC). EFC adalah adalah film penutup makanan yang dapat dimakan.
Carboxymethyl Cellulose (CMC) merupakan turunan selulosa yang juga digunakan
dalam pembuatan biodegradable film (Jahit et al., 2016). Saljoughi dan

Mohammadi (2009) menggunakan selulosa asetat sebagai material membran.

2.3 Selulosa Asetat

Selulosa asetat merupakan senyawa modifikasi selulosa. Modifikasi
dilakukan dengan mengganti gugus hidroksil selulosa dengan gugus asetil. Selulosa
asetat berwujud serbuk padat, berwarna putih, tidak berbau dan tidak beracun.

Selulosa asetat memiliki sifat fisik dan optik yang baik sehingga nilai komersilnya
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meningkat. Selulosa asetat banyak digunakan sebagai material untuk plastik,
pelapis kertas, membran, tekstil, filter rokok dan mudah untuk diproses lebih lanjut
(Gaol et al., 2013).

Selulosa asetat adalah asam organik yang termasuk dalam golongan ester.
Selulosa asetat bersifat stabil, mudah larut dalam aseton dan lunak pada suhu sekitar
60-97°C sehingga disebut termoplastik. Selulosa asetat lebih mudah terbakar
daripada selulosa nitrat (Mark et al., 1968). Selulosa asetat ditentukan derajat
substitusinya untuk mengetahui parameter kecocokan dari penggunaan selulosa
asetat (Fengel dan Wegener, 1984). Derajat substitusi (DS) adalah nilai substituen
asetil yang diukur berdasarkan jumlah asam asetat yang diesterifikasi pada rantai
selulosa (Seto dan Sari, 2013). Tabel 2.1 dapat digunakan untuk menentukan jenis
pelarut dan aplikasi selulosa asetat berdasarkan derajat substitusi dan kadar

asetilnya.

Tabel 2.1 Aplikasi selulosa asetat berdasarkan kadar asetil, derajat substitusi dan
jenis pelarut

Derajat ~ Kadar Asetil Tidak Larut o
Substitusi (%) Kelarutan dalam dalam Aplikasi
06-09 13,0-18,6 Air Aseton -
12-18 222-322 2-metoksi etanol Aseton Plastik, pernis
22-27 365-422 . AN piiorometan  Serat, film

Dimetilformamida
23-28 2430 S Bl ST Aseton o
Diklorometana lembaran

(Sumber: Fengel dan Wegener, 1984)

Selulosa asetat merupakan polimer yang banyak diminati karena bersifat
ramah lingkungan. Penggunaan polimer selulosa asetat dapat menurunkan
penggunaan polimer dari bahan fosil seperti polivinyl chloride, polystyrene dan Low
Density Polyethylene (LDPE). Polimer selulosa asetat memiliki nilai kuat tarik yang
mendekati polimer dari bahan fosil. Struktur semikristalin selulosa asetat
menentukan kuat tarik polimer sehingga menghasilkan sifat mekanik yang baik.
Sifat mekanik digunakan oleh membran untuk memberikan tekanan pada proses

pemisahan suatu komponen dari campurannya (Harrison et al., 2004).
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Perbandingan nilai kuat tarik polimer selulosa asetat dengan polimer berbahan
dasar fosil dapat dilihat pada Tabel 2.2.

Tabel 2.2 Sifat fisik polimer selulosa asetat dan polimer lainnya

e e Selulosa Polivinyl
Sifat fisik Asetat Chlorige Polystyrene LDPE
Tensile strength, (Mpa) 30 20 42 10
Flexural modulus, (Gpa) 1,7 0,03 2,5 0,25
Titik leleh (°C) 170 - 240 170-190  210-260 220 - 260
Strain at yield, (%) 3,9 — 2,4 19,0

(Sumber: Harrison et al., 2004)

Ott et al. (1954) menjelaskan bahwa selulosa asetat dapat disintesis melalui
empat proses antar lain aktivasi, asetilasi, hidrolisis selulosa triasetat dan
pemurnian. Keempat proses tersebut dijelaskan seperti di bawah ini:

a.  Aktivasi

Aktivasi adalah tahap pengembangan selulosa yang dapat mempermudah
reaksi esterifikasi. Tahap ini bertujuan untuk meningkatkan reaktifitas selulosa
dalam bahan baku, memperbesar permukaan selulosa dan menurunkan derajat
polimerisasi. Pembesaran permukaan selulosa diakibatkan adanya penggembungan
serat yang ditandai dengan pemutusan ikatan intramolekul sehingga difusi reagen
dalam serat dapat berjalan dengan mudah. Bahan yang umum digunakan dalam
aktivasi adalah air atau asam asetat. Aktivasi umumnya dilakukan pada suhu 20-
80°C, tetapi yang dianjurkan adalah 50°C untuk mencegah penguapan pelarut
(Ott et al., 1954).

b.  Asetilasi

Asetilasi adalah tahap penggantian gugus hidroksil selulosa dengan gugus
asetil baik secara sebagian maupun keseluruhan sehingga dihasilkan produk
selulosa triasetat. Gugus asetil diperoleh dari pereaksi anhidrida asetat. Asetilasi
umumnya menggunakan pelarut asam asetat dengan bantuan katalis asam sulfat.
Perlakuan ini bergantung pada jumlah materi yang dapat larut sempurna dalam
campuran asetilasi (Fengel dan Wegener, 1984).

Penggunaan asam sulfat yang berlebih dapat mempercepat proses
depolimerisasi selulosa dan menghasilkan selulosa triasetat yang tahan terhadap

panas (Campbell, 1973). Penggunaan katalis asam sulfat dalam skala industri
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umumnya sekitar 6-20% dari berat kering selulosa, sedangkan dalam skala
laboratorium sebesar 2-20% apabila kandungan selulosa kecil dan 0,1-2% apabila
kandungan selulosa cukup besar. Katalis berguna untuk meyeragamkan asetilasi
selulosa dan meningkatkan kualitas kelarutan selulosa asetat dalam asam asetat.
Asetilasi dapat dihentikan dengan penambahan air untuk menghilangkan anhidrida
asetat dan menyediakan 5-10% air untuk proses hidrolisis (Ott et al., 1954).

Asetilasi secara garis besar dapat dikatakan sebagai reaksi esterifikasi.
Asetilasi dibagi menjadi dua tahap, yaitu tahap protonasi anhidrida dan tahap
asetilasi. Mekanisme reaksi esterifikasi dapat dilihat pada Gambar 2.2.

Tahap protonasi:

)

o o 0] OH
I,

P-4k, L

Tahap asetilasi:

Cellulose

Ol ¥ /
+ H /

@) O

/ en, e\

Cellulose Cellulose CHj

Gambar 2.2 Reaksi asetilasi selulosa menjadi selulosa asetat (Sumber: Sjostrom, 1993)

Tahap protonasi anhidrida asetat menghasilkan ion karbonium elektofil. lon
karbonium elektrofil kemudian mengalami asetilasi dengan panambahan atom
oksigen hidroksil nukleofil selulosa. Zat antara akan membebaskan proton dan
terurai menjadi selulosa asetat asam asetat (Sjostrom, 1993).

c.  Hidrolisis Selulosa Triasetat
Hidrolisis adalah tahap substitusi gugus hidroksil dari air pada gugus asetil

dari selulosa triasetat sehingga menghasilkan selulosa diasetat dengan kadar asetil
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yang bervariasi sesuai yang diinginkan. Selulosa triasetat memiliki satu gugus asetil
primer dan dua gugus asetil sekunder. Reaksi substitusi berlangsung secara
bertahap, yaitu diawali dengan substitusi gugus asetil primer kemudian dilanjutkan
dengan substitusi gugus asetil sekunder. Tahap substitusi dipengaruhi oleh suhu.
Kondisi tanpa tekanan menggunakan suhu minimum 38°C, sedangkan kondisi
tanpa tekanan menggunakan suhu hingga 229°C (Kirk dan Othmer, 1993).

Hidrolisis selulosa asetat umumnya dilakukan pada suhu sekitar 60-90°C.
Penggunaan suhu di atas 175°C dapat menurunkan kelarutan selulosa diasetat
terhadap kebanyakan pelarut organik, menurunkan viskositas intrinsik dan
menyebabkan selulosa asetat berwarna coklat hingga kuning (Kuo dan Borgan,
1997). Material pulp membutuhkan waktu hingga beberapa hari untuk proses
hidrolisis pada suhu ruang, sedangkan pada suhu 40-80°C hanya membutuhkan
waktu beberapa jam (Bydson, 1995).

Hidrolisis juga dipengaruhi oleh waktu yang digunakan. Hidrolisis yang
semakin lama dapat menurunkan kadar asetil dalam selulosa asetat. Hal ini
dikarenakan semakin banyak gugus asetil yang tergantikan oleh gugus hidroksil.
Penurunan kadar asetil juga dapat disebabkan oleh adanya penambahan air pada
keadaan optimum. Hidrolisis selulosa triasetat menjadi selulosa diasetat
membutuhkan rasio optimum air sebesar 1,066 (Desiyarni, 2006).

d.  Pemurnian (Purification)

Pemurnian dilakukan untuk memperoleh selulosa asetat murni. Perlakuan ini
dilakukan dengan pengendapan, pencucian dan pengeringan. Pencucian bertujuan
untuk menghilangkan sisa asam asetat dari proses hidrolisis. Tahap pemurnian
menghasilkan produk akhir berupa serpihan (flakes) atau bubuk (powder)
(Ott et al., 1954).

2.4 Delignifikasi

Delignifikasi merupakan salah satu metode pulping yang bertujuan untuk
menghilangkan kadar lignin dalam lignoselulosa. Pulping adalah metode yang
digunakan untuk memisahakan selulosa dari senyawa-senyawa pengikatnya

(Afifah, 2016). Struktur lignoselulosa akan terbuka ketika proses delignifikasi
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sehingga selulosa yang ada dalam matriks gel mudah dipisahkan dari lignin,
hemiselulosa dan polisakarida (Permatasari et al., 2014). Proses pemisahan pada
delignifikasi biasanya menggunakan larutan alkali. Larutan alkali dapat melarutkan
kompleks lignin dan hemiselulosa sehingga kedua senyawa tersebut dapat diekstrak
(Liu, 2010).

Delignifikasi merupakan proses degradasi lignin tanpa merusak ikatan kimia
selulosa seperti ikatan kovalen, hidrogen dan gaya Van Der Waals dari struktur
suatu biomassa yang mengandung lignoselulosa (Agustini dan Efiyanti, 2015).
Lignoselulosa terbentuk dari lignin dan selulosa yang terikat dalam bentuk ester.
Ester dapat dihidrolisis dalam basa melalui reaksi saponifikasi atau penyabunan
yang bersifat irreversible. Reaksi saponifikasi lignoselulosa menggunakan NaOH

berair menghasilkan lignin dan natrium selulosa.

Lignoselulosa Lignin Selulosa

Gambar 2.3 Reaksi saponifikasi (Sumber: Permatasari et al., 2014)

Menurut Sumada et al. (2011), delignifikasi dipengaruhi oleh beberapa faktor
antara lain konsentrasi pelarut, suhu dan tekanan proses ekstraksi, waktu ekstraksi
dan ukuran sampel. Faktor-faktor tersebut dijelaskan seperti sebagai berikut:

a.  Konsentrasi Pelarut

Konsentrasi pelarut yang semakin tinggi menyebabkan jumlah pelarut yang
bereaksi dengan lignin juga semakin banyak. Penggunaan pelarut yang berlebih
dapat menyebabkan selulosa terdegradasi.

b.  Suhu dan Tekanan Ekstraksi

Peningkatan suhu dapat menurunkan kadar lignin. Suhu yang semakin tinggi

dapat mempercepat pemutusan ikatan lignin yang terdapat pada makro molekul

lignoselulosa sehingga kadar lignin akan semakin menurun. Suhu dan tekanan yang
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semakin besar maka laju reaksi akan semakin cepat. Suhu yang digunakan sekitar
100°C-110°C untuk tekanan 1 atm.
c.  Waktu Ekstraksi

Peningkatan waktu ekstraksi dapat meningkatkan derajat delignifikasi.
Waktu pemasakan yang lebih lama dengan suhu dan konsentrasi Kkatalitis yang
tinggi dapat menurunkan derajat delignifikasi karena adanya reaksi polimerisasi
lignin yang telah larut sehingga kadar lignin dalam pulp meningkat.
d.  Ukuran Sampel

Ukuran sampel berpengaruh terhadap kontak sampel dengan delignifikator.
Ukuran sampel yang semakin kecil dapat memperpendek rantai polimer sehingga
pemisahan lignin dari ikatan selulosa akan semakin mudah (Heradewi, 2017).

Proses delignifikasi secara konvensional menghasilkan serat yang berwarna
gelap sehingga dibutuhkan proses bleaching untuk memperoleh serat yang lebih
putih. Warna gelap pada serat disebabkan adanya sisa lignin dalam bahan yang
digunakan. Proses bleaching biasanya menggunakan larutan klor dan klorit sebagai
zat pemutih. Konsentrasi larutan yang terlalu besar dapat menyebabkan kerapuhan
pada serat hasil pulping (Bajpai, 1999). Zat pemutih dapat dibagi menjadi dua
macam berdasarkan sifatnya, yaitu zat pemutih bersifat reduktor dan zat pemutif
bersifat oksidator. Zat pemutif oksidator berperan untuk mendegradasi dan
menghilangkan lignin yang dapat menyebabkan serat bewarna coklat, contohnya
kaporit (CaOCl>), sodium chlorite (NaClO>), hidrogen peroksida (H20), natrium
peroksida (Na:0Oz) dan lain-lain. Zat pemutih reduktor berperan untuk
mendegradasi lignin secara hidrolisa dan membantu pelarutan lignin yang telah
terdegradasi, contohnya sulfur peroksida (SO.), natrium bisulfit (NaHSO3) dan
natrium hidrosulfit (Na2S.04) (Bajpai, 1999).

2.5 Derajat Substitusi dan Kadar Asetil

Kadar asetil menyatakan jumlah asam asetat yang teresterifikasi dalam rantai
selulosa. Jenis selulosa asetat hasil sintesis dapat ditentukan melalui kadar asetil
yang dihasilkan. Penentuan kadar asetil didasarkan pada prinsip reaksi saponifikasi,

yaitu reaksi ester asetat dengan basa yang menghasilkan garam asetat dan sabun
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(Fessenden dan Fessenden, 1978). Kadar asetil dapat ditentukan dengan
menggunakan persamaan 2.1 . Sampel adalah zat yang akan dianalisis atau dihitung
kadarnya. Blanko merupakan larutan yang tidak mengandung analit, biasanya

digunakan untuk kalibrasi.

X=[(D-C)Na+(A-B)Nb]x (%) x 100% (2.1)
dimana
X = kadarasetil (%)
A = volume NaOH yang terpakai untuk titrasi sampel (mL)
B = volume NaOH yang terpakai untuk titrasi blanko (mL)
C = volume HCI yang terpakai untuk titrasi sampel (mL)
D = volume HCI yang terpakai untuk titrasi blanko (mL)
Na = normalitas HCI
Nb = normalitas NaOH
F = 0,04305 konstanta untuk kadar asetil
W = berat sampel selulosa asetat (g)
(ASTM, 1991).

Kadar asetil digunakan untuk menentukan Derajat Substitusi (DS) yang
dimiliki oleh selulosa asetat (Kirk dan Othmer, 1993). Penentuan derajat substitusi
berfungsi untuk mengetahui jenis pelarut dan produk yang dihasilkan dari proses
sintesis selulosa asetat (Fengel dan Wegener, 1984). Berdasarkan derajat substitusi,
selulosa asetat terbagi menjadi tiga macam, yaitu selulosa monoasetat, selulosa
diasetat dan selulosa triasetat. Menurut Souhoka dan Latupeirissa (2018), selulosa
monoasetat memiliki kadar asetil 13-18,6% dan derajat substitusi 0-2,0. Selulosa
diasetat memiliki kadar asetil 35-43,5% dan derajat substitusi 2,0-2,8. Selulosa
triasetat memiliki kadar asetil 43,5-44,8% dengan derajat substitusi 2,8-3,5 Nilai

derajat substitusi dapat ditentukan menggunakan persamaan 2.2.

(162 X %Asetil)

DS =162 x 43 x100—((43—1) X %Asetil) (2.2)
dimana:
DS = derajat substitusi
% asetil = kadar asetil yang diperoleh pada rumus penentuan kadar asetil
162 = berat molekul dari unit anhidroglukosa
43 = massa molar dari gugus asetil
1 = massa hidrogen

(Schmidt et al., 2019).
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2.6 Fourier Transform Infrared (FTIR)

Fourier Transform Infrared (FTIR) atau spektroskopi infra merah adalah
salah satu metode yang digunakan untuk mengidentifikasi suatu senyawa secara
kuantitatif dan kualitatif. Analisis FTIR kuantitatif didasarkan pada hukum Lambert
Beer, sedangkan kualitatif digunakan untuk menentukan struktur polimer dan
kopolimer (Skoog et al., 1998). Hukum Lambert Beer menyatakan bahwa
konsentrasi suatu senyawa sebanding dengan absorbansi cahaya dan ketebalan
kuvet (Junaidi, 2017).

Prinsip kerja FTIR adalah penyerapan radiasi infra merah oleh senyawa
sehingga terjadi perpindahan tingkat vibrasi tereksitasi pertama. Penyerapan energi
pada frekuensi tertentu diplotkan sebagai informasi gugus fungsi yang dimiliki oleh
suatu molekul oleh spektrofotomer (Hendayana et al., 1994). Penyerapan energi
dapat terjadi apabila frekuensi radiasi infra merah sesuai dengan frekuensi vibrasi
dari molekul sampel dan momen dipol berubah selama vibrasi (Putera, 2012).

FTIR merupakan teknik yang digunakan untuk mengetahui struktur molekul
senyawa. Kendala analisis FTIR yaitu objek tidak dapat terdeteksi secara detail
karena membutuhkan pengenalan bentuk khas spektra pada daerah sidik jari
(Kusumastuti, 2011). Kendala tersebut dapat diatasi dengan menggunakan
spektrofotometri UV dan spektrofotometri visible.

Infra Red (IR) memiliki daerah spektra yang dapat digunakan untuk
mengidentifikasi suatu gugus pada senyawa secara spesifik. Spektra IR berada pada
daerah bilangan gelombang 1400-4000 cm™. Daerah tersebut mampu menghasilkan
serapan yang unik dari setiap senyawa yang disebut dengan daerah sidik jari
(fingerprint) (Fessenden dan Fessenden, 1978).

Analisis selulosa menghasilkan spektra serapan dengan puncak intensitas
kuat pada bilangan gelombang sekitar 3200-3500 cm™ yang menunjukkan adanya
gugus —OH. Puncak pada daerah sekitar 3000-3100 cm™ dan 1465 cm™ berturut-
turut menunjukkan gugus —CH ulur dan —CH tekuk. Puncak pada daerah 1000-1300
cm merupakan =C-O eter dan 896,90 cm-1 merupakan ikatan 1,4- dari selulosa
(Pavia, 2001).
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Analisis selulosa asetat komersil menghasilkan puncak pada 3474,91 nm™
yang menunjukkan adanya serapan gugus fungsi —-OH. Puncak pada 1636,67 nm™
dan 1751,44 nm™* menunjukkan adanya serapan gugus C=0. Puncak pada 1371,45
dan 1432,21 nm*? menunjukan adanya serapan gugus CHs serta —-COOH pada
daerah 123,42 nm™ (Rachmawaty et al., 2013).

2.7 Membran Selulosa Asetat

Membran adalah suatu lapisan tipis bersifat semipermeabel. Pemisahan suatu
zat dengan menggunakan membran didasarkan pada perbedaan ukuran partikel.
Partikel dengan ukuran yang lebih besar akan tertahan oleh membran, sedangkan
partikel dengan ukuran yang lebih kecil akan melewati membran. Proses pemisahan
yang terjadi pada membran dapat dilihat pada Gambar 2.4. Fase 1 pada gambar 2.4
adalah rententat atau umpan, yaitu partikel yang tertahan oleh membran, sedangkan
fase 2 adalah permeat, yaitu partikel yang dapat melewati membran (Baker, 2012).

Membran memiliki fungsi yang berbeda-beda sesuai dengan kemampuan
selektifitas membran. Kemampuan selektifitas membran dipengaruhi oleh beberapa
faktor antara lain ukuran pori, struktur dan ketebalan membran. Kinerja membran
pada proses pemisahan dapat diketahui melalui pengukuran uji fluks dan rejeksi
yang melalui membran (Mulder, 1996). Membran dengan ukuran pori yang besar
akan menghasilkan laju alir yang besar pula (Wenten, 2000).

Fase | Membran Fase |l
O >
® O | ®
Umpan () @ » @ ®@ Permeat
@ . L
S > @
O. P

Gaya dorong

Gambar 2.4 Proses pemisahan pada membran (Sumber: Mulder, 1996)

Membran dapat diklasifikasikan berdasarkan ukuran pori, struktur, sifat fisik,
mekanik dan kimia membran. Klasifikasi ini berpengaruh terhadap penentuan
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kinerja membran, yaitu nilai fluks dan rejeksi (Osada dan Nakagawa, 1992).
Kisaran nilai fluks dan tekanan beradasarkan jenis membran dapat dilihat pada
Tabel 2.3.

Tabel 2.3 Kisar nilai fluks dan tekanan berbagai jenis membran

JenisMembran KisaranTekanan KisaranFluks
(bar) (L/m2.jam)
Mikrofiltrasi 0,1-2,0 >50
Ultrafiltrasi 1,0-5,0 10-50
Nanofiltrasi 5,0-20 1,4-12
Osmosis Balik 10-100 0,005-1,4

(Sumber : Mulder, 1996)

Membran selulosa asetat merupakan membran organik dengan sumber daya
yang dapat diperbaharui (renewable) seperti selulosa yang diperoleh dari tumbuhan
baik hardwood maupun softwood (tongkol jagung, ampas tebu, tandan kosong
sawit, jerami) sehingga membran ramah lingungan. Membran selulosa asetat
bersifat semikristalin, sintesis yang relatif mudah, termoplastik dan kekuatan
mekanik yang baik. Membran selulosa asetat rentan terhadap beberapa kondisi

biologis, termal dan kimia (Rosnelly, 2010).

2.8 Pembuatan Membran

Pembuatan membran pada umumnya dilakukan dengan menggunakan
polimer. Penggunaan polimer sebagai material membran didukung oleh adanya
proses pembuatan membran yang mudah dan dapat divariasikan untuk
menghasilkan membran dengan karakteristik yang sesuai dengan kebutuhan
(Wenten, 2000). Polimer yang biasanya digunakan dalam pembuatan membran
adalah selulosa asetat dengan tambahan pelarut dan zat aditif.

Pembuatan membran dalam penelitian ini menggunakan material selulosa
asetat berbahan dasar tongkol jagung. Selulosa asetat dilarutkan dalam aseton dan
DMSO serta ditambah dengan DMP dan SDS. Membran dibuat dengan metode
inversi fasa melalui presipitasi immersi.

2.8.1 Inversi Fasa
Inversi fasa adalah suatu metode pembuatan membran yang didasarkan pada

perubahan polimer dari keadaan cair ke keadaan padat. Satu fase cair akan menjadi
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dua fase cair-cair (liquid — liquid demixing) pada awal proses pemadatan atau
solidifikasi. Fase cair dengan kadar polimer rendah akan membentuk pori. Fase cair
dengan kadar polimer tinggi akan membentuk suatu matriks padatan selama proses
demixing. Keadaan tersebut dapat dikontrol sehingga dapat dihasilkan membran
yang sesuai dengan kebutuhan (Mulder, 1996).

Metode inversi fasa melibatkan adanya proses presipitasi. Proses presipitasi
ini terbagi menjadi beberapa macam antara lain presipitasi termal, fase uap,
penguapan pelarut, presipitasi dengan penguapan terkendali dan presipitasi
immersi. Jenis presipitasi yang biasanya digunakan dalam inversi fasa adalah
presipitasi immersi (Mulder, 1996).

2.8.2 Presipitasi Immersi

Presipitasi immersi merupakan suatu proses presipitasi yang banyak
digunakan pada pembentukan membran secara inversi fasa. Presipitasi ini bertujuan
untuk mendukung terjadinya proses liquid-liquid demixing. Proses demixing akan
menghasilkan suatu matriks padatan yang akan menjadi membran. Pembentukan
matriks tersebut disebabkan adanya pertukaran non pelarut dengan pelarut yang ada
pada membran. Proses demixing terbagi menjadi dua mekanisme, yaitu delayed
demixing dan instantaneous demixing. Delayed demixing adalah suatu mekanisme
dimana demixing akan terjadi beberapa saat setelah larutan polimer dalam cetakan
dimasukkan ke dalam bak koagulasi. Mekanisme ini menghasilkan membran tidak
berpori. Instantaneous demixing adalah suatu mekanisme dimana demixing terjadi
secara cepat ketika larutan polimer dalam cetakan dimasukkan ke dalam bak

koagulasi. Mekanisme ini menghasilkan membran berpori .

Non-pelarut Pelarut

[ |

Polimer + pelarut

Media support

Bak berisi non-pelarut

Gambar 2.5 Proses presipitasi immersi (Sumber: Arahman, 2012)
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2.8.3 Surfaktan

Surfaktan atau surface active agent adalah suatu produk industri kimia yang
sering digunakan dalam penelitian, khususnya bidang kinetika kimia dan biokimia.
Penggunaan surfaktan dalam penelitiaan dikarenakan bentuk polimer surfaktan
yang menarik. Surfaktan juga digunakan untuk detergen, obat-obatan, minyak dan
lain-lain (Porter, 1994). Surfaktan dapat diklasifikasi berdasarkan muatannya, yaitu
surfaktan nonionik, surfaktan anionik, surfaktan kationik dan surfaktan amfoterik
(Salager, 2002).

Surfaktan memiliki struktur molekul yang menarik karena memiliki gugus
liofibik (hidrofobik) dan gugus liofilik (hidrofilik). Gugus liofilik adalah gugus
yang memiliki tarikan yang sangat kuat terhadap pelarut. Gugus liofobik adalah
gugus yang memiliki tarikan yang sangat kecil terhadap pelarut. Gugus liofobik
dapat meningkatkan energi bebas dari sistem ketika surfaktan larut dalam suatu
pelarut. Peningkatan energi bebas disebabkan adanya distorsi air dalam larutan
surfaktan. Molekul surfaktan membutuhkan energi yang lebih kecil daripada
molekul air untuk bergerak ke permukaan. Hal ini menyebabkan permukaan pada
sistem cairan banyak mengandung senyawa surfaktan (Salager, 2002).

Larutan surfaktan dapat mengalami mengalami perubahan sifat fisik pada
daerah konsentrasi tertentu atau disebut sebagai daerah Konsentrasi Kritis Misel
(KKM). KKM adalah konsentrasi dimana mulai terbentuk misel. Perubahan fisik
yang terjadi disebabkan adanya penggumpalan dari beberapa molekul surfaktan
atau pembentukan agregat (Porter, 1994). Nilai KKM dari SDS dalam air murni
pada suhu 25°C adalah 0,0082 M dengan derajat ionisasi (o)) misel sekitar 30% dan
menghasilkan sekitar 50 agregat. Nilai KKM dipengaruhi oleh beberapa faktor,
salah satunya adalah jumlah atom C. Pengurangan satu atom C pada deret homolog
rantai hidrokarbon surfaktan dapat meningkatkan nilai KKM dua kali dari
sebelumnya. Nilai KKM juga dapat meningkatkan dengan adanya gugus aromatik
pada rantai hidrokarbon. Nilai KKM akan menurun apabila terdapat adanya garam.
Penurunaan nilai KKN sangat dipengaruhi oleh konsentrasi ion lawan, semakin

besar konsentrasi maka nilai KKM akan semakin menurun (Rosen, 1978).
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Sodium lauryl sulphate (C12H25S04Na) atau Sodium Dodecyl Sulphate (SDS
atau NaDS) merupakan surfaktan anionik. SDS memiliki 12 atom karbon pada
bagian hidrofobik dan gugus sulfat sehingga membuatnya bersifat ampifilik.
Struktur SDS dapat dilihat pada Gambar 2.6. Sifat fisik dan kimia SDS dapat dilihat
pada Tabel 2.4.

0 0
Y o N
/\/\/\/\/\/\
H,C 0~ 0

Gambar 2.6 Struktur SDS (Sumber: Niraula et al., 2014)

Tabel 2.4 Sifat fisik dan kimia SDS

Rumus molekul C12H25SO4Na
Sifat fisik Serbuk putih

Bau Tidak berbau
Berat molekul 288,38 g/mol
Massa Jenis 0,370 g/cm3

Titik leleh 204-207 oC
Kelarutan dalam air 150 (g/l)

pH 9-10 (1% Aq. Sol)

Sumber: Sigma-Aldrich, 2016

Sodium Dodecyl Sulphate (SDS) yang dihasilkan dari proses sulfasi lauryl
alkohol dan reaksi netralisasi dengan natrium karbonat bersifat ampifilik karena
memiliki gugus sulfat (hidrofilik) dan rantai C12 (lipofilik). Hal ini menyebabkan
SDS banyak digunakan sebagai deterjen dan deterjen serta agen pembasah dalam

produk tekstil, pasta gigi dan pengemulsi kosmetik.

2.9 Faktor Pembentukan Struktur Membran

Proses pembentukan membran dipengaruhi oleh beberapa faktor (Mulder,
1996) antara lain:
a.  Pemilihan polimer

Pemilihan polimer merupakan salah satu faktor penting dalam proses
pembuatan membran. Polimer yang akan digunakan berpengaruh terhadap jenis

pelarut dan non-pelarut yang digunakan. Pemilihan polimer berkaitan kestabilan
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termal dan kimia, kekuatan mekanik dan faktor fouling seperti hidrofilitas membran
dan efek adsorpsi.
b.  Komposisi larutan polimer

Larutan polimer dalam pembentukan membran biasanya terdiri dari polimer,
pelarut dan zat aditif yang ditambahkan. Komposisi larutan berpengaruh terhadap
kinerja dan porositas membran. Penambahan bahan lain ke dalam larutan polimer
tidak menyebabkan demixing selama komposisi larutan polimer berada dalam satu
fase.
c.  Komposisi pelarut

Komposisi pelarut merupakan faktor yang berpengaruh terhadap
pembentukan struktur membran. Proses pembuatan membran dengan material
selulosa asetat dapat dilakukan dengan menggunakan dua macam pelarut. Pelarut
yang biasanya digunakan dalam pembuatan membran selulosa asetat yaitu aseton,
asam asetat, asam format, dimetil formamida (DMF), dimetil sulfoksida (DMSO),
dimetil asetamida (DMAC), dioksan dan tetrahidrofuran (THF). Pelarut yang
digunakan harus dapat melarutkan polimer secara sempurna. Penggunaan aseton
dan air pada pembuatan membran selulosa asetat menghasilkan membran yang
rapat (Wenten, 2000). Tabel 2.5 dapat digunakan untuk mengetahui parameter
kelarutan selulosa asetat dalam berbagai pelarut.

Tabel 2.5 Parameter kelarutan

Pelarut Parameter Kelarutan (&) Parameter Kelarutan

(MPa'?) Selulosa Diasetat (A&)
Kloroform 19,0 4,22
Diklorometan 19,8 3,42
Aseton 20,3 2,92
DMACc 22,1 1,12
Propanol 24,3 1,08
Asam fromat 24.8 1,58
DMF 24,8 1,58
DMSO 29,7 6,48
Air 80,1 56,88

(Sumber: Brandrup, 1975)

Parameter kelarutan menyatakan kelarutan suatu polimer dalam suatu pelarut.

Selulosa diasetat memiliki nilai parameter kelarutan sebesar 23,22 Mpa'?. Polimer
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akan lebih cepat larut dalam suatu pelarut apabila nilai parameter kelarutan antara
polimer dan pelarut semakin kecil.
d.  Pemilihan sistem pelarut dan non-pelarut

Pelarut yang digunakan dalam proses pembuatan membran secara inversi fasa
harus dapat melarutkan polimer secara sempurna. Kelarutan polimer dipengaruhi
oleh massa molekul. Massa molekul yang semakin besar menyebabkan kelarutan
suatu polimer semakin berkurang sehingga pelarut yang digunakan bisa lebih dari
satu pelarut. Non pelarut yang biasanya digunakan dalam metode inversi fasa
adalah air. Syarat dari non pelarut adalah dapat larut dalam pelarut dan berfungsi
sebagai koagulan.

e.  Penambahan zat aditif

Zat aditif merupakan senyawa yang memiliki fungsi yang spesifik. Fungsi zat
aditif antara lain untuk mempermudah pemrosesan, sebagai penolak nyala,
antioksida, antiozon, memperbaiki kekuatan mekanik, jumlah dan interkonektivitas
antar pori dalam membran (Kesting, 1971). Zat aditif yang dapat digunakan dalam
proses pembuatan membran yaitu polivinil klorida yang berfungsi untuk
meningkatkan fluks air, DMF yang berfungsi untuk plasticizer, Monosodium
Glutamat (MSG) dan Polyetilen Glycol (PEG) yang berfungsi untuk meningkatkan
porositas membran (Idris et al., 2008).

Penambahan zat aditif dalam pembuatan membran dilakukan dengan
menggunakan surfaktan. Surfaktan atau surface active agent adalah molekul yang
memiliki dua gugus yang berbeda dalam satu molekul. Gugus Surfaktan dapat
ditambahkan ke dalam larutan dope dan atau bak koagulasi. Penambahan surfaktan
ke dalam dope dapat menyebabkan penurunan sudut kontak air dan peningkatan
hidrofilitas membran (Mulijani et al., 2010). Rahimpour et al. (2007) melakukan
penelitian dengan variasi jenis surfaktan yaitu SDS sebagai surfaktan ionik, CTAB
sebagai surfaktan kationik dan Triton X-100 sebagai surfaktan non-ionik.
Penambahan surfaktan tersebut dilakukan pada larutan polimer PES/PVP/DMAC.
Penambahan surfaktan pada larutan polimer juga dilakukan oleh Ghaemi et al.
(2012) dengan menggunakan surfaktan SDS dan CTAB.
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2.10 Karakterisasi Membran

Membran dapat dikarakterisasi melalui beberapa metode antara lain uji
kerapatan/densitas dan uji derajat swelling. Metode-metode tersebut dijelaskan
sebagai berikut:
a.  Uji Densitas

Densitas suatu membran polimer dapat ditentukan dengan cara mengukur
berat polimer dibagi dengan volume kering membran polimer. Perhitungan densitas

membran polimer dapat dinyatakan dalam persamaan 2.3.

Massa kering membran selulosa asetat (g)

Densitas (p) = (2.3)

Volume kering membran selulosa asetat (cm3)
(Windayanti, 2013).
b.  Uji Derajat Swelling

Derajat swelling atau penggembungan merupakan salah satu parameter sifat
fisik membran. Uji derajat swelling dilakukan dengan merendam membran hingga
mencapai kesetimbangan penyerapan air. Uji derejat swelling dapat dihitung

menggunakan persamaan 2.4

Berat kesetimbangan—Berat awal

% swelling = x 100% (2.4)

Berat awal

(Buana, 2014).
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BAB 3. METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilaksanakan pada bulan November 2019 — November 2020 di
Laboratorium Kimia Organik, Kimia Fisik dan Instrumen, Jurusan Kimia, Fakultas

Matematika dan llmu Pengetahuan Alam, Universitas Jember.

3.2 Alat dan Bahan Penelitian
3.2.1 Alat

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain gelas beaker 100,
400 dan 500 mL, pipet mohr 1 dan 10 mL, pipet tetes, labu ukur 25, 50, 100, 250
dan 500 mL, erlenmeyer 125 mL, buret 50 mL, labu leher tiga 500 mL, gelas ukur
25 dan 100 mL, neraca analitik OHAUS, spektrofotometer Fourier Transform
Infrared JASCO FT/IR-5300TM, hot plate stirrer, anak stirrer, kondensor
berpendingin balik, statif dan klem, corong buchner, waterbath, oven, plat kaca,
selotip, nampan plastik, kaca arloji, batang pengaduk, spatula, termometer,

mikrometer, ayakan 60 mesh dan botol semprot.

3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain tongkol jagung
kering, akuades, NaOH pellet (Merck), NaOCI (teknis), asam asetat glasial
(Aldrich), anhidrida asetat p.a (Merck), H2SO4 97% p.a (Merck), HCI 37% p.a
(Merck), selulosa asetat komersil (Aldrich), DMP (Merck), DMSO (Merckh),
aseton (Merck), propanol (Merck), diklorometan (Merck), kloroform (Merck), SDS
(Aldrich), indikator fenolftalein (Merck), kertas indikator pH universal (Macherey

Nagel), kertas saring dan alumunium foil.


http://repository.unej.ac.id/
http://repository.unej.ac.id/

3.3 Rancangan Penelitian
Penelitian ini dilakukan dalam dua tahapan utama, yaitu sintesis selulosa
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asetat dan pembuatan membran. Tahapan tersebut dapat dilihat pada Gambar 3.1.

Tongkol Jagung

— dipotong kecil

Serbuk Tongkol Jagung

A 4

Selulosa (5 g)

— didelignifkasi dengan NaOH 3%
— di-bleaching dengan NaOCI 1,4 %

iy digrinder dan diayak menggunakan ayakan 60 mesh

glasial dan H2SO4

H2SO4

Selulosa Asetat

— diaktivasi dengan asam asetat

— diasetilasi dengan anhidrida asetat
(1:2); (1:5); (1:10) dan (1:20)
— dihidrolisis asam asetat 70% dan

|

v

Uji Kadar
Air

FTIR

— dikarakterisasi

Aseton + DMSO +

DMP + SDS

fasa

A\ 4

v v
Uji Kadar Uji Derajat
Asetil Substitusi
\ 4
Uji
Kelarutan

FTIR

Membran Selulosa
Asetat

— dibuat dengan
metode inversi

— dikarakterisasi

.

'

Uji
Densitas

FTIR

Uji Derajat
Swelling

Gambar 3.1 Diagram alir penelitian
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3.4 Prosedur Penelitian
3.4.1 Isolasi Selulosa

Tongkol jagung dikeringkan di bawah sinar matahari selama 3 hari. Tongkol
jagung kering digrinder dan diayak menggunakan ayakan berukuran 60 mesh.
Serbuk tongkol jagung berukuran > 60 mesh direfluks menggunakan larutan NaOH
3% dengan perbandingan 1:25 b/v (serbuk:NaOH). Proses refluks dilakukan pada
suhu £100°C selama 3 jam. Hasil refluks disaring dan dicuci beberapa kali dengan
akuades, kemudian didiamkan pada suhu ruang selama 24 jam. Residu dicuci
kembali hingga bersifat netral yang dapat diketahui dengan menggunakan indikator
pH Universal. Padatan melalui proses bleaching menggunakan larutan NaOCl 1,4%
dengan perbandingan 1:25 b/v (serbuk:NaOCI) pada suhu £80°C selama 2 jam (Liu
et al., 2016). Campuran disaring dan residu yang diperoleh dicuci dengan akuades
hingga netral. Residu selanjutnya diletakkan di cawan petri dan dikeringkan
menggunakan oven selama 24 jam pada suhu 40°C (Silverio et al., 2013).

Selulosa hasil isolasi diuji kadar airnya. Uji kadar air diawali dengan
mengeringkan cawan porselen menggunakan oven selama 2 jam pada suhu 105°C.
Cawan porselen didiamkan di dalam desikator dan ditimbang beratnya. Selulosa
ditimbang sebanyak 1 gram dan diletakkan ke dalam cawan porselen yang sudah
ditimbang. Selulosa yang berada dalam cawan porselen dikeringkan selama 2 jam
pada suhu 105°C, kemudian didiamkan dalam desikator dan ditimbang beratnya.
Selulosa hasil isolasi dikeringkan kembali selama 1 jam, didiamkan dalam desikator
dan ditimbang, kemudian diulangi hingga diperoleh berat konstan. Kadar air

selulosa hasil isolasi dapat dihitung menggunakan persamaan 3.1.

berat sampel dan cawan—berat cawan kosong

Kadar air =

x100%  (3.1)

berat sampel

(Souhoka dan Latupeirissa, 2018).

3.4.2 Sintesis Selulosa Asetat
Selulosa hasil isolasi sebanyak 5 gram ditempatkan ke dalam erlenmeyer
dan diaktivasi dengan larutan yang mengandung 0,27 mL asam sulfat pekat dan 25

mL asam asetat glasial. Selulosa dipastikan terendam oleh larutan, kemudian
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erlenmeyer ditutup dan selulosa didiamkan pada suhu ruang selama 1 jam. Selulosa
yang telah teraktivasi selanjutnya melalui proses asetilasi. Asetilasi dilakukan
dengan menambahkan campuran dari 10 mL asam asetat glasial dan anhidrida
asetat dengan variasi 10, 25, 50 dan 100 mL. Erlenmeyer kemudian ditutup kembali
dan ditempatkan ke dalam water bath pada suhu 50°C selama 1 jam. Selulosa dalam
erlenmeyer akan larut dalam waktu 1 jam. Larutan tersebut dihidrolisis dengan
menambahkan 50 mL asam asetat 70% dan 0,14 mL asam sulfat sedikit demi sedikit
sambil diaduk menggunakan magnetic stirrer pada suhu +60°C selama 3 jam.
Larutan dipindahkan ke dalam gelas beaker, kemudian ditambahkan akuades
sambil diaduk perlahan menggunakan batang pengaduk hingga terbentuk endapan
berwarna putih. Produk hidrolisis disaring dan padatan yang diperoleh dicuci
dengan akuades hingga netral. Padatan kemudian dioven pada suhu £105°C selama
2 jam (Braun et al., 2004).

3.4.3 Karakterisasi Selulosa Asetat
a. Standarisasi Larutan NaOH dan HCI
Larutan asam oksalat 0,5 N dimasukkan ke dalam buret untuk proses titrasi.
Larutan NaOH 0,5 N sebanyak 5 mL dimasukkan ke dalam erlenmeyer dan
ditambahkan 2 tetes indikator fenolftalein. Larutan NaOH kemudian dititrasi
hingga terjadi perubahan warna menjadi merah muda dan ditentukan normalitas
NaOH vyang diperoleh. Larutan NaOH yang telah diketahui normalitasnya
digunakan untuk menentukan normalitas HCI.
b. Uji Kadar Asetil dan Derajat Substitusi
Selulosa asetat hasil sintesis sebanyak 0,5 gram ditempatkan pada cawan petri
dan dioven pada suhu 100°C selama 7 jam, kemudian disimpan dalam desikator
selama 15 menit. Selulosa asetat dimasukkan ke dalam erlenmeyer, ditambah 5 mL
etanol dan dipanaskan dalam waterbath pada suhu 55°C selama 30 menit. Sampel
diangkat dan ditambah 25 mL NaOH 0,5 N. Sampel kembali dipanaskan selama 15
menit pada suhu 55°C. Sampel didiamkan pada suhu ruang selama 72 jam. Sampel
yang telah didiamkan ditambah 2 tetes indikator fenolftalein dan dititrasi dengan

HCI 0,5 N hingga warna merah muda hilang. Titran dilebihkan 1 mL dari titik akhir,
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selanjutnya ditutup kembali dan didiamkan pada suhu ruang selama 24 jam.
Campuran dititrasi kembali dengan NaOH 0,5 N hingga pertama kali muncul warna
merah muda. Kadar asetil dapat ditentukan dengan persamaan 2.1.

Hasil dari perhitungan kadar asetil kemudian digunakan untuk menentukan
derajat substitusi. Derajat Substitusi (DS) menunjukkan seberapa banyak gugus
asetil yang dapat mengantikan gugus hidroksil dari selulosa. Derajat substitusi juga
digunakan untuk menentukan jenis selulosa asetat yang diperoleh. Derajat
substitusi dapat dihitung dengan menggunakan persamaan 2.2

c. Uji FTIR (Fourier Transform Infrared)

Uji FTIR dilakukan untuk megetahui struktur selulosa hasil isolasi dan
struktur selulosa asetat yang disintesis dari selulosa dengan kemurnian yang tinggi.
Sampel masing-masing disiapkan sebanyak 0,01 gram, kemudian diuji FTIR
dengan bilangan gelombang 500-4000 cm™* (Husin et al., 2017).

d. Uji Kelarutan

Uji kelarutan pada penelitian ini menggunakan beberapa pelarut antara lain
air, DMSQO, aseton, propanol, diklorometan dan kloroform. Uji ini dilakukan
dengan menempatkan 0,1 g selulosa asetat hasil sintesis ke dalam tabung reaksi.
Penambahan pelarut dilakukan secara terus-menerus pada suhu ruang hingga
terbentuk larutan polimer homogen. Polimer dikatakan tidak larut apabila telah
ditambahkan pelarut sebanyak 15 mL dan masih dalam bentuk padatan. Persen

kelarutan selulosa asetat dalam pelarut dapat dihitung menggunakan persamaan 3.4.

Berat SA (gram)
Jumlah pelarut (gram)

% Kelarutan = x 100% (3.4)

(Hanifa, 2007).

3.4.4 Pembuatan Membran Selulosa Asetat

Pembuatan membran selulosa asetat pada penelitian ini dilakukan dengan
menggunakan metode inversi fasa melalui teknik presipitasi imersi. Selulosa asetat
sebanyak 2,0 g dilarutkan dalam 1,9 mL aseton dan 5,6 mL DMSO, kemudian
ditambah 0,3 mL DMP (Apriliasari, 2013). Campuran diaduk dengan pengaduk
magnetik hingga homogen, selanjutnya ditambah SDS sebanyak 0,2 g (2%) (Buana,
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2014). Campuran diaduk kembali hingga homogen. Larutan polimer yang telah
homogen didiamkan hingga gelembung udara menghilang. Larutan polimer
kemudian dituang pada plat kaca pencetak membran. Plat kaca dilengkapi dengan
selotip untuk mengatur ketebalan membran. Larutan polimer pada plat kaca
kemudian direndam dalam bak koagulasi berisi akuades hingga terjadi pemadatan.
Ketebalan membran kemudian diukur menggunakan mikrometer dan dipilih

membran dengan ketebalan yang seragam.
Casting solution

Selotif Porous membrane sheet

Water

Glass plate
Doctor knife

Glass plate  Gelation bath

Gambar 3.2 Pembuatan membran dengan teknik inversi fasa

3.4.5 Karakterisasi Membran Selulosa Asetat
a.  Uji Densitas

Membran selulosa asetat dipotong dengan ukuran 2 x 2 cm? dan ditimbang
dalam keadaan kering, kemudian hasilnya dibagi dengan volume kering. Volume
kering diperoleh dari perkalian luas alas dan ketebalan film (Windayanti, 2013).
Kerapatan (p) membran dapat dihitung dengan menggunakan persamaan 2.3
b.  Uji Derajat Swelling

Uji derajat swelling dilakukan dengan menimbang membran selulosa asetat
dalam keadaan kering, kemudian direndam dalam air pada suhu kamar hingga
mencapai kesetimbangan. Membran dalam keadaan setimbang ditimbang kembali
sebagai berat basah (Buana, 2014). Derajat swelling membran selulosa asetat dapat

dihitung dengan persamaa 2.4
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Uji FTIR (Fourier Transform Infrared)
Uji FTIR dilakukan untuk megetahui struktur membran selulosa asetat

sintesis dan membran selulosa asetat komersil. Membran masing-masing disiapkan,

kemudian diuji FTIR dengan bilangan gelombang 500-4000 cm™.

3.4.6 Preparasi Larutan

a.

Larutan NaOH 3%

Padatan NaOH sebanyak 15 gram dimasukkan ke dalam gelas beaker 500 mL
dan ditambahkan akuades 200 mL. Larutan diaduk hingga homogen. Larutan
NaOH kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 500 mL dan ditambahkan
akuades hingga tanda batas, selanjutnya dikocok hingga larutan homogen.
Larutan NaOCI 1,4%

NaOCIl 12% sebanyak 60 mL dimasukkan ke dalam labu ukur 500 mL,
kemudian ditambahkan akuades hingga tanda batas. Labu ukur dikocok
hingga larutan homogen.

Larutan Asam Asetat 70%

Asam asetat glasial 98% sebanyak 35,71 mL dimasukkan ke dalam labu ukur
50 mL, kemudian ditambah akuades hingga tanda batas. Labu ukur dikocok
hingga larutan homogen.

Larutan HCI 0,5 N

Akuades sebanyak 50 mL dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL, kemudian
ditambahkan 4 mL HCL 37% secara perlahan melalui dinding labu ukur.
Labu ukur dikocok sebentar, lalu ditambahkan akuades hingga tanda batas
dan ditunggu hingga larutan dingin.

Larutan NaOH 0,5 N

Kristal NaOH sebanyak 2 gram dimasukkan ke dalam gelas beaker 50 mL,
kemudian ditambah akuades hingga larut. Larutan dimasukkan ke dalam labu
ukur 100 mL, lalu ditambah akuades hingga tanda batas dan digojog hingga

homogen.
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BAB 5. PENUTUP

Kesimpulan

Kesimpulan yang dapat diperoleh dari penelitian yang telah dilakukan adalah:
Pengaruh variasi rasio selulosa : anhidrida asetat terhadap kadar asetil dan
derajat substitusi, yaitu semakin besar jumlah penambahan anhidrida asetat
maka semakin tinggi kadar asetil dan derajat substitusinya. Kelarutan selulosa
asetat dalam pelarut sesuai dengan jenis selulosa asetatnya, yaitu selulosa
diasetat mudah larut dalam pelarut aseton dan selulosa triasetat mudah larut
dalam pelarut diklorometan dan kloroform.

Identifikasi struktur selulosa asetat hasil sintesis pada setiap variasi rasio
selulosa : anhidrida asetat menghasilkan spektra dengan pola dan puncak-
puncak serapan yang sama dengan selulosa asetat komersil, tetapi yang paling
mendekati bilangan gelombang dan intensitas puncak serapan dari selulosa
asetat komersil adalah selulosa asetat sintesis rasio (1:5).

Membran selulosa asetat sintesis memiliki densitas sebesar 0,671 g/cm?® dan
derajat swelling sebesar 316%, sedangkan membran selulosa asetat komersil
memiliki densitas sebesar 0,763 g/cm? dan derajat swelling 219%. Identifikasi
struktur membran selulosa asetat sintesis menghasilkan spektra dengan
puncak-puncak serapan yang sama dengan membran selulosa asetat komersil.
Puncak-puncak serapan yang dihasilkan, yaitu gugus O-H ulur, C-H ulur,
C=0 ester, C-H tekuk, C-O asetil dan C-O ulur.

5.2 Saran

Saran yang perlu dilakukan untuk menyempurnakan penelitian ini adalah

penentuan kadar selulosa yang terisolasi dan kadar lignin dengan metode Chesson-

Datta. Hal ini disebabkan lignin tidak memiliki daerah serapan yang khas sehingga

sulit untuk dianalisis keberadaanya apabila hanya menggunakan FTIR. Selulosa

asetat hasil sintesis juga perlu ditentukan berat molekulnya dengan metode

viskositas menggunakan Viscometer Oswald untuk mengetahui pengaruh berat

molekul polimer terhadap kerapuhan membran yang dihasilkan.
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LAMPIRAN
4.1 Karakteristik Selulosa Asetat
4.1.1 Hasil Proses Isolasi Selulosa Tongkol Jagung
Hasil Gambar Warna Bentuk
Preparasi tongkol jagung kecKc;JI?ellnagt]an Serbuk Halus
Delignifikasi Cokelat Pulp
Bleaching Putih Pulp
Serbuk selulosa Putih Serbuk halus
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4.1.2 Persen Hasil Selulosa

Mserbuk tongkol jagung Mselulosa Persen Hasil Rata-rata Standar Deviasi

(gram) (gram) (%)

20,017 6,002 29985

20,009 5,956 20 768

20,007 5,968 20 827

20,004 5,960 29794

20,001 5,950 20 749

20,005 5,979 20 887

20,005 5,986 29 920

20,000 5,047 20733 A 0,125
20013 6,001 29 985

20,008 5,989 29 934

20013 5,993 29944

20,005 5.979 29 889

20,003 5,952 29 755

20,009 5,978 29 874

Contoh perhitungan persen hasil selulosa:

massa selulosa yang diperoleh (g)

Persen hasil (%) =

_ 6,002 (g)
20,017 (g)

=29,985 %

X 100%

massa serbuk tongkol jagung (g)

X 100%
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4.1.3 Kadar Air Selulosa

Cawan Moaywal Maknir Kadar Air Rata-rata .
(gram) (gram) (%) (%) Standar Deviasi
A 1,0003 0,9421 5,8183
B 1,0005 0,9414 5,9070 5,82 0,12
C 1,0004 0,9430 5,7377

Contoh perhitungan kadar air pada cawan A:

Kadar air = —awal"Makhir o 1oy

Mawal
_1,0003-0,9421
1,0003

=5,8183

X 100%
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4.1.4 Standarisasi NaOH dan HCI

59

VNaoH V Asam Oksalat NNaoH Rata-rata ..
Erlenmeyer (mL) (mL) (N) Nrons Standar Deviasi
A 50 5 0,50
B 51 5 0,49 0,493 0,008
C 51 5 0,49

Contoh perhitungan standarisasi NaOH dan asam oksalat 0,5 N:

VNaOH NNaOH = VAsam Oksalat NAsam Oksalat

5mL Nnaon=5mL 05N

NnaoH= 0,5 N
Vhel VNaoH NHcl Rata-rata iy
Erlenmeyer (mL) (mL) (N) N Standar Deviasi
A 5 51 0,50
B 5 5,0 0,49 0,503 0,014
C 5 5,2 0,51

Contoh perhitungan standarisasi HCI dan NaOH 0,5 N:
Vet NHer = VNaon NnaoH
SmL Nuci=51mL 05N
Nhci=0,5N
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4.1.5 Kadar Asetil dan Derajat Substitusi Selulosa Asetat
Titrasi yang dibutuhkan untuk selulosa asetat sintesis:

Rasio  VHcibanko V/NaOH Mca Vhel VNaOH Kadar DS
SAAA (ML) beo(ML)  (g) ML) (mL)  Asetil (%)
1:2 32,5 0,7 0,5008 24,25 0,8 36,19 2,1
1:5 32,5 0,7 0,5011 22,55 0,8 43,32 2,8
1:10 32,5 0,7 0,5009 20,03 0,6 53,49 4,2
1:20 32,5 0,7 0,5011 19,45 0,8 56,70 4.8

Contoh perhitungan kadar asetil dan derajat substitusi pada variasi rasio selulosa asetat sintesis:anhidrida asetat (1:2):

Kadar asetil = [(D — C)Na + (A — B)Nb] x (%) X 100%

= [(VHClblanko - VHCl sampel)NHCl o (VNaOHsampel . VNaOH blanko)NNaOH] X (

=[(32.5mL — 24,25mL)0,503 N + (0,8 mL — 0,7 mL)0,493 N] x

= 36,19 %
(%Asetll)
Derajat substitusi = (162 X
100-(5
(%)
162 x 100— (— x 36, 19)

=21

X % AS@tll))

)

0,04305
0,5008 gram

0,04305

Berat selulosa asetat

X 100%

) x 100%
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416 Kelarutan Selulosa Asetat

Rasio Msampel Pelarut Vpelarut  Massa Jenis Pelarut ~ Mpelarnit Kelarutan
SAIAA (9) (mL) (g/cm?) (9) (%)
12 0,1006 0,00 0,79 0,0000 0,00
1:5 01007 L 113 0,79 08888 11,33
110  0,1007 0,00 0,79 0,0000 0,00
120 01006 0,00 0,79 0,0000 0,00
1:2 0,1007 0,00 148 0,0000 0,00
1:5 01008 .\ . 408 148 6,0310 167
110 01006 195 148 28360 3.48
120 01012 123 148 18130 5,58
1:2 0,1006 0,00 11 0,0000 0,00
1:5 0,1004 148 11 16225 6.19
110 041011  DPMSO 2.90 11 3.1900 317
120 01007 3.10 11 3.4100 2.95
1:2 0,1011 0,00 133 0,0000 0,00
1:5 01006 [\ . 103 133 13633 7.56
110 01005 1,00 133 1.3300 7.56
120 01010 103 133 13633 7.61

Contoh perhitungan kelarutan pada rasio selulosa asetat sintesis:anhidrida asetat (1:5) pengulangan 1 dalam pelarut aseton:

Kelarutan (%) = —2"¢L % 100%

Mpelarut
_0,1007
0,8888

=11,33%

X 100%
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4.2 Karakteristik Membran Selulosa Asetat
4.2.1 Densitas Membran Selulosa Asetat

Jenis Selulosa U Luas Alas  Ketebalan ~ Volume Kering  Massa Kering Densitas Rata-rata SD
Asetat (cm?) (cm) (cm®) (9) Densitas Densitas

1 0,0080 0,0320 0,0218 0,6816

Sintesis 2 4 0,0070 0,0280 0,0207 0,7404 0,6713 0,0747
3 0,0090 0,0360 0,0213 0,5919
1 0,0070 0,0280 0,0227 0,8104

Komersil 2 4 0,0080 0,0320 0,0209 0,6522 0,7356 0,0794
3 0,0070 0,0280 0,0208 0,7443

Contoh perhitungan densitas pada membran selulosa asetat sintesis pengulangan 1:

Massa kering membran selulosa asetat (g)

Densitas (p) =

Volume kering membran selulosa asetat (cm3)
_ 0,0218
0,0320

=0,6816 g/cm?®
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4.2.2 Derajat Swelling Membran Selulosa Asetat

63

Jenis Selulosa U Berat Basah Berat Kering Berat Basah — Derajat Rata-rata SD Derajat
Asetat (cm) (cm?) Berat Kering (g) Swelling Derajat Swelling Swelling

1 0,0749 0,0180 0,0569 316

Sintesis 2 0,0759 0,0182 0,0576 316 316 0,4145
3 0,0755 0,0181 0,0574 317
1 0,0710 0,0181 0,0528 291

Komersil 2 0,0966 0,0247 0,0719 291 291 0,3990
3 0,0657 0,0168 0,0490 292

Contoh perhitungan derajat swelling pada membran selulosa asetat sintesis pengulangan 1:

Berat kesetimbangan—Berat awal

% swelling =

_ Berat basah —Berat kering

Berat awal

Berat Kering

_ 0,0569
0,0180

=316 %

X 100%

X 100%

X 100%
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