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DEKLARASI

Skripsi ini berisi hasil penelitian yang dilakukan mulai bulan Maret sampai
dengan September 2002 di Laboratorium Kimia Fisika dan Laboratorium Kimia
Analitik Jurusan Kimia FMIPA Universitas Jember. Bersama ini saya menyatakan
bahwa skripsi ini adalah hasil penelitian saya sendiri kecuali jika disebutkan
sumbernya. Skripsi ini belum pernah diajukan pada institusi lain.

Jember, November 2002 . Ewa Pisesidharta
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ABSTRAK

- Ewa Pisesidharta, 98-1108, Oktober 2002, Preparasi Membran Nata De Coco-
. Etilendiamin dan Studi Kmaktel istik Pengikat:nnya Terhadap Ion Cu®*,
‘Skripsi Jurusan Kimia Fakultas MIPA Universitas Jember, Dosen Pembimbing
‘Utama: Drs. Zulfikar, Ph.D, Dosen Pembimbing Anggota: Drs. Bambang
Kuswandi, M.Sc, Ph.D.

Proses preparasi membran nata de coco-etilendiamin (nata-en) dilakukan
~ imenggunakan sistem vakum cair. Karakterisasi struktur dilakukan dengan metode
Spektroql\opl infra merah dan UV-VIS. Stabilitas mi2mbran dalam sistem cairan
etaacl dan air, dan ]\emampu'mn)q dalara mengi<at ion logam Cu(ll) juga
diamati. Proses preparasi berlangsung melalui tiga tahap, meliputi: preparasi nata
de coco aktrvasi ‘menggunakan asam sulfat, dan med:ifkasi menggunakan
-eilendiamin, Parameter yang diamati ‘dalam penelitian antara lain: konsentrasi
aktivator (asam sulfat), waktu aktivasi, dan konsentrasi etilendiamin. Membran

nata-en menunjukkan perilaku yang berbeda dengan dua tipe membran dari tahap
preparasi sebelumnya, dalam hal sifat mekanik dan strukturnya. Membran nata
murni memiliki sifat mekanik sedang, nata teraktivasi cenderung rapuh,
sedangkan nata-en bersifat liat. Spektra infra merah dari tipe tiga membran (nata
murni, nata teraktivasi, dan nata-en) secara umum tidak mengahm: perubahan
yang sigriikan, namun dalam spektra UV-VIS terjadi pergeseran panjang
gelombang maksimum: dari masing-masing membran. Membran nata murni
memiliki panjang gelombang maksimum pada 265 nm. nata teraktivasi pada 280
nm, sedangkan membran nata-en pada 290 dan 295 nm, masing-masing untuk
nata-en vang dipreparasi dengan lama aktivasi 10 menit dan 30 menit. Membran
nata-en mengalami_degradasi struktur, baik didalam air raupun dalam etanol
dengan lama waktu yang dibutuhkan untuk degradasi, masing-masing 2x15 menit
dan 3x15 menit. Setiap parameter penelitian memiliki pengaruh p1d1 kemampuan
membran nata-en untuk mengikat ion Cu(ll). Membran nata-en menunjukkan
keémampuan pengikatan ion Cu(Il) paling optimum pada saat di preparasi
menggunakan 2 M asam sulfat selama 30 menit dan konsentrasi etilendiamin
1;6 M. y

Kata kunci: Nata de coco. etilendiamin. mer-br:in nata de coco-etilendiamin
(nata-en), ion Cu®’



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

Skripsi ini diterima oleh Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam

Universitas Jember pada:

Har - Rabu
Tanggal = 13 NOV 2002
Tempat : Fakultas Matematika dan [Imu Pengetahuan Alam
Tim penguji
Ketua, Sekretaris,

(Drs. Zulfikar.Ph D) (Drs. Bambang Kuswandi, M Sc, Ph.D)
NIP. 131 660 785 NIP. 132 094 129
Anggolal / Anggota 2,
4/ ,,m(
(drh. Wurvanti Handayani. M. Si) (Bambano PTI harto S.Si. M.Si)
NIP. 131 450 744 NIP 132 164
| /i
Mengesahkan
= X
“7enoip Pigkan FMIPA UNEJ
t \J'zﬂyﬂ"%&
T2 52N
1
“(fr//Sumadi. MS)

N;P 130 368 784

Vi



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

KATA PENGANTAR

Puji syukur kehadirat Allah SWT vang telah melimpahkan segala rahmat.
taulik, dan hidayzd‘n-'N_\'a., sehingga penulisan skripsi dengan judul “Preparasi
Membran Nata De Coco-Etilendiamin dan Studi Karakteristik Pengikatannya
Terazdap lon Cu?'” dapal terselesaikan.

Skripsi ini c_!jsusun_sebagai salaii satu persyaratan untuk meraih gelar

Sarjana Sains pada :Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan [lmu Pengetahuan
Alam Uriversitas Jember. Terlepas dari segala kekurangan vang ada, skripsi ini
anernual hasil-peneli{ian yang telah dilakukan di Laboratorium Kimia Fisika dan
~Laboratorium Kimia Analitik Jurusan Kimia selama bulan Maret-September 2002
~dan merupakan salah satu wujud nyata pengembangan ilmu pengetahuan,
.khususny.n pada pengembangan Omateria[ selulosa nata de coco yang berbasis pada
pemahaman terhadap ilmu kimia.

Dalam kesempatan ini, disampajkrm ucapan terima kasih dan penghargaan
yang setinggi-tingginya kepada Drs. Zulfikar, Ph.D selaku Dosen Pembimbing
Utama dan Drs. Bambang. K, M.Sc, Ph.D selaku Dosen Pembimbing Anggota
- vang dengan penuh kesabaran telah membimbing penulis mulai dari penentuan
topik, pel_al(sanéah penelitian, sampai tersusunnya skripsi ini.

Selanjutnya penulis juga menyampaikan terima kasih kepada semua pihak
yang telah memberikén kontribusi dalam penyelesaian skripsi ini. Terima kasih
pula kepada saudara Khudzagie dan Tanti yang telah banyak menyumbangkan
tenaga, pikiran, dan waktunya selama berlangsungnya penelitian.

Akhimya penulis berharap skripsi ini dapat memberikan kontribusi yang
sangat berarti bagi semua pihak demi kemajuan Ilmu Pengetahuan Indonesia,

- utamanya pada pengembangan material selulosa nata de coco.

Jerr ber, November 2002 ‘ Penulis,



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

© DAFTARISI

HALAMAN JUDUL
HALAMAN MOTTO
HALAMAN PERSEMBAHAN
HALAMAN DEKLARASI .
ABSTRAK .......ovovssloee eosugtisossesssommiiises
HALAMAN PENGESAHAN
KATA PENGANTAR
DAFTARISI ..
DAFTAR GAMBAR

i.! Latar Belakang

.2 Rumusan Masalah
1.3 Batasan Masalah ...
1.3

Tujuan Penelitian

.4 Manfaat

2.1 Nata De Coco

b2

2 Selulosa .

2

2.1 Straktur dan Sifat Molekul Selulosa

2

.2.2 Reaksi-reaksi Dalam Selulosa

2

3 Enlendiamin

(S8

4 Aplikasi Selulosa Sebagai Membran

BAB 1. METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

3.2 AlatdanBahan ...
3.3 Rancangan Percobaan ... .

Vil



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

3.4.2 Preparasi Membran Nata-en ... 16

3 4_l3 Karékterisasi Membran Secara Spektroskopi ... B

344 Smbili't%l.s Membran Dalam Sistem Cairan ... 17

3.4.5 Knrakt-éristik Larutan lon Cu (I) Terhadap Membran Nata-en.... 17

3.4.6 Penentuan Kapasitas Pengikatan Membran Terhadap Ion Cu (1I) 18
3.4.7 Penentuan Faktor Yang Mempengaruhi Pengikatan Membran

Terhadap Ton Cu® ... 20

BAB IV. HASIL DAN PEMBAHASAN ... 21

- 41 Mémbran Nata De Coco-Etilendiamin ............................ 2%

4.2 Karakteristik Spektroskopi Membran Nata De Coco ........ 26

4.3  Stabilitas Membran Dalam Sistem Cairan ... 33

4.4 Karakteristik Larutan Ion Cu** Terhadap Membran Nata-en ... 35

4.5 Karakteristik pengikatan Nata-en Terhadap lon Cu®* ... . . 40

4.5.1 Pengaruh I(c;rlserltrasi Asam Sulflt G il ...l e 40

4.5.2 Pengaruh Waktu Reaksi Asam Sulfat ... ... 41

4.5.3 Pengarsh Konsentrasi Etilendiamin ... 42

BAB V. KESIMPULAN DAN SARAN W W— 44

5. Kc;simpu]&ﬁ ........ R S T I (IR — ey e 44

5.2 Saran ....... e N S O e R A S 45

DAFTAR PUSTAKR (oo oonerepsrcemeossrmsmeesssstissssscssssossiosod o 46



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

2.1
2.9
2.3
2.4
3.1

3.2

DAFTAR GAMBAR

Satu unit ra;ntai molekul selulosa ... 7
Mekanismé reaksi hidrolisis selulosa dalam kondisi asam 9
Mekanisme reaksi hidrolisis selulosa dalam kondisi basa 10
Struktur molekul etilendiamin ... ... 11
Sistem pencetakan membran vakum cair ... 16
Hubungan antara jumlah mol Cu (1) dengan absorbansi

larutan setelah béfeaksi dengan membran nita-en ... 18

' Kurya kalibrasi larutan Cu (1) dan Cu(en) pada panjang gelombang

maksirnum Cu (D danCu(en) ... 19

Proses fibrilasi rantai linier nata de coco akibat degradasi mekanik 22

Reaksi hipotetik selama proses modifikasi nata de coco

4.6
4.7
4.8

49

4.10

menggunakan etilendiamin ... 24

Mekanisme penataan ulang rantai selulosa pendek oleh molekul

etilendiamin_ — T T s 25

Spektra IR nata de’cocomurni ... 26
\ Spektra.lR nata de coco teraktivasi oleh asam sulfat 2 M

selema 30 Menit :......ooooermvoniooonieoeoeo 27
Spektia IR nata térmodiﬁkasi dengan etilendiamin ... . 28

Spektra UV-VIS nata de coco murni ... 30

Spektra UV-VIS nata teraktivasi oleh asam sulfat 2 M

selama 30 menit ... 30

Spektra UV-VIS nata-en, yang di preparasi dengan

asam sulfat 2 M selama 10 menit ... 30

Spektra UV-VIS nata-en, yang di preparasi dengan

asam sulfat 2 M selama 30 menit ... 31
‘Perubahan spektra larutan Cu (IT) setelah reaksi dengan

membran na’ 1-en variasi konsentrasi asarn sulfat, relatif

terhadap spéktra Cu (IT) standar dan Cu{en’ ... 36



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

412 Perubaharn-spektra larutan Cu (II) setelah reaksi dengan
- membran ftta-en variasi waktu aktivasi, relatif terhadap
spektra Cu (IT) standar dan Cu(en) ................c.......
4.13 Perubahan spektra larutan Cu (1I) setelch reaksi dengan
| membran nata-en variasi konsentrasi etilendiamin, relatif
terhadap spektra Cu (IT) standar dan Cu(en) ............................
4.14 Perubahan absorbansi larutan Cu (IT) di daerah panjang
gelombanngOO nm setelah reaksi dengan rembran
nata-en, pada variasi jumlah mol Cu (I1) .. ... .
415 Pengaruh konsentrasi asam sulfat pada aktifitas pengikatan nata
terinodifikasi terhadap ion Cu (i1} ...
416 Pengaruh waktu aktivasi pada aktifitas pengikatan nata
termodifikasi terhadap ion Cu (1I)

4.17 Pengarvh konsentrasi etilendiamin pada pengikatan ion Cu (II) ....



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

4] ?ﬁzuata kaan

AR
L
T . !

PENDAHULUAN

L1 Latar Belakang

Nata de coco adalah produk komersial dalam industri makanan yang
diperoleh melalui proses fermentasi air kelapa ataupun santan kelapa dengan
memanfaatkan kerja dari bakteri Acetobacter xylinum. Sebagai bahan pangan, nata
de coco sangat digemari karena bermanfaat untuk memperlancar pencernaan dan

cocok untuk menu diet. Hal ini disebabkan oleh kandungan seratnya yang tinggi.
o Secara kimiawi, serat yang terkandung di dalam nata de coco adalah
selulosa. Sementara 1tu studi mengenai selulosa sudah sangat meluas baik
terhadap senyawaan selulosa itu sendiri maupun terhadap senyawa-senyawa
uu'lunzu nya. Studi tersebut meliputi karakterisasi struktur, modifikasi, hingga studi
mcn%mn aplikasi dan pentmmbangan dari senyawaan selulosa.

Dalam bidang' aplikasi, senyawaan selulosa telah banyak digunakan untuk
formulasi pusta gigi,. cat, tinta, tekstil, dan kertas. Selain itu senyawaan selulosa
dan berbagai jenis senyawa turunannya telah banyak digunakan dalam industri
Obdt obatan, industri semen (industri bahan bangunan), dan juga dalam industri
puwcbo:.m mmyak Senyawa  turunan selulosa juga dapat digunakan sebagai
absorben dalam popok bayi serta digunakan sebagai media filtras; (Baldwin, S.
D., etal, 1995).

Sato, T, et al (1988) dari Universitas Tokyo telah mengembangkan
' senyawaan selulosa. -yang dapat menghasilkan aktivitas redoks spesifik dengan
memodifikasi senyawaan tersebut sedemikian rupa sehingga memiliki gugus
berrauatan. Dalam perkembangan di bidang kimia analitik, utamanya dalam
bidang sensor, senyawaan selulosa dapat dikembangkan dan dimanfaatkan sebagai
bahan untuk pembuatan elektrode selektif ion atau ion selective electrode (ISE).
Saat ini, selulosa ‘asetat telah banyak digunakan sebagai bahan pembuatan
.I]anT]blclll elektrode selektif ion. Dalam hal ini selulosa asetat bertindak sebagai

membran pemisah antar larutan (Strobel, 1989). Tanabe, T., et al (2001)
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melaporkan bahwa membran selulosa sangat berguna sebagai matriks (material
pendukung) dalam fﬁbrikasi sensor kimia untuk mendeteksi suatu molekul.

Bcberapa‘ studi terhadap selulosa nata diantaranya telah dilaporkan oleh
Iguchi, M., Yamanaka, S., Budhiono, A. (2000). Dalam studi karakterisasi

: terhada'p nata de coco (bacterial cellulose) dengan menggunakan metode difraksi

sinar x diketahui bahwa struktur kristalnya sama dengan struktur kristal yang
dimiliki oleh selulosa tumbuhan. Informasi terszbut tentunya dapat dijadikan
pedoman untuk pengembangan lebih lanjut terhadap senyawaan se[ulosa,.‘
.utmnanya yang berasal dari nata de coco.

Nata de coco atau hacterial cellulose merupakan salah satu sumber
aiternatif’ bagi peny~diaan selulosa dimana bahan ini lebih mudah dibuat, mudah
diolah, dan mudalr diperoleh dengan biaya produksi yang lebih murah. Studi
mendalam terhadap nata de coco untuk berbagai bidang aplikasi sangat diperlukan
untuk meningkatkan nilai tambah bagi produk nata de coco dan tidak terbatas
pada pemanfaatannya sebagai produk makanan.

Indrarti, L. dan Y'udizmti, R. (1995) telah mempelajari pengaruh alkali
‘tcr'hnd'ap sifat fisis dan mekanis dari nata de coco sedangkan Piluharto, B. (2001)
telah mempelajari. kemﬁngkinan penggunaan selulosa dari nata de coco sebagai
membran ultrafiltrasi.
| ‘Studi modifikasi struktur nata de coco melalui proses kopolimerisasi belum
banyak dilakukan. Pada umumnya, modifikasi struktur selulosa dilakukan untuk
'nwningkutkan- sifat fisik dan ketahanan selulosa terhadap bahan-bahan kimia
(Fcnge? dan Wegm‘ler, 1995). Pﬁda tahun 1990, Lokhande dan Thakare telah
melakukan pémbentukan kompleks selulora-etilendiamin melalui sistem fasa cair
maupun fasa gas. Akan tetapi, kompleks yang terbentuk sangat mudah
terdegradasi pada berbagai sistem cairan. Dalam penelitian ini, akan dipelajari
proses modifikasi nata de coco menggunakan etilendiamin untuk menghasilkan

..membran selulosa dengan sifat-sifat yang lebih unggul dibandingkan membran
selulosa yang telah ada. Dipelajari pula kemampuan membran nata de coco-
étilendiamin  (nata-en) dalam mengikat ion Cu®' serta karakteristiknya dalam

“larutan logam Cu™" .-
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1.2 Perumusan Ml‘l‘sal:lh
Dalam penehtmn ini, beberapa masalak yang muncul antara lain adalah
sebagdl berikut:
a) bagaimanakah teknik pfeparasi membran nata de coco-etilendiamin (nata-en)?
b) bagaimanakah karakter strukturnya ditinjau secara spektroskopi (IR dan UV-
VIS) ?

¢) bagaimanakah stabilitas membran nata de coco-etilendiamin dalam sistem

S
~

ca‘i'ra‘n (air dan etanol) ?
d) bagaimanakah J_\"emampuan membran nata de coco-etilendiamin dalam
mengikat ion Cy*"?
e) fakter ﬁpa, yang ‘mempengaruhi karakter struktur dan pengikatan membran

nata-¢n ?

1.3 Batasan Masalah

Karakter struktur membran dipelajari menggunakan metode spektroskopi
infra merah dan UV-VIS.

lon Cu®' dipilih untuk mempelajari kemampuan pengikatan membran
berdasarkan angg?pan bahwa pengikatan membran berlangsung  melalui
Akbmpleksasi ]ogani;étilendiamin dan Cu®' merupakan salah satu ion logam yang
mampu membentuk kompleks dengan etilendiamin serta memilki konstanta
pembentukan kompleks yang tinggi (~ 10?).

Karal\temnk hrutan Cu®* setelah reaksi dengan membran nata-en juga
dlpelaﬁn sebagal pendukung, dalam menentukan metode kuantifikasi jon Cu®’

yang dapat diikat oleh membran nata-en.

1.4 Tujuan Penelitian
Tujuan dari penelitian ini antara lain adalah:
a) fncnnpclajari teknik preparasi membran nata-en;
b) mempeiajari karakter struktur membran secara spektroskopi (IR dan UV- -VIS);

) I‘HLHULIdhLH stabthtas membran nata-en dalam sistem cairan (air dan etanol);

v . 24
d) mengetahui kemampuan pengikatan membran nata-en terhadap ion Cu

—
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¢) mengetahui  fakter-faktor yang mempengaruhi  karakter struktur dan

pengikatan membhran.

LS Manfaat Penelitian
Penelitian ini diharapkan dapat memberikan kontribusi berharga bagi
perkembangan  ilmu pengetahuan, utamanya dalam pengembangan material

sclulosa nata de coco. Hasil penelitian ini diharapkan juga bermanfaat sebagai

material - dasar untuk dikembangkan pada berbagai bidang aplikasi, misalnya

sebagai bahan filter gas atau sebagai material dasar sensor kimia.
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BABII
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Nata De Coco

Naia de coco merupakan produk hasil fermenfasi air kelapa yang
mengandung senyawa kimia dan unsur-unsur mineral (Givarto, 1997). Nata
digunakan sebagai istilah terhadap maieni vang bergelatin vang ierbentuk pada
permukaan larutan yang mengandung gula, terutama sukrosa atau gula tebu.
Mendoza (1961) mendefinisikan nata sebagai lapisan yang tebal berwarna putih
atau krem, tidak larut, lapisan bergelatin dari sel, dan merupakan polisakarida
vang dibentuk oleh Acetobacter xylinum pada permukaan medmum yang
mengandung gula dan diasamkan, mengandung eianol, dan nuirien lain (Soranti,
1991).

Air kelapa merupakan media vang cocok umiuk pertumbuban bakteri
Acetobacter xylinum. Apabila ditambubkan dalam media yang mengandung gula
dan kondisinya sesuai, bakferi i mampu memecah gula vang ada di dalam
substrat untuk membuat polisakarida yaitu selulosa ekstraseluler. Pada proses
awal bakferi tersebut mengeluarkan substansi yang berlendir. Pada waktu yang
tidak lama, benang selulosa segera dibentuk (Suranti,1991) Bakieri im akan
terperangkap dalam massa fibrilar yang dibuatnya dalam suatu pelikel (jaringan
halus) selulosa yang disebut nata (Givarto, 1997) Berdasarkan pengamatan
menggunakan mikroskop elekiron, diketahui bahwa selulosa yang dibuat oleh
Acetobacter xylinum memiliki bentuk serat dan diameter yang sama dengan serat
selulosa dan dinding tanaman (Suranti, 1991).

Telah diketahui bahwa selulosa yang diproduksi melalui fermentasi
dengan bakteri memiliki sifat mekanik vang sangat bagus. Hal i mendorong
pada sefiap orang untuk memanfaatkannya secara luas, tidak hanya terbatas pada
pembuatan nata de coco sebagai bahan makanan tetapi juga untuk aplikasi
lainnya, misalnya sebagai bahan pembuatan sensor pada headphone (Iguchi, M.,
et al, 2000).
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2.2 Selulosa

Selulosa adalah polisakarida yang tersusun afas satuan-satuan glukosa
yang dihubungkan dengan ikaian glikosida P-1.4 antar molekul glukosa
penyusunnya (Fessenden, 1999). Bahan ini merupakan komponen penyusun
dinding sel tumbuhan yang memberikan daya regang sangai finggi sehingpa
memungkinkan bagi tumbuhan untuk tambub dan berkembang (John, P, 1992).
Penggunaannya sebagai bahan dasar industri cukup meluas sehingga selulosa

banyak diisolasi untuk kepentingan tersebut.

2.2.1 Struktur dan Sifai Molekul Selulosa

Secara kimiawi selulosa merupakan polimer linier glukan dengan strukfur
rantai yang seragam. Bukti adanva keseragaman unit dan ikaian didalam selulosa
diperoleh melalni proses metilasi dan percobaan-percobaan lainnya (Fengel,
Wegener, 1995). Saat ini telah diketahui bahwa selulosa memiliki empat bentuk
struktur yaitu selulosa I, selulosa II, selulosa ITI, dan selulosa IV. Selulosa I
dimiliki oleh selulosa alam  Walaupun sumbernya berasal dari jenis tumbuh-
tumbuhan yang berbeda namun struktumya memiliki bentuk knistalografi yang
sama (John, P., 1992). Berdasarkan studi difraksi sinar x, selulosa vang disintesa
melalut proses fermentasi dengan bakteri (Bacterial cellulose) juga memiliki
bentuk kristalografi seperti selulosa I Dalam hal ini, dua unit selobiosa difata
secara paralel dan molekul selulosa cenderung memiliki orientasi planar yang
spesifik (Iguchi, M., et al, 2000). Penaiaan secara paralel berarti sefiap rantai
dalam mikrofibril selulosa memiliki orientasi arah yang seragam (Sjostrom, E.,
1995). Jika selulosa alam (selulosa 1) dilarutkan pada suatu pelarut yang sesuai
dan kemudian diendapkan, atau apabila selulosa tersebut diolah dalam laruian
basa dan dicuei dengan air maka selulosa akan mengkristal dalam bentuk yang
berbeda dengan bentuk pertama. Selulosa ini disebut selulosa 1T (John, P, 1992).
Struktur selulosa IT memiliki ikatan hidrogen yang sangat kuat sehingga secara
termodimamika strukturnya lebih siabil daripada strukur selulosa [ dan dengan
demikian selulosa 11 tidak dapat diubah kembali menjadi selulosa I. Diketahui

pula bahwa setiap rantai di dalam selulosa Il memiliki orientasi anfi paralel
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(Sjostrom, E., 1995). Selulosa 1T dan IV, merupakan hasil konversi selulosa I dan
selulosa II pada suhu tinggi Keempat beniuk selulosa tersebut memiliki
perbedaan utama pada susunan kisi kristalnya (Fengel, Wegener, 1995).

Secara umum selulosa merupakan polimer alam yang sangat kokoh dan
cenderung bersifat kristalin. Kokohnya strukiur selulosa merupakan kontribusi
dar ‘interaksi molekulernya secara keseluruhan. Molekul selulosa yang berupa
ranfai-rantal atau mikrofibril dari D-glukosa, tersusun sebagai berkas-berkas
terlipat mirip tali dimana setiap lipatan tersebut satu dengan lainnya dihubungkan
oleh ikatan hidrogen (Fessenden, 1999) Satu rantai molekul selulosa dilukiskan

dalam gambar 2.1,

CHOH i W 1 0
a | . 0
OH o o ol {

Gambar 2.1, Satu unif rantai molekul selulosa

Ikatan hidrogen di dalam selulosa terjadi secara intermolekuler maupun
wmtramolekuler. Dalam hal ini, pembentukan ikatan hidrogen melibatkan peranan
gugus hidroksil yang terdapat di dalam molekul selulosa. Tkatan hidrogen intra
molekul berlangsung pada gugus-gugus OH yang terdapat pada satu rantai
molekul selulosa sedangkan ikatan hidrogen intermolekul berlangsung pada
gugus-gugus OH dari satu rantai dengan gugus OH dari rantai selulosa yang lain.
Banyaknya gugus OH yang dapat membentuk ikatan hidrogen akan menentukan
kekuatan dan struktur selulosa. Keberadaan gugus-gugus OFl tidak hanya
menentukan struktur supramolekul selulosa fetapi juga menentukan sifat fisika
dan kimia selulosa (Fengel, Wegener, 1995)

Gugus OH bebas yang terdapat pada kedua ujung rantai polimer selulosa
memiliki sifat atau perilaku yang berbeda. Gugus OH yang terikat pada ujung
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atom C; adalah gugus hidrat aldehid yang diturunkan dari pembentukan cincin
melalui ikatan hemiasetal intramolekul. Hal ini menyebabkan gugus OH tersebut
menuliki sifat pereduksi. Gugus OH yang terikat pada ujung atom Cj pada
selulosa merupakan hidroksil alkoholat. Akibatnya gugus tersebut bersifat bukan
pereduksi. Lebih lanjut dapat dinyatakan bahwa selulosa merupakan senvawa
polialkohol karena setiap unit glukosa di dalam rantai molekulnya mengandung
tiga gugus hidroksil.

Dalam proses modifikasi maupun pelarutan selulosa, keberadaan gugus
OH akan tetap mempunyai peran penting. Gugus tersebut dapat bereaksi sepertt
halnya pada senyawaan alkohol lainnya unfuk membentuk senyawaan-senyawaan
turunannya. Untuk melakukan proses modifikasi, pada umumnya perlu dilakukan
pelarutan selulosa sehingga dalam melakukan proses-proses transformasi lersebui
dapat berlangsung dengan baik. Biasanya selulosa akan dikonversi terlebih dahulu
dalam bentuk turunan ester atau eter. IJengan demikian, proses reaksi selanjutnya
dapat berlangsung dalam kondisi yang homogen.

Selama proses transformasi selulosa untuk membentuk berbagai senyawa
turunannya, kondisi reaksi harus diperhatikan dengan baik karena dapal
menyebabkan degradasi struktur selulosa dan hasilnya tidak sesuai dengan yang
diinginkan.  Kondisi tersebut meliputi pH, konsentrasi. femperatur, dan
sebagainya. Berbagai model reaksi dapat berlangsung dalam proses transformasi
senyawa selulosa, misalnya reaksi hidrolisis, reduksi-oksidasi, substitusi, dan

eliminasi (Binkley, 1988).

2.2.2 Reaksi-reaksi Dalam Selulosa

Di dalam media yang bersifat asam, selulosa dapat mengalami reaksi
hidrolisis, baik secara total maupun secara parsial. Reaksi hidrolisis tersebut
melibatkan proses pemecahan ikatan glikosida sehingga menghasilkan satuan-
satuan glukosa. Pada tahap awal dari reaksi im, 1on H' (proton) akan menyerang
atom oksigen pada ikatan glikosida. Langkah ini diikuti dengan pemecahan ikatan
C-O yang berlangsung dalam proses yang lambai. Selanjutnya akan terbentuk zat
antara karbokation siklik dan segera bereaksi dengan molekul air membentuk
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produk akhir yang stabil dengan disetai pelepasan proton. Mekanisme reaksi
hidrolisis asam dinyatakan dalam gambar 2.2.

CHyOH

OH CH,CH

OH CH,OH ' OH
CH, _K
~ ; J— HO s
SOH 2 ‘(>+\H ' 'I_l\. OH \)/0\
OH +——— OH +
- Yy H N ) \
o k& ChIE

Gambar 2.2 Mekanisine reaksi hidrolisis selulosa dalam kondisi asam

Selain reaksi hidrolisis, reaksi dehidrasi juga dapai berlangsung dalam
media asam. Reaksi dehidrasi merupakan salah satu model reaksi eliminasi
dimana pada proses reaksinya disertai dengan pelepasan molekul air Reaksi-
reaksi dehidrasi secara khusus terjadi selama perlakuan panas terhadap selulosa.
Sebagaimana yang telah disebutkan di muka, reaksi dehidrasi merupakan reaksi.
reaksi samping pada proses hidrolisis dalam suasana asam. Dehidrasi yang di
katalisis asam pada kondisi yang lunak dapat menghasilkan pembentukan gula
anhidrat (Fenger, Wegener, 1095).

Di dalam media yang bersifat basa, selulosa juga dapat mengalami
berbagai macam proses reaksi Salah satu macam reaksi yang dapat berlangsung
adalah reaksi degradasi ujung. Proses degradasi tersebut akan menyebabkan
pemutusan ikatan glikosida seperti halnya reaksi hidrolisis dalam media asam.
Akan tetapi, proses pemecahan ikatan glikosida dalam media basa cenderung pada
laju yang lebih lambat bila dibandingkan dengan proses pemecahan ikatan
glikosida dalam media asam (Fengel, Wegener, 1995).



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

14

Digital Repository Universitas Jember

CHyOH

CH;OH )
: . OH A {C‘L\
A o . oft
OH =
OH

R= gugus rantai selulosa
Gambar 2.3. Mekanisme reaksi hidrolisis selulosa dalam kondisi basa

Pembentukan kopolimer cangkok merupakan salah satn proses reaksi
selulosa yang tidak kalah penting, terutama di dalam proses modifikasi struktur
selulosa. Kopolimer cangkok merupakan produk senyawaan yang tersusun atas
kerangka polimer alam yang memiliki rantai samping berupa polimer sintetik
yang berikatan secara kovalen dengan bahan asal Pencangkokan terhadap
selulosa dilakukan terutama untuk memperbaiki sifat dan perilakunya.

Proses reaksi pencangkokan dapat berlangsung melalui tiga kelompok
reaksi dasar meliputi pencangkokan dengan cara polimerisasi radikal, interaksi
1on, dan pencangkokan dengan reaksi kondensasi atau adisi, Sampai dengan tahun
1989, studi yang paling banyak digunakan adalah melalui cara polimenisasi
radikal. Radikal yang diperlukan untuk menjalankan reaksi dapat diproduksi
dengan cara kimia, radiasi ataupun cara mekanis. Salah satu contoh pembentukan
kopolimer cangkok dengan cara polimerisasi radikal adalah pencangkokan ester
akrilat kedalam serat selulosa yang berikatan silang. Produk yang dihasilkan
adalah berupa elastomer.

Sejauh ini studi terhadap cara kondensasi dan adisi masih sedikit
dilakukan. Beberapa studi awal yang telah dilakukan misalnya pada kondensasi
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polieter molekul rendah (dari bahan etilen gliko! dan asam adipat) dengan selulosa
vang dilakukan oleh Rogovin (1960). Rebek et al pada tahun 1976 telah
mencangkokkan siloksan kedalam selulosa dengan cara kondensasi. Sedangkan
cara adisi telah dilakukan pada pencangkokan polietilen imin pada selulosa
(Fengel, Wegener, 1995 ).

1.5 Eiilendiamin

Dalam kimia koordinasi, etilendiamin dikenal sebagai ligan bidentat yang
biasa digunakan untuk membuat senyawa kompleks dengan logam (Sukardjo,
1992). Senyawaan ini termasuk dalam kategori ligan pengganti yang cukup kuat,
berdasarkan posisinya dalam deret spektrokimia ligan Cotton, Wilkinson, 1990).
Pada proses pengolahan selulosa, etilendiamin biasanya digunakan sebagai bahan
pengembang bagi struktur selulosa, terutama pada proses transformasi struktur
selulosa (Palikar, K., M., Batrabet, S., M., 1981). Secara strukiural, molekul etilen
diamin dinyatakan dalam gambar 2 4.

e (L]

NHz NHZ
“NCH s

Gambar 2.4. Strukiur molekul etilendiamin

Berdasarkan struktur molekulnya dapat dilihat bahwa molekul tersebut
memiliki gugus reakiif pada atom N-nya. Ftilendiamin mampu membentuk
senyawaan dengan berbagai jemis logam antara lain Ni®'. Co’'. dan Cr
(Sukardjo, 1992). Hal tersebut memberikan manfaat, utamanya dalam proses
analisa yang didasarkan pada wamna kompleks yang terbentuk, misalnya pada
analisa menggunakan spektrofotometer cahaya tampak. Pembentukan senyawaan
kompleks etilendiamin dengan logam dicontohkan dalam persamaan reaksi
berikut:
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Ki .

NiZ* (aq) + en(ag) ——> Ni(en)2" (aq)

K-

A

Ni(eny>* (aq) + en (aq) > Ni(en)2 " (aq)

K3
Nil‘eﬂ)Z:H (aq) + en(aq) ——> Ni(es'a':)_cgz+ (aq)

Penggunaan efilendiamin tidak terbatas pada pembuatan senvawa
kompleks dengan ion-ion logam. Dalam tahun 1990, Lokhande dan Thakare
melaporkan pembentukan senyawaan kompleks selulosa denpan etilendiamin.
Pada studi difraksi sinar X diketahui bahwa etilendiamin membentuk kompleks
vang stabil dengan selulosa. Ffilendiamin mampu menjadikan selulosa katun
mengembang. Akan tetapi dilaporkan pula bahwa senyawaan kompleks tersebut
dapat terdekomposisi dalam dimetilfformamida, utamanya pada suhu100 “C.
Selain itu senyawaan tersebut mudah rusak dalam pelarui etanol (Lokhande,
Thakare, 1990). Pada laporan itu tidak disebutkan bagaimana interaksi antara
selulosa dengan etilendiamin. Studi tersebut masih terbatas pada perbandingan
hasil terhadap dua metode sintesa yang dilakukan yaitu metode sintesa dalam fasa

cair dan metode sintesa fasa uap.

2.4 Aplikasi Selulosa Sebagai Membran

Secara umum, membran dapat dinvatakan sebagai pembatas antara dua
fasa dan bersifat selektif (Mulder, M., 1991). Membran elektroaktif merupakan
salah satu jenis membran yang umumnya dicirikan oleh aktivitas redoksnya
Dalam hal ini, material elekiroakiif tersebut mampu melakukan pemutusan dan
pembentukan ikatan melalui proses transfer muatan (iupac.org/goldbook, 2001).
Toshihiko Sato dan Takeshi Endo (1988) menunjukkan bahwa membran selulosa
yang dimodifikasi menggunakan 1-propil-4-(4’-piridiDpiridinium  bromida
mampu menghasilkan akiivitas redoks spesifik.
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Penggunaan selulosa sebagai baban pembuatan membran semakin meluas
oleh karena sifat mekaniknya yang kuat. Proses pembuatan membran dari bahan
selulosa melibatkan berbagai macam reaksi melalui gugus-gugus hidroksil yang
terdapat di dalam molekul selulosa, K.V. Cheng, dkk (1994) menggunakan
selulosa sebagai membran penukar ion unfuk penanganan limbah logam berat.
Dalam studi tersebut, selulosa dirombak menjadi selulosa xantat yang memiliki
gugus aktif ditiokarbonat sebagai gugus penukar kation.

Dalam perkembangan teknologi membran, berbagai turunan selulosa ester,
misalnya selulosa asetat, selulosa niirai, ielah banyak dikembangkan sebagat
membran filtrasi untuk berbagai bidang aplikasi. Proses desalinasi air laut adalah
salah satu bidang aplikasi yang memanfaatkan senyawaan selulosa sebagai
membran filter (Mulder, 1991). Studi awal penggunaan selulosa naia juga telah
dilakukan. Lucia Indrarti dan Rike Yudianti (1995) telah mempelajari pengaruh
alkali terhadap sifai fisis dan mekanis dari nata de coco sedangkan Bambang
Piluharto (2001) telah mempelajari kemungkinan penggunaan sclulosa dari nata
de coco sebagat membran ulirafilirasi.

Kailannya dengan perkembangan di dunia analitis, utamanya di bidang
sensor, selulosa juga banyak digunakan sebagai matriks sensor. Tetsuya Tanabe
dkk (2001) melaporkan bahwa membran selulosa sangal berguna sebagai matriks
(material pendukung) dalam fabrikasi semsor kimia untuk mendeteksi suatu
molekul. Dalam hal ini, selulosa dimodifikasi melalui proses oksidasi sehingga
menghasilkan gugus-gugus aldehid. Gugus aldehid tersebut digunakan sebagai
media untuk mengikatkan reagen secara kovalen sehingga dihasilkan material
aktif untuk deteksi molekuler.



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

£ BT n
m ’ Wik T Porcustakaar

IENOER
- = Aged

BAB III * ——
"METODE PENELITIAN

i Tempat d:.m Waktu Penelitian

Penelitian ini  dilaksanakan di Laboratorium Kimia Fisitka dan
Laboratorium. Kimia Analitik, Jurusan Kimia, Fakultas Matematika dan Ilmu
Pchgctahuaﬁ Alam, Universitags Jember, pada bulan Mei sampai dengan

September 2002,

3.2 Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain: blender,
nampan plastik, hot plate, mikrometer, neraca analitik, stirrer magnetik, stop
watch, pH meter, penyaring Whatmann, vacum water pipe, press kaca, spektronic
21D, spc_k{.rtlat’otomcter UV-VIS merk Shimadzu tipe UV-365, spektrofotometer
infra merah (FT/IR-5300 merk Jasco) serta beberapa peralatan gelas (beaker glass,
gelas ukur, pipet tetes, pipet mohr, pipet volume, pengaduk, dan labu ukur).

Bahan yang digunakaan yang digunakaan ini meliputi: air kelapa, gula

pasir, Acetobacter xylinum, amonium sulfat, asam asetat glasial, natrium

hidroksida, etilendiamin monohidrat, etanol absolut, asam sulfat, aquades, dan

Cul0, SH,O0.

3.3 Rancangan Percobaan
Preparasi membran nata de coco-etilendiamin (nata-en) dilakukan melalui
tiga tahap: |
a) degradasi mekanik nata de coco;
b) aktivasi rata de'coco ﬁlenggunakan asam sulfat,
¢) modifikasi nata de caco menggunakan etilendiarnin (Zulfikar, 2001).
Parameter penelitian yang digunakan untuk mempelajari faktor-faktor
yang mempengaruhi karakteristik membran, antara lain:
a) ‘konsentrasi aktivator (asam sulfat),

b) lama aktivasi;
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c) konsentrasi etilen(’{amin..

Dalam setihp tahap preparasi membran, salah satu parameter di variasi di
mulai dari parémeter pertama, sedangkan parameter yang lain dijaga konstan.
Hasii optimum tahap sebelumnya, digunakan untuk tahap berikutnya. Kondisi
optimum dari setiap tahap, ditentukan dari hasil penentuan jumlah ion logam
(Cu®) yang terikat phda membran nata-en. Tingkat signifikan setiap hasil
percobaan diuji melalui perhitungan standar deviasi (SD) dan relatif standar
deviasi (RSD).

SD
RSD b S —
X
dimana:
xi= hasil pengukuran setiap ulangan n = jumlah ulangan

X = ilasi[ pengukuran rata-rata

Nata de coco yang digunakan untuk preparasi membran nata-en diperoleh
melalui proses fermentasi air Le[apa Penyiapan nata de coco disampaikan dalam
prosedur perccbaan 3.4.1.

Alur kerja percobaan, ditunjukkan dalam larapiran 1.

3..'4 Prosedur Percobaan
3.4.1 l‘embu;at:zn Nata De Coco

400 mL air kelapa diletakkan dalam beaker glass dan dipanaskan sampai
mendidih. Air Kelapa’ yang telah mendidih ditambahkan 10 % gula dan 2,5 %
'a_.mon}'um sulfat lalu diaduk hingga gula dan amonium sulfat terlarut sempurna.
Larutan tersebut didinginkan, di pindah dalam nampan plastik, kemudian
dita "‘uml\an asam asetat glasial hingga pH 4 (kurang lebih sebanyak 1% asam
asetat) lalu dltambdhkan 10 % starter (Acetobacter xylinum). Persentase dari
setiap bahan-yang ditambahkan mengacu pada jumlah air kelapa yang digunakan
(400 mL). Berikutnya, wadah ditutup menggunakan kertas koran dan di
fermentasi selama 7-10 hari. Nata de coco yang dihasilkan, dicuci dengan air
sampai’ pH nctra[ Se[amutnya dibersihkan berulang kali dengan menggunakan

larutan NaOH 2 % dan:dibilas dengan aquades hingga pH netral. Pada tahap akhir,
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nata de coco dicuci menggunakan etanol. Hal ini dimaksudkan untuk
menghilangkan bakteri yang masih tertinggal di dalam nata serta material-material

non-selulosa yang tersisa (Iguchi, M., et al, 2000).

3.4.2 Preparasi Membran Nata-en

| 25 gram nata basah di degradasi secara mekanik menggunakan blender
kemudian diaktivasi men.gguriakan asam sulfat pada berbagai konsentrasi (1-4 M)
dan waktu (10, 30, 50, 70 menit).

Nata yang telah” di aktivasi dengan asam sulfat, direaksikan dengan
etilenaiamin,v:dalam kondisi sistem reaksi yang distirrer. Konsentrasi etilendiamin
di variasi (1.2, 1.6, 2, 2.4 M) dan waktu reaksi dijaga konstan (20 menit).

Disiapkan tiga jenis membran sesuai dengan tiga tahap modifikasi, untuk
mengamati perubahan struktur nata de coco. Masing-masing adalah membran nata
de coco murni, na.f.a teraktivasi, dan nata termodifikasi (nata-en). Membran nata
murni (membran jenis 1) disiapkan dari hasil degradasi mekanik nata. Membran
nata ‘tcraklivasi (membran Jenis 2) disiapkan dari membran jenis 1 yang telah
direaksikan dengan asali sulfat. Membran nata-en diperoleh dari membran jenis 2
yang telal, direaksikan dengan etilendiamin.

Setiap jenis membran di preparasi menggunakan sistem pencetakan

membran seperii skema berikut:

air masuk

kertas saring

\ = —* larutan bahan
kertas saring
air keluar ‘_/ o>

Gambar 3.1. Sistem pencetakan membran vakum cair

“Dalan sistem tersebut, larutan bahan (nata de coco) dilewatkan penyaring

secara perlahan agar diperoleh membran dengan permukaan yang homogen.
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Membran akan terbentul: setelah komponen cairan dari larutan bahan melewati
penyaring dan komponen bahan tertahan oleh penyaring. Bahan yang tertahan
vich kertas saring diccmk menggunakan plat kaca yang diberi beban seberat 1 kg,

(0]
Waktu pencetakan }\urzmw lebih 24 jam dan dikeringkan pada suhu 50-60 “C

3.4.3 Karaliterisasi Membran Secara Spektroskopi
. f\*Izlsingqmsinu jenis membran (nata murni, nata teraktivasi, dan nata-en)
‘dikarakterisasi nunggunal\aﬂ metode spektroskopi UV-VIS dan infra merah.
Metode l\dlaktf}llsﬂ%l ini digunakan untuk mempelajari perubahan struktur nata de
coco dalam setiap tahap proses modifikasi.
I(aml\'lcrisa_si spektroskopi UV-VIS menggunakan spektrofotometer UV-
VIS Shimadzu tipe UV-365. Membran dengan ukuran yang sesuai diletakkan ke
dalam kuvet dan dibaca pada daerah panjang gelombang antara 200-800 nm.
Rarakterisast infra merah dilakukan dengan spektrofotometer FT/IR-5300
Jasco. Membran dibu ¢ pé_let dengan KBr dan dibaca pada daerah bilangan

gelombang 400-4000 cit!

3.4.4 Stabilitas Membran Dalam Sistem Cairan

Cairari yang  digunakan untuk pengujian ini adalah air dan etanol
Merabran berukiran I.‘\'Z cm direndam dalam 150 mL cairan selama 15 menit dan
divlang  hingga mﬁnunjukkan perubahan.  Perubahan  diamati dengan
menambahkan  beberapa tetes larutan Cy?' pada membran, Jika membran
menghasilkan perubahan warna menjadi ungu atau biry gelap, etilendiamin masih
bcrada da]am membran, sedangkan bila membran tidak menghasilkan perubahan

warna buuu ctilendiamin telah terdegradasi secara sempurna oleh cairan uji.

3.4.5 Karakteristik Larutan Ion Cu(IT) Terhadap Membran Nata-en
+Percobaan ini digunakan sebagai pendukung terhadap pengujian stabilitas

menbran dalam. sistem’ cairan, dan merupakan infarraasi pendukung pada tahap

Tut yang terikat pada menbren nata-en,
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Membran nata-en berukuran 1x2 cm dircaksikan dengan larutan Cu (11)
0,1 M selama 39 menit, dcngah variasi jumlah volume Cu (11). Setiap hasil reaksi
membran-larutan Cu(ll) pada variasi jumlah volume yang berbeda, dilakukan
pe.n'-:aukumn absorbansi pada panjang gelombang  maksimum Cu(l1l). Variasi
Jumlah volume larutan Cu (I1) yang dilakukan, sebanding dengan variasi jumlah
mol larutan Cu (II). Hubungan antara absorbansi vs jumlah mol Cu(ll) dalam

grafik akan menunjukkan karakteristik membran dalam larutan Cu(1l).

Mmol Cu(Il)

Gambar 3.2, Hubungan antara jumlah mol Cu(ll) dengan absorbansi iarutan

setelah bereaksi dengan membran nata-en

3.4.6 Penentuan K:nimsitns Pengikatan Membran Terhadap ion Cu®'
'Pcngu!ﬁu‘un dilakukan menggunakan Spectronic  21D.  Mula-mula,
z?ile;kukan pengukuran absorbansi larutan Cu (Il) 0,1 M pada daerah panjang
gcimnbzmg 400-840 nm. Selanjutnya, membran nata-en direaksikan dengan 25
mL larutan Cu (IT) 0,1 M selama 30 menit. Sisa larutan Cu (IT) hasil reaksi dengan
membran, diukur absorbansinya pada daerah panjang gelombang 400-840 nm.
Apabila terjadi peningkatan absorbansi pada larutan hasil reaksi dengan
mm.nbr:m, dilakukan pengujian sifat aditif larutan standar Cu®, relatif terhadap
~absorbansi” larutan  standar kompleks Cu(en)®'. Sifat aditif kedua larutan
ditertukan dari spektra Cu?' dan Cu(en)™’. Jika pada Zmus Cu(ll) mengandung
serapan Cu(en) dan pada A Cu(en) mengandung serapan Cu(1l), maka kedua

larutan tersebut bersifat aditif satu sama lain.
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Kemampuan' membran dalam mengikat ion Cu(ll) dideteksi melalui
pengukuran serapan larutan logam pada panjang gelombang maksimum dari
Cu(Il) dan Cu(en). Besarnya logam yang terikat ke membran ditentukan melalui

persamaan sistem dua komponen sebagai berikut:
Absyyateey =Ky [Cu(ID)] + K5, [Cu(en)]
ADS5, nake Cueny = K 2 [CU(H)] +Ks, [CLI(G]])] .

‘Keterangan: K, | = absorbsivitas Cu(11) pada A Cu(Il)

K2 = absorbsivitas Cu(l1) pada Ak Cu(en)

- A
M~
|

= absorbsivitas Cu(en) pada Ay Cu(II)
K:, = absorbsivitas Cu(en) pada A,k Cu(er)
Masing-masing konstanta absorbsivitas larutan ditentukan melalui kurva kalibras;

berikuat:

| | '
l _ Kalibrasi Cu(ll) pada Xmaks Cu(11) Kalibrasi Cu(ll) pada 2, Cu(en)
.“- ( : /’/’ ' A ' .'/'
| b e b ~7v=K) 1 xte
] ~—"  ¥=KppXtc e
& \ B N
8
! Konsentrasi Cu(I1I)/M Konsentrasi Cu(l1)/M
i i
| ]
Kalibrasi Cu(en) pada 2, Cu(ll) Kalibrasi Cu(cen) pada PenarsCu(en)
A f,.-"’l
g ‘\*I\: i Xtc o }-:K:‘: x+c
RKonsentrasi Cu(en)/M Ronsentrasi Cu(en)/M

Gambar 3.3. Kurva kalibrasi larutan Cu(ll) dan Cu(en) pada dnks Cu(ll) dan

)\m‘nks CU(CHI)
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3.4.7. Penentuan. Faktor Ynné Mempengaruhi  Pengikatan Membran

Nata-en Terhadap Ton Cu®”

[ahap i d]pcrolch dari hasil penentuan kapasitas pengikatan ion Cu (11).
Rvuiawkdn hasil tmsebul apabila setiap variasi dari masing-masing parameter
(konscmrnéi asam  sulfat, lama aktivasi. dan lonsentrasi etilendiamin) yang
digunakan  dalam - preparasi  membran  menunjukkan perbedaan  kapasitas
pengikatan ion Cu (1), maka setiap parameter yang diamati memiliki pengaruh

terhadap kemampuan pengikatan ion Cu (11). )
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KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulian

Terdapat beberapa hal yang dapat disimpulkan dan hasil penelitian ini,

antara lain:

b

2)

3)

4)

5)

6)

Membran nata-en yang dipreparasi menggunakan sistem vakum menghasiikan
ketebalan membran rata-rata 0,1 mm

Selama preparasi membran nata-en, terjadi penjerapan molekul etilendiamin
dalam jaringan selulosa nala. Selain itu, membran nata-en yang diperoleh dari
tahap akhir modifikasi nata memiliki sifat mekamk yang lebth kuai
dibandingkan nata murni maupun nata yang diakiivasi dengan asam sulfat
Perbedaan yang nyata dari spektra IR untuk setiap tahap modifikasi, muncul
pada daerah serapan gugus OH terutama dalam lebar dan iniensitas
serapannya. Sedangkan pada spektra UV-VIS, serapan masing-masing terjadi
pada panjang gelombang 265 nm (nata mumi), 280 nm (pata teraktivast), 290
nm dan 295 nm (pata-en yang diakiivasi selama 10 dan 30 memt)

Dalam sistem cairan, air maupun etanol, membran nata-en mengalanu
pelepasan etilendiamin dalam jangka wakiu yang berbeda. Degradasi
membran nata-en dalam sistem cairan menunjukkan bahwa membran tersebut
sangat rentan terhadap serangan molekul air. Namun demikian, pengikatan ion
Cu (IT) oleh membran nata-en dapat dipelajari karena masih terdapat
etilendiamin di dalam membran

Hasil optimasi dari sefiap parameter penelitian menunjukkan bahwa membran
nata-en mampu mengikat ion Cu®* paling efektif saat membran dipreparasi
dengan asam sulfat 2 M selama 30 menit dan konsentrasi etilendiamin 1,6 M
dalam jangka waktu reaksi 20 menit. Jadi, setiap parameter yang diamati
dalam penelitan memihki pengaruh terhadap kuantitas ion Cu (II) yang dapat
diikat oleh membran nata-en.

fon Cu (IT) yang dapat diikat olah membran nata-en optimum adalah 0.01127
M atau 11,27 % dari larutan Cu (1) mula-mula (0,1 M),
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5.2 Saran .

Sebagai kajian ilimab, penelitian i masih perlu dikembangkan lebih
dalam. Merujuk pada hasil yang diinginkan, penelitian ini belum mampu
mencapal sasarannya sehingga diperlukan studi lanjut yang lebih meyakinkan,
baik secara teoritis maupun eksperimental, agar dapat memperoleh hasi yang lebih
baik. Dalam hal ini, disarankan agar meninjau kembali penggunaan asam sebagai
aktivator atau menguji penggunaan aktivator lain vang lebih berpeluang
melangsungkan aktivasi secara lebih efektif untuk keperluan modifikasi nata de
coco. Salah satu contoh akiivator yang berpelnang dapat digunakan secara lebih
efektif adalah natrium periodat.

Natrum penodat merupakan salah satu jenis oksidator yang telah terbukti
efektif untuk mengakiifasi gugus hidroksil selulosa. Hasil oksidasi gugus hidroksil
selulosa menggunakan natrium periodat adalah gugus aldehid, sebagaimana yang
telah dilakukan oleh Tanabe, T., et al (2001), Hasil im diperkirakan bersifat lebih
aktif dalam mengikat gugus amina dari etilendiamin, daripada hasil aktivasi
menggunakan asam sulfat, seperti yang telah dilakukan dalam penelitian ini.
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Lampiran |

DIAGRAM ALIR PROSES MODIFIKASI

( et \i\ wh 100}

membran
mengaen: ey |

‘sh!t'll valium

\ivmhs an 2 &

(nr{nl teraktivasi)
|

|
—_—— ]

‘m_ T

P‘('mhunmn Nata De Coco ]

v

Pencucian Dan Penetralan
Nata De Coco

|

= 0, A8
PAktivasi menggunakan
asam sulfat

s
# |Xl()(lili](;lsi mengeunakan |
ctilendiamin

I

‘(‘.‘umk sebagai membran
menggunakan sistem vakum

Degradasi mekanik| ——

NATA DE COCO

membran
menggunakan ‘
sistem vakum

"\ |
AR\

Membran | ﬂ
(nata murni)!

Membran 3

Y(nata en)

Cetak ST}[}H}_,Hi ]

—


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

Lampiran 2 -

Knryva Kalibrasi Larutan Cu (1)

kurva kalibrasi Cu(11).1=8G0 nm

1.4 :
12 ‘
8 1 . / |
& 08 s ap .
S 46 //y= 12.304x-0.0142
w04 ' ‘ R%=0.9994
0.2
0.02 0.04 .-~ 0.06 0.08 0.1
‘konsentrasi (M)
Absorbanst Cu(Il), A= 800 nm
A)J Absorbansi ra:a-rata SD RSD
0.020.241 0243 0.241] 0.243] 0243 0.242| 0.242167| 0.000983| 0.00406
] 0:04| 0.47/0.469 . 0147 0469 0.469 0.47| 0.4695| 0.000548| 0.001167
| L.06|C 716‘0 722 0. 72 072 072 072| 0.719667| 0.001966| 0.002732
f o (JBJI) #64/0.962) 0.966| 0,96r 0.962| 0.964 0.363| 0.002098| 0.002178
L B 122 |_.22. 1.22| 1.235| 1.235| 1.2251 1.2256833| 0.00735| 0.006004
kakbrast Cufll) pada pamang gelombang 640 nm
024 | y= 2.§5x+00055
. 21 R’ =0.999
5 048
g 0.15 .
S B.12 P
& -iog /
T 006 o -
0.03 .
O | WECp— =
0.02 0.04 0.06 0.08 @
- konsentrasi (M)
’\l)\ml“-l Cu (1), A= 640 nm
I[Cu(li ]‘ absnarbansi ratatata |  SD RSD
'_'J_1[2l3|4\5|6
‘ 0.02| 0.05 0.050.051|0. 052 0.05, 0.05 0.C5508 0.000837| 0.016568
l OO4010”01030101 0102 0.1] 0.101 0.101E] 0001049 0.010333
| Q.06[0 149 u‘l4QOT4Q+O147 0.15] 0.149| 0.148833| 0.000983| 0.006606
0.08/0.192 IC. 189/0.191 019 10191 0.19 O.1905| 0.001049 0005506
L 0.1]10.241{ 0. 24 O24fO 242] 0.241 0.242 0.241, 0.000894| O 003711
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MUlYd Aadllrast larutai & ey

kalibridi.Cu(en). panjang gelombang 800 nm

v =14717x +0,0107 1

(e - — -

.('),(),‘»

Lonsentrasi (M)

" R¥=0,9976
-

0,04 0,05

Absorbsi Cu(en)”". =800 nm
[Cufen)ll absorbansi ratarata |  SD RSD
; 1 2 3 | .4 5 | 6
' 0.01] C.166 0.16‘%016601630163| 0.162] 0.164167| 0.001722| 0.010492
002 0.311-031 0.310.308/0.306] €.307| 0.308667| 0.001966| 0.006371
| 5030 433] 0.43/0.432 0.43/0.432 0.433| 0.431667| 0.001366| 0.003165
| 0.04| 0.608 0. 606/0.605. 0.6020.602 0601  0.604| 0.002757| 0.004564
L___O.US 0. 154 0.754)0. 748 0. 754 0.752 0.752| 0©.752333| 0.002338| 0.003108
kalibrasi konplel ks Culen) 12! parumgg,eionbm 640 nm
2 | y=32.56x+ 0001,
2 R’ =0.9958
05
0 1
0.01 0.02 0.03 0.04 0.05|
' |
konsentrasi (M) |
Absorbsi Cu(en)””, A= 640 nm
[Cu(en)] L\ Absorbansi rata-rata SD RSD
- N2 | 2% |15 6
0.01] 0.305,0.304/0.304/0.305 0.305, 0.306| 0 304833| 0.000753| 0.002469
0.02| 0. 67_&10_65210_649 0.652| 0.64 0.64] 0651833| 0.013949| 0.021399
0.03] 1.052] 1.0511.036, 1.03 1.02] 1.02| 1.034667| 0.014067| 0.013595
0.04] 13] 1.28/ 1.27 1.28[1.265] 1.27 1.2775| 0.01255| 0.009824
| - 007 162 162 161 161 164 152 162 0010954] 0006762
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Lampiran o

I)

AbS‘,u._- ROO

Abs;. =640 =

Penentuan Konsentrasi fon Cu’" Terikat

ersamaan Umum:

Loy

I. Variasi konsentrasi asam sulfat

= 12.204 [Cu(11)] + 14,717 [Cu(en)]

2.35 [Cu(ll;] L 37 560 [Cu(en)]

[H2804]] besarnya Cu(ll) yang terikal (M) | ratarata | SD RSD
|__' (M) | .langan 17|Ulangan 2] ulangan 3 B
g 1| 0.02564| 0.02776] 0.02383| 0.025743| 0.001967| 0.07641
| © 2| 0.02877| 0.02429| 0.02602| 0.02536| (.002259, 0.085708
| 3| 0022 00259 0.02504| 0.024313| 0.002049| 0.084276
L~ 4] 0016823 0.01997| 0.01737| 0.018057| 0.001679| 0.092977
2. Var ast waktu reaksi asam sulfat
~ waktu reaksi besarnya Cu(ll) yang terikat| rata-rata SD RSD
Jdengan | (M)
“asam suifat ulangan | ulangan | ulangan
| (menit) 1 i o 3
- 10 0.00456| 0.00461 0.00432| 0.004497|0.000155027| 0.034476
30 '0.01167] 0.01164| 0. 01187 0.011727|0.000125033| 0.010662
[ 50 0.00695| 0.00667| 0.00636| 0.006673| 0.000315013| _0.047205
70 O 00708 0.00816 0. .00802 0. 007753 0.00058731 0.075749
90 C. 00597’ O 0059?' 0. 0061 0.00601 3 0. 000075055 0.012481
3. Variasi konsentrasi ctilendiamin
[en] (M) [Besar Cu(ll) yang terikat (M) rata-rata  |SD RSD |
" uléﬁ_g_aﬁ1 ulangan 2 |ulangan 3 | ‘
b —— _ -
| _1 ’__ 0 0.00914, 0.00807| 0.00971 0.008973  0.000833 0.092787‘
1.6/ 0.01167] 0.01164| 0.01187 O,_Oﬂ_'72 0.000125| 0.010662,
) 2| O 00717, 0.00782| 0.00726, 0.007417| 0.000352 © 0.047485|
2.4 0.0040S| 0.00478] 0.00462 '0.004497| 0.000361| 0.080316)
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Gambar 2, Struktur tig"a'_dimens‘i nata teraktivasi oleh asam sulfat 2 M
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Gambar 3. Struktur tiga dimensi nata-en
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Lampiran 5

1. Data spektra perubahan panjang gelombang maksimum dari larutan Cu (ID)
setelah direaksikan dengan membran nata-en variasi konsentrasi asam sulfat,

relatif terhadap spektra dari Cu (1) standar 0,1 M dan Cuf en)””

Panjang | ABSORBANSI

sam sulfatA. m

gelombang

(nm)
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2. Data spekira perubahan panjang gelombang maksimum dari larutan Cu ()
setelah direaksikan dengan membran nata-en variasi waktu aktivasi, relatif
terhadap spekira dari Cu (II) standar 0,1 M dan Cu(en)”

Panjang ABSORBANSI

gelombang Cu®™™  (Cu(en) [10 menit B0 menit [50 menit [70 menit 90 menit

(nm) standar
4000  0.009 0.038 0014 0017 0.008,
4200 0. 0.027 0009 0013 0.011
40 o 0.02 001  0.011 0.009
460 0. 0.016 0011 0012 0.009
480 0. 0.017 0.022 D015 0.015
500  0.00 0.019 003 0.026 0.022
520 0.01 0.03 0056 0048 0.042
540 0. 0.05 0103  0.087 0.063
560 0. 0. 0.169  0.144 0.113
580 0. 0.1 0258 022 0471
800 0. 0.1 0357, 0312 0.248
620 0.155 0.27 0465 0411 0.336
640  0.244 0.371 0585 0522 0.449
660  0.372 0. 0.714 0659 0,585
680 0526 0. 0.858 0.8 0.73
7000  0.692 0.79 099 0934 0.882
7200 0852 09 1115  1.065 1.026
740 1 1.065 1.21 1.17 1.145,
760 1.115 1.1 12759 1.235 1.235
780,  1.185 1.2 131 1295 1. 285|
800 1.23 1.2 1.305 1.27
820 1.22 1.225 1.27 1.25 1.2
840, 1.19 1.2 1.2 1.2 1.21)



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

Digital Repository Universitas Jember

3. Data spektra perubahan panjang gelombang maksimum dan larutan Cu ([f)
setelah direaksikan dengan membrin nata-en variasi konsentrasi etilendiamin,
relatif terhadap spektra dari Cu (IT) standar 0,1 M dan Cu(en)””

E)aujang ABSORBANSI

gelombang Cu”"  Cu(en)” [en]  [en] fen]  Jen]

(nmn) standar 1,2M 1,6 M 2,0 M 24 M
4000 0.009] 0.044 0.01 0.017 0.017 0.025
4200 0004]  0.046 0.01 0.013 0.012 0.02
440 0.003 0.086 0.01 0.01 0.013 0.014
4800 0003  0.174 0.01 0.01 0.012 0.011
480 0005 0335 0.01 0.017 0.016 0.013
5000 0007 0.542 002 0.033 0.025 0.015
5200 001 0758 0.05 0.061 0.047 0.026
540 002 0964 0.09 0.11 0.077 0.045
560, 0034  1.145 0.1 0.181 0.128 0.076
580,  0.056]  1.305 0.22 0.273 0.196 0.12
600l  0.094 1.44 031 0.376 0.276 0.18
6200  0.155 1.53 0.41 0.49 0.368 0.25%
640 0244 1.57 0.54 0.612 0.492 0.369
660  0.372 1.55 0.66 0.74 0.595 0.484
680  0.526 1.49 0.78 0.872 0.724) 0.629
7000 0.692 1.39 0.9 0.996 0.854 0.78
7200 0854 1275 1.04 L1 0.972 0.928
7400 10000 1340 114 12 1,065 1.065
760 1115 099 12 1.26 113 116
7800 1185  0.854) 1.26 1.285 127 1225
800 123 0.72 1.2 1.27 1.265 1.245
820 122]  0.603 1.2 1.23 112 225
840 1190 0512 1.16 1.175 1.07 1.18
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nimn selelah direaksikan dengan membran nata-en, pada vanasi juinlah mol

Jumlah mol Cu (II) | Absorbansi
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