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Selulosa bakteri dimodifikasi untuk meningkatkan kristalinitas melalui
hidrolisis asam kuat yakni asam klorida. Hidrolisis asam klorida ini akan memutus
ikatan 1,4-p glikosida pada bagian amorf sehingga dihasilkan selulosa dengan
ukuran lebih pendek dan kristalinitas yang tinggi. Proses hidrolisis asam pada
selulosa yang disertai dengan ultrasonikasi akan membuat selulosa bakteri
memiliki Kkristalinitas yang lebih tinggi, ukuran yang lebih kecil dan terdispersi
dalam larutan dengan baik. Selulosa bakteri yang dimodifikasi ini digunakan
untuk mengadsorpsi protein Bovine Serum Albumin (BSA), yang diharapkan dapat
memiliki kemampuan adsorspi yang besar. Kemampuan adsorpsi protein BSA
pada suatu adsorben juga dipengaruhi oleh kondisi adsorpsi seperti waktu kontak
dan pH.

Selulosa bakteri dimodifikasi dengan hidrolisis asam klorida 6 M pada
suhu 70°C selama 2 jam. Modifikasi selulosa bakteri ditambahkan perlakuan
ultrasonikasi yang merupakan suatu metode mekanik yang biasanya
dikombinasikan dengan hidrolisis asam. Ultrasonikasi yang digunakan Sonifier
Branson 250-S dengan elektrik 250 W, 110 V, 3 A selama 15 menit dengan cara
3x5 menit. Selulosa bakteri dan selulosa bakteri termodifikasi kemudian
dikarakterisasi gugus fungsinya dengan FTIR, kristalinitasnya dengan XRD, dan
jumlah muatan dengan titrasi konduktometri. Selulosa bakteri dan selulosa bakteri
termodifikasi diamati kemampuan adsorpsi BSA pada variasi waktu kontak 60,
90, 120, 150 dan 180 menit serta pH 3, 4, 5 dan 6.

Hasil dari analisis gugus fungsi dengan FTIR menunjukkan tidak adanya

perbedaan pada bilangan gelombang yang muncul pada selulosa bakteri dan
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selulosa bakteri termodifikasi. Hal ini menunjukkan tidak adanya perubahan
gugus fungsi yang baru selama proses modifikasi. Selulosa bakteri termodifikasi
secara analisis XRD menunjukkan derajat kristalinitas yang lebih tinggi yaitu
87,72% dibandingkan dengan selulosa bakteri yang memiliki derajat kristalinitas
84,48%. Gugus muatan karboksil (COO") pada selulosa bakteri termodifikasi
sebanyak 9 mmol/Kg yang dihasilkan dari oksidasi alkohol primer selama
hidrolisis asam berlangsung.

Kemampuan adsorpsi protein BSA pada selulosa bakteri dan selulosa
bakteri termodifikasi dari waktu 60 menit ke waktu 90 menit menunjukkan
peningkatan yang signifikan, dan waktu 90 menit sampai 180 menit kemampuan
adsorpsi cenderung tidak jauh berbeda. Hal ini menunjukkan waktu 90 menit
adalah waktu di mana mulai terjadi kesetimbangan adsorpsi. Kemampuan
adsorpsi saat mulai terjadi kesetimbangan, yaitu 90 menit, pada selulosa bakteri
termodifikasi lebih tinggi yakni 34,60 mg/g, sedangkan pada selulosa bakteri
11,68 mg/g. Kemampuan adsorpsi protein BSA pada selulosa bakteri dan selulosa
bakteri termodifikasi yang besar sama-sama terjadi pada pH 3. Selulosa bakteri
termodifikasi memiliki kemampuan adsorpsi yang lebih besar yakni 76,47 mg/g,
dan selulosa bakteri memiliki kemampuan adsorpsi 60,85 mg/g. Hasil dari
kemampuan adsorpsi protein BSA pada selulosa bakteri maupun selulosa bakteri
termodifikasi menunjukkan bahwa perlakuan modifikasi selulosa bakteri dapat

meningkatkan kemampuan adsorpsinya.
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Selulosa merupakan biopolimer yang terbarukan (renewable), mudah
diuraikan  (biodegradable), dan dapat diterima oleh jaringan tubuh
(biocompatible). Selulosa dapat diperoleh dari aktivitas bakteri seperti
Acetobacter Xylinium yang biasanya disebut dengan selulosa bakteri. Selulosa
bakteri dapat dijumpai pada Nata De Coco (Jonas dan Farah, 1998). Selulosa
bakteri memiliki serat halus, kristalinitas tinggi dan kemampuan penyerapan yang
tinggi serta memiliki tingkat kemurnian yang tinggi karena tidak berasosiasi
dengan polimer lain seperti hemiselulosa, lignin, dan pektin (Esa et al., 2014).
Selulosa yang diayak dengan ukuran 60 mesh akan menghasilkan ukuran partikel
50-100 pum (Rowe et al., 2009).

Selulosa bakteri dalam aplikasinya dapat dimodifikasi untuk meningkatkan
luas permukaan, porositas, Kkristalinitas serta mekaniknya melalui hidrolisis asam
kuat seperti asam klorida. Hidrolisis asam kuat umumnya menyerang pada bagian
amorf, sehingga dihasilkan selulosa yang lebih pendek dengan kristalinitas tinggi
(Wicaksono, 2013). Proses hidrolisis asam pada selulosa yang ditambahkan
dengan treatmen ultrasonikasi dapat meningkatkan derajat kristalinitas dari
selulosa (Barbash et al., 2016).

Hidrolisis selulosa komersil dengan asam klorida 6 M, perbandingan selulosa
dan asam (1:60) disertai ultrasonikasi dengan high power ultrasonic irradiation
10 menit menghasilkan selulosa dengan derajat kristalinitas sebesar 84,3 % dari
awalnya 76,2 %, ukuran panjang 106 nm, lebar 12 nm serta yield 94%
(Yu et al.,, 2013). Proses hidrolisis asam pada selulosa menghasilkan derajat
kristalinitas 78,3 % dari awalnya 75 % dengan ditambah treatmen ultrasonikasi
meningkat menjadi 79,8% (Barbash et al., 2016). Ultrasonikasi selulosa bakteri
hasil hidrolisis HCI menggunakan ultrasonic XL 2020 misonix 550 W, Electrical:
220 V, 50/60 Hz, 8 A selama 1 menit menghasilkan selulosa bakteri ukuran
855 nm (Kalashnikova et al., 2011). Treatmen ultrasonikasi pada selulosa dari
rumput yang dilakukan 5-10 menit memiliki tingkat aglomerasi tinggi.


https://www.ncbi.nlm.nih.gov/pubmed/?term=Barbash%20VA%5BAuthor%5D&cauthor=true&cauthor_uid=27644236
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Ultrasonikasi yang dilakukan selama 15 menit hasilnya selulosa terdispersi baik
dan tingkat aglomerasi rendah serta menghasilkan lebar 10 nm dan panjang 200
nm (Pandey et al., 2009). Ultrasonikasi yang dilakukan dengan waktu yang
bertahap akan meminimalkan kenaikan suhu pada sampel yang dapat
menyebabkan penggabungan kembali atom-atom pada sampel (Safitri, 2012).
Hidrolisis selulosa bakteri dengan asam klorida 2,5 M dan suhu 70°C yang diikuti
dengan oksidasi akan membentuk gugus muatan karboksil (COQ") pada
permukaan selulosa bakteri sebesar 2,1 mmol/Kg (Kalashnikova et al., 2011).

Sifat selulosa termodifikasi banyak diaplikasikan untuk adsorpsi, bahan
pengemulsi pada bidang kosmetik, farmasi, dan medis serta material pembuatan
membran pemisah (Bérjesson dan Westman, 2015). Selulosa bakteri termodifikasi
hidrolisis asam ini  berpotensi untuk mengadsorpsi sejumlah  besar
biomakromolekul seperti protein. Selulosa bakteri dari Gluconoacetobacter
hansenii juga pernah digunakan untuk adsorpsi protein Bovine Serum Albumin
(BSA) dengan variasi pH 2-6 menghasilkan kemampuan adsorpsi maksimum 1,5
mg/g pada pH 5 (Mohite dan Patil, 2014). Selulosa bakteri termodifikasi
berpotensi meningkatkan kemampuan adsorpsi Bovine Serum Albumin (BSA)
karena memiliki luas permukaannya besar dan porositas tinggi.

Adsorpsi protein selain dipengaruhi oleh sifat adsorben juga dipengaruhi oleh
kondisi adsorpsi. Waktu dan pH merupakan parameter yang dapat mempengaruhi
adsorpsi protein (Akgul et al., 2008). Adsorpsi protein Bovine Serum Albumin
(BSA) pada selulosa bakteri (sphere) dengan massa 1 g dan volume BSA 10 mL
dilakukan selama 120 menit tanpa dilakukan optimasi waktu menghasilkan
kemampuan adsorpsi 1,5 mg/g (Mohite dan Patil, 2014). Adsorpsi protein Bovine
Serum Albumin (BSA) biasanya terjadi pada pH dekat titik isoelektrik 4,7 (Akgul
et al., 2008), karena pada pH yang jauh di atas dan di bawah titik isoelektrik
protein akan terdenaturasi. Oshima et al., (2011) mengadsorpsi protein albumin
pada selulosa bakteri terfosforilasi dengan menghasilkan pH optimum 4.

Berdasarkan uraian di atas, dalam penelitian ini dilakukan modifikasi selulosa
bakteri dengan hidrolisis asam klorida disertai ultrasonikasi. Selulosa bakteri

sebelum dan sesudah modifikasi akan dikarakterisasi gugus fungsinya
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menggunakan Fourier Transform Infrared (FTIR), kristalinitasnya menggunakan
X-Ray Difraction (XRD), selanjutnya diidentifikasi jumlah muatan karboksilnya
dengan titrasi konduktometri. Selulosa bakteri dan selulosa bakteri sebelum dan
sesudah modifikasi selanjutnya digunakan untuk adsorpsi protein Bovine Serum
Albumin (BSA) dengan variasi waktu kontak 60, 90, 120, 150, 180 menit dan dan
pH 3, 4,5, 6.

1.2 Rumusan Masalah
Adapun rumusan masalah dalam penelitian ini adalah :

1. Bagaimana karakteristik gugus fungsi, kristalinitas, dan jumlah muatan
selulosa bakteri sebelum dan sesudah modifikasi?

2. Bagaimana pengaruh waktu kontak dan pH terhadap adsorpsi protein Bovine
Serum Albumin (BSA) pada selulosa bakteri sebelum dan sesudah
modifikasi?

1.3 Tujuan
Adapun tujuan dalam penelitian ini adalah :

1. Mengetahui karakteristik gugus fungsi, kristalinitas, dan jumlah muatan
selulosa bakteri sebelum dan sesudah modifikasi?

2. Mengetahui pengaruh waktu kontak dan pH terhadap adsorpsi protein Bovine
Serum Albumin (BSA) pada selulosa bakteri sebelum dan sesudah
modifikasi?

1.4 Batasan Masalah
Adapun masalah dalam penelitian ini adalah :

1. Selulosa bakteri dihasilkan dari Nata de coco yang berasal dari SMKN 5
Jember dengan lama fermentasi 10 hari

2. Hidrolisis selulosa bakteri dengan asam klorida, perbandingan selulosa:asam
sebesar 1:60, konsentrasi asam 6 M pada suhu 70°C selama 2 jam

3. Ultrasonik yang digunakan Branson Sonifer 250-S selama 15 menit

4. Serbuk selulosa bakteri dihasilkan dengan pengayakan ukuran 60 mesh
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5. Bovine Serum Albumin (BSA) yang digunakan memiliki berat molekul 67
kDa dan konsentrasi awal 400 mg/L
6. Variasi waktu kontak 60, 90, 120, 150, 180 menit dan pH 3, 4, 5dan 6

1.5 Manfaat
Adapun manfaat penelitian ini adalah sebagai bahan pertimbangan dalam

disain material untuk controlled relase protein.
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Nata De Coco
Nata de coco berasal dari negara Filipina. Filipina terkenal dengan
penghasil kelapa terbesar di dunia. Pada dekade 60-an, salah satu penduduk
Filipina yang bernama ‘“Nata” memikirkan tentang jutaan ton air kelapa yang
terbuang percuma. Peluang tersebut digunakan ‘“Nata” untuk membuat produk
makanan yang dikenal dengan nata de coco. Nata de coco gabungan dari kata nata
dan coco. Nata merupakan nama orang pertama yang menciptakan nata de coco,
sedangkan coco berasal dari bahasa latin cocos yang berarti kelapa. Nata de coco
banyak dikembangkan di negara-negara penghasil kelapa termasuk Indonesia.
Nata de coco pertama kali dikembangkan di Indonesia pada tahun 1987

(Warisno, 2004). Bentuk Nata De Coco dapat dilihat pada Gambar 2.1.
B N ‘\\‘

N

A

Gambar 2.1. Nata De Coco (Rahmadi, 2015)

Nata de coco adalah jenis minuman yang tersusun dari serat selulosa yang
dihasilkan dari proses fermentasi air kelapa dengan melibatkan mikrobia bakteri
(Pambayun, 2002). Nata de coco berwujud padat, berwarna putih dan terasa
kenyal seperti kolang kaling. Nata de coco dapat disimpan lama meskipun banyak
mengandung air (80%). Nata de coco dapat terbentuk karena adanya aktivitas dari
bakteri Acetobacter Xylinum dalam media tumbuhnya. Bakteri Acetobacter
Xylinum tumbuh dan berkembang dalam air kelapa yang memiliki pH 3-4
(Warisno, 2004). Bakteri Acetobacter Xylinum akaSn membentuk nata dalam air
kelapa yang sudah diperkaya dengan karbon dan nitrogen. Dalam keadaan
terkontrol, bakteri tersebut akan menghasilkan suatu enzim ekstraseluler yang
dapat mempolimerisasi zat gula (glukosa) menjadi serat selulosa
(Pambayun, 2002).


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

Air kelapa mengandung air 91,27 %; karbohidrat 7,27 %; protein 0,39 %;
lemak 0,15 %, dan abu 1,06 %. Dalam air kelapa juga terkandung nutrisi seperti
sukrosa, dektrosa, fruktosa, serta vitamin B kompleks yang terdiri dari asam
pantotenat, asam nikotinat, asam folat, biotin dan riblovin yang berguna untuk
pertumbuhan bakteri Acetobacter Xylinum pada pembentukan nata de coco
(Warisno, 2004).

2.2 Selulosa
2.2.1 Struktur Selulosa

Selulosa adalah biopolimer yang paling berlimpah di bumi dan diakui
sebagai komponen utama biomassa tanaman, serta merupakan polimer mikroba
ekstraseluler. Selulosa memiliki kepentingan global saat ini karena merupakan
polimer yang mudah didegradasai (biodegradable), terbarukan (renewable), dan
dapat diterima jaringan manusia (biocompatible). Selulosa adalah homo-
polisakarida linear yang tersusun atas unit-unit D-anhidroglukopiranosa yang
dihubungkan oleh ikatan -1,4-glikosida. Derajat Polimer (DP) dari selulosa dapat
sebesar 10.000 seperti yang dimiliki selulosa kayu, dan bahkan ada yang lebih
tinggi misalnya serat selulosa tanaman kapas asli. Derajat Polimerisasi pada
selulosa bakteri sekitar 8000. Setelah adanya reaksi degradasi dan proses
pemurnian, Derajat Polimerisasi (DP) akan berkurang menjadi sekitar 300-1700
(Borjesson dan Westman, 2015).

Setiap unit D-anhidroglukopiranosa memiliki tiga gugus hidroksi. Gugus
hidroksi pada posisi Cg adalah alkohol primer, sedangkan gugus hidroksi pada
posisi C, dan C3; adalah alkohol sekunder. Dari semua gugus hidroksi yang
mungkin dapat dilakukan modifikasi kimia adalah gugus hidroksi pada posisi Cg
karena yang paling reaktif (Borjesson dan Westman, 2015). Struktur selulosa
dapat dilihat pada Gambar 2.2.

HO
0 .
A TG Ny Lﬁ\“‘“m
OH

Gambar 2.2. Struktur Selulosa (Bérjesson dan Westman, 2015)
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2.2.2 Sifat Fisika-Kimia Selulosa

Selulosa memiliki panjang rantai polimer yang bervariasi tergantung pada
sumbernya. Selulosa yang berasal dari bakteri biasanya memiliki derajat
polimerisasi (DP) sekitar 8000. Nilai Derajat Polimerisasi (DP) juga dipengaruhi
oleh metode dan proses isolasi. Selulosa yang digunakan dalam praktek biasanya
memiliki Derajat Polimerisasi (DP) rata-rata antara 800-3000. Sifat kimia dan
reaktivitas selulosa ditentukan oleh tiga posisi gugus OH dalam
Anhidroglukopiranosa, satu di posisi primer dan dua di posisi sekunder. Selain itu,
adanya ikatan B-glikosidik mudah putus dengan adanya asam (Granstrém, 2009).

Serat selulosa memiliki struktur yang tidak seragam di mana terdapat
daerah amorf (tidak teratur) dan daerah kristal (teratur). Kristalinitas dari polimer
selulosa biasanya dinilai dari sudut lebar hamburan X-ray. Derajat kristalinitas
selulosa biasanya di kisaran 40% sampai 60% tergantung pada sumber dan
pretreatment sampel. Pada selulosa bakteri memiliki derajat kristalinitas hingga
75-80% (Bdrjesson dan Westman, 2015).

Gugus hidroksi tidak hanya berperan dalam reaksi primer dan sekunder
alkohol yang dilakukan pada selulosa, tetapi juga berperan penting dalam
kelarutan selulosa. Selulosa tidak larut dalam pelarut organik umum dan air. Hal
ini disebabkan oleh gugus hidroksi yang membentuk ikatan hidrogen intra dan
antarmolekul. Sehingga untuk melarutkan selulosa, jaringan ikatan hidrogen harus
diputuskan (Granstrém, 2009).

Selulosa berdasarkan kelarutan dalam senyawa natrium hidroksida (NaOH)
17,5% dan derajat polimerisasi dibedakan menjadi 3 yaitu selulosa a, selulosa ,
dan selulosa y. Selulosa a adalah selulosa yang berantai panjang, tidak dapat larut
dalam NaOH 17,5 % dan memiliki derajat polimerisasi 600-1500. Selulosa o
merupakan acuan untuk menentukan tingkat kemurnian selulosa hasil isolasi.
Selulosa B merupakan selulosa yang berantai pendek, mudah larut dalam NaOH
17,5% dan memiliki derajat polimerisasi 15-90. Selulosa y merupakan selulosa
yang sifatnya mirip dengan selulosa f namun memiliki derajat polimerisasi

kurang dari 15 (Sumada et al., 2011).
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Selulosa dianggap sebagai polimer yang bersifat semi-fleksibel. Selulosa juga
memiliki sifat kaku. Kekauan selulosa disebabkan oleh adanya ikatan hidrogen
intramolekul, ikatan p-glukosida dan konformasi kursi dari cincin
D-anhidropiranosa. Selulosa memiliki viskositas yang tinggi dalam larutan, dan

kemampuannya untuk membentuk helai fibril (Granstrom, 2009).

2.2.3. Sumber Selulosa

Selulosa terdistribusi di alam pada tanaman, hewan, alga, fungi dan
mineral. Selulosa pada tanaman berfungsi sebagai unsur penyusun dinding sel.
Selulosa pada tanaman selalu bergabung dengan hemiselulosa, lignin, dan
sejumlah kecil polimer lain (Rojas, 2016). Selulosa merupakan biopolimer yang
banyak ditemukan di alam terutama pada tanaman-tanaman yang berserat seperti
kayu dan kapas. Kapas merupakan tanaman yang memiliki kadar selulosa
tertinggi yaitu sekitar 90%, dibandingkan dengan kayu yang memiliki kadar
selulosa sekitar 40-50% sedangkan serat kulit pohon yang mengandung selulosa
sebanyak 70-80%. Selain kayu dan tanaman, selulosa juga dapat dihasilkan dari
berbagai aktivitas bakteri, ganggang dan hewan laut yang mengandung protein
dan karbohidrat (Borjesson dan Westman 2015). Kandungan selulosa pada
beberapa sumber di alam dapat dilihat pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1. Kandungan Selulosa pada Beberapa Sumber Selulosa

No Sumber Kandungan (%)
1) Kayu 50

2. Ampas Tebu 35-40

3. Bambu 40-55

4. Rami 75-80

5. Kapok 70-75

6. Kapas 90

7. Hemp (ganja) 75-80

8. Straw (jerami) 40-50

(Rojas, 2016)
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2.3 Selulosa Bakteri

Selulosa merupakan biopolimer yang banyak ditemukan di alam terutama
pada tanaman-tanaman yang berserat. Namun, tanaman bukan satu-satunya
sumber selulosa karena selulosa dapat diproduksi dari proses fermentasi dengan
bantuan bakteri. Selulosa yang diproduksi dari proses fermentasi bakteri ini
disebut dengan selulosa bakteri. Selulosa bakteri pertama kali diperkenalkan oleh
Brown pada 1987. Brown mengemukakan bahwa struktur kimia selulosa bakteri
sama dengan selulosa pada tanaman yakni tersusun atas unit-unit D-
anhidroglukopiranosa dengan ikatan (-1,4 glikosida. Namun, selulosa bakteri
memiliki sifat fisika kimia yang berbeda dengan selulosa dari tanaman yakni
memiliki derajat polimerisas 8000, kristalinitas tinggi, dan porositasnya (ukuran
dari ruang kosong di antara material) yang tinggi serta sifat mekanik yang lebih
kuat meliputi kekuatan tarik, kekerasan, ketangguhan dan Kkelenturan
(Esa et al., 2014).

Bakteri yang dapat digunakan untuk memproduksi selulosa diantaranya
adalah  Acetobacter, = Agrobacterium,  Rhizobium,  Gluconacetobacter,
Pseudomonas dan Sarcin (Jonas dan Farah, 1998). Namun, bakteri Acetobacter
xylinum lebih efektif dalam memproduksi selulosa (Esa et al., 2014). Selulosa
yang dihasilkan dari proses fermentasi dengan bantuan bakteri memiliki tingkat
kemurnian yang lebih tinggi dibanding selulosa dari tanaman karena tidak
terdapat campuran polimer lain seperti hemiselulosa ataupun lignin (Kalashnikova
etal., 2011).

Waktu fermentasi air kelapa dalam pembuatan nata de coco dapat
mempengaruhi selulosa yang dihasilkan. Semakin lama waktu fermentasi maka
Nata De Coco yang dihasilkan tebal. Fermentasi air kelapa untuk menghasilkan
selulosa bakteri pada umumnya dilakukan selama 7-14 hari. Selulosa bakteri
optimum dihasilkan dari lama fermentasi 10 hari yang ditunjukkan warna putih
dan tebal (Widyaningsih et al., 2014).

Sintesis selulosa bakteri melibatkan beberapa langkah dan sejumlah besar
enzim. Proses ini meliputi pembentukan uridin disphoglucose (UDPGIc) yang

merupakan prekursor dalam pembentukan selulosa. Acetobacter Xylinum, dalam
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sintesis selulosa erat dihubungkan dengan proses katabolisme dari oksidasi dan
menggunakan sekitar 10% dari energi yang berasal dari reaksi katabolisme.
Acetobacter Xylinum mengkonversi berbagai senyawa karbon seperti heksosa,
gliserol, glukosa dan molasa menjadi selulosa (Brown, 1987). Gambar 2.3

menunjukkan jalur biokimia untuk sintesis selulosa oleh Acetobacter Xylinum.

CELLULOSE

=

UDPGlc . Glucose
)
'

Glc—-1-P4— Glc—‘é—l’ — * PGA
[ (NAD, NADP)

PGl Pentose
phosphasc

cycle

v oo
Frucloseﬁﬁ -6-P +— f
All’ ADP | Gluconeo-

p— ' genesis
—

Fru-1-P ———» Fru-hi P+—""

Gambar 2.3. Jalur Sintesis Selulosa oleh Acetobacter Xylinum (Brown, 1987).

Biosintesis selulosa bakteri pada Gambar 2.3 melibatkan GLc= Glukosa,
Glc-6-P= Glukosa-6-fospat , Glc-1-P= Glukosa-1-fospat, PGA= asam fosfoglukonat, Fru-
1-P= fruktosa-1-fosfat, Fru-Bi-P= fruktosa-1,6-bifosfat; Fru-6-P= fruktosa-6-fosfat, GK=
Glukokinase, PGM= fosfoglukomutase, UDP-Glc= UDP-Glukosafosforilase, G6PDH=
glukosa-6-fosfat dehidrogenase, PGIl= fosfoglukosa isomerase, FK= fruktokinase.
Pembentukan selulosa pada nata de coco terjadi karena adanya proses
pengambilan glukosa dari gula dalam air kelapa oleh sel-sel bakteri Acetobacter
xylinum. Glukosa tersebut kemudian diubah membentuk prekursor UDPGlc
(UDP-Glucose pyrophosphorylase) pada membran sel. Prekursor selanjutnya
diekskresikan dalam bentuk selulosa di luar sel dengan bantuan enzim Cellulose
Synthase.

Ketika proses fermentasi berlangsung, bakteri Acetobacter xylinum secara
enzimatis mengubah glukosa membentuk selulosa melalui jalur pentosa fosfat.

Sukrosa sebelum masuk ke jalur pentosa fosfat di hidrolisis oleh enzim
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heksosinase membentuk glukosa. Kemudian glukosa dimetabolisme oleh enzim-
enzim yang ada dalam starter air kelapa membentuk prekusor UDP glukosa
pirofosforilase. Prekusor kemudian dipolimerisasi membentuk selulosa oleh

enzim selulosa sintase (Bielecki et al., 2005).

2.4 Modifikasi Selulosa dengan Hidrolisis Asam

Selulosa bakteri yang dihasilkan dari proses hidrolisis asam kuat akan
menghasilkan luas permukaan yang besar dan kekuatan mekanik yang tinggi
(Yu et al., 2012). Hidrolisis asam kuat pada selulosa juga dapat meningkatkan
porositas dari selulosa (Osvaldo et al., 2012). Selain itu hidrolisis dengan asam
kuat lebih murah dan memerlukan alat sederhana dibanding dengan metode
lainnya. Hidrolisis asam dilakukan dengan tujuan untuk menghilangkan selulosa
yang bersifat amorf dan kemudian dihasilkan selulosa bakteri yang murni kristal.
Hidrolisis asam merupakan suatu proses yang melibatkan difusi asam ke dalam
fiber selulosa bakteri diikuti dengan pemutusan ikatan glikosida pada polimer
selulosa dan membentuk suspensi koloid (Kalashnikova et al., 2011). Mekanisme
hidrolisis asam dapat dilihat pada Gambar 2.4.

Crystalline  Amorphous
domain domain

[

Gambar 2.4, Mekanisme Modifikasi  Selulosa dengan  Hidrolisis  Asam
(Ehmann et al., 2014)

Modifikasi dengan hidrolisis asam lebih murah dan mudah dilakukan
dibandingkan metode lain seperti hidrolisis enzim, cairan ionik dan oksidasi.
Asam sulfat merupakan asam yang paling umum digunakan dalam proses
hidrolisis selulosa (Borjesson, dan Westman, 2015). Selain asam sulfat, asam
klorida juga dapat digunakan untuk hidrolisis selulosa. Proses hidrolisis akan
asam akan menghilangkan daerah amorf dari selulosa dan memecah ikatan -

(1—4) glikosida sehingga menghasilkan selulosa yang lebih pendek.
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Asam yang digunakan untuk proses hidrolisis berpengaruh terhadap gugus
muatan pada permukaan selulosa yang dihasilkan. Hidrolisis selulosa
menggunakan asam sulfat akan menghasilkan gugus muatan sulfat (OSOj3") pada
permukaan selulosa bakteri (Borjesson dan Westman, 2015). Sedangkan, selulosa
bakteri yang dihasilkan dari hidrolisis menggunakan HCI akan tetap
mempertahankan struktur selulosa. Namun hidrolisis selulosa dengan HCI pada
suhu tertentu kemungkinan akan membentuk sedikit gugus karboksil (COQO") pada
permukaannya karena terjadi oksidasi selama hidrolisis berlangsung. Gugus
muatan karboksil yang dihasilkan dari hidrolisis asam klorida yang diikuti dengan
oksidasi selama hidrolisis memiliki jumlah muatan sekitar 2 mmol/Kg
(Kalashnikova et al., 2011). Perbedaan permukaan selulosa yang dihasilkan dari

hidrolisis asam dengan tipe asam yang berbeda dapat dilihat pada Gambar 2.5.

o Sxa\

5
e\\u\°"e \\\;\os ge\\“w

Gambar 2.5. Selulosa yang dihasilkan hidrolisis asam yang berbeda (a) hasil hidrolisis
asam sulfat; (b) hasil hidrolisis asam klorida; (c) hasil hidrolisis asam klorida
dengan adanya oksidasi (Borjesson dan Westman, 2015)

Selulosa bakteri yang dihidrolisis dengan HCI umumnya hanya memiliki
beberapa gugus karboksil pada permukaan dengan jumlah total + 3-6 mmol/Kg.
Gugus muatan karboksil pada permukaan selulosa bakteri yang dihasilkan dari
hidrolisis dengan HCI terjadi karena oksidasi dari selulosa oleh spesies oksigen
selama pemurnian selulosa bakteri dan hidrolisis (Winter et al., 2010). Reaksi

hidrolisis selulosa yang diukuti dengan oksidasi ditunjukkan pada Gambar 2.6.

OH
T OH HCI HooC
TN == e Jj\fr }
OH Oksidasi

Gambar 2.6. Reaksi Hidrolisis Selulosa dengan Asam Klorida Diikuti Osidasi
(Coseri et al., 2015)
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2.5 Ultrasonikasi

Ultrasonikasi merupakan suatu proses pemberian gelombang ultrasonik
pada suatu materi. Gelombang ultrasonik memiliki frekuensi di atas 20 kHz
melebihi batas pendengaran manusia. Gelombang ultrasonik merupakan sebuah
rambatan energi dan momentum mekanik, sehingga membutuhkan medium untuk
merambat. Medium yang digunakan berupa padat, cair, dan gas. Ultrasonikasi
sangatlah efektif dalam pembentukan materi berukuran nano (Safitri, 2012).

Ultrasonikasi dapat digunakan untuk mengubah fibril selulosa berukuran
mikro menjadi selulosa berukuran nano. Fenomena yang terjadi selama
ultrasonikasi adalah kavitasi akustik. Kavitasi akuastik merupakan proses
pembentukan, pertumbuhan dan meledaknya gelembung dalam cairan dengan
meliatkan sejumlah energi sekitar 10-100 kJ/mol. Efek Kavitasi yang bekerja pada
proses ultrasonikasi ini akan mengakibatkan serat selulosa yang berukuran mikro
berubah menjadi berukuran nano (Rosazley et al., 2016). Efek Kavitasi pada

proses ultrasonikasi dapat dilihat pada Gambar 2.7.

Gambar 2.7. Efek Kavitasi Akustik pada Ultrasonikasi (Safitri, 2012)

2.6 Karakterisasi Selulosa Bakteri Sebelum dan Sesudah Modifikasi

Selulosa bakteri termodifikasi akan diketahui derajat kristalinitasnya
menggunakan XRD (X-Ray Diffractometry). Karakterisasi yang penting lainnya
meliputi analisis gugus fungsi dengan spektrofotometer FTIR (Fourier Transform
Infrared). Jumlah gugus muatan selulosa bakteri termodifikasi ditentukan dengan

titrasi konduktometri.
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2.6.1 X-Ray Diffractometry (XRD)

Saat ini telah banyak penelitian yang menggunakan X-Ray Diffractometry
(XRD) sebagai alat karakterisasi untuk mempelajari perubahan fasa dari suatu
material. XRD secara umum digunakan untuk menunjukkan derajat kristalinitas
dari suatu material seperti polimer, keramik, logam, komposit. Hal ini bertujuan
untuk mengetahui apakah material bersifat kristal atau amorf.

Prinsip dari analisis XRD adalah sinar X diberikan pada sampel akan
mengalami difraksi dikarenakan orde pada panjang gelombang sinar X hampir
sama dengan jarak atom pada Kisi kristal. Sekitar tahun 1913, W.H Bragg dan
W.L Bragg menjelaskan adanya peristiwa hamburan sinar X monokromatis yang
datang pada permukaan kristal. Besarnya sudut yang datang ditentukan oleh
panjang gelombang dan Kkisi kristal. Hukum Bragg menyatakan bahwa ada 2
peristiwa terjadi ketika X-Ray ditembakkan ke material yang yaitu interferensi
dan hamburan. Hamburan terjadi ketika sudut sinar yang datang sama dengan
sudut sinar pantul. Berkas sinar-X yang dihamburkan ada yang saling
menghilangkan (interferensi destruktif) dan ada juga yang saling menguatkan
(interferensi konstruktif). Interferensi konstruktif ini merupakan peristiwa difraksi
(Wijayanti, 2007).

Gambar 2.8. Skema XRD pada kristal (Dinnebier dan Bilinge, 2008)

Gambar 2.8 menunjukkan difraksi sinar-X oleh atom M dan N dengan
jarak d. Dua berkas sinar-X tersebut bersifat konstruktif dengan panjang
gelombang (A) yang datang dengan sudut 0. Berkas sinar tersebut apabila
terdifraksi oleh atom M dan N yang masing-masing membentuk sudut 0 terhadap
bidang maka orde panjang panjang gelombang setara dengan 2 d sin 0. Difraksi

sinar X dapat ditulis dengan persamaan sebagai berikut:


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

15

nA=2dsin0 (2.1)
di mana :

n = bilangan bulat

0 = sudut hamburan sinar X

A = besarnya panjang gelombang sinar-X

d = jarak kisi pada kristal dalam bidang
(Dinnebier dan Bilinge, 2008).

Difraksi sinar-X dapat memberikan informasi tentang daerah amorf dan
kristalin pada struktur polimer. Polimer secara umum mengandung daerah
kristalin dan daerah amorf yang bercampur secara acak. Difraktogram sinar-X
polimer kristalin menghasilkan puncak-puncak yang runcing tajam, sedangkan
polimer amorf cenderung menghasilkan puncak yang melebar. Analisis XRD
selulosa bakteri dan selulosa bakteri dari hidrolisis asam dapat dilihat pada
Gambar 2.9

Gambar 2.9. XRD Selulosa bakteri dan Selulosa Bakteri Hasil Hidrolisis Asam
(Sanz et al., 2011)

2.6.2 Fourier Transform Infrared (FTIR)

Spektrofotometer Fourier Transform Infra Red (FTIR) adalah alat yang
digunakan untuk menentukan gugus fungsional dalam suatu senyawa. Gugus
fungsi dari suatu sampel diidentifikasi dengan membandingkan pita adsorbsi
yang terbentuk pada spektrum inframerah dengan data tabel pembanding.
Spektrum yang dihasilkan dari analisis senyawa merupakan intensitas dan

bilangan gelombang. Intensitas menunjukkan banyaknya senyawa yang
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diidentifikasi dan bilangan gelombang menunjukkan vibrasi ikatan dari gugus
fungsi (Silverstein et al., 1984). Salah satu keuntungan terbesar dari spektroskopi
inframerah adalah bahwa hampir semua sampel dapat dianalisis. Misalnya, cairan,
larutan, pasta, bubuk, film, serat, dan gas.

Spektrofotometer FTIR menggunakan radiasi elektromagnetik dengan
panjang gelombang antara 400-4000 cm™. Prinsip kerja dari FTIR adalah adanya
molekul senyawa kompleks yang ditembakkan dengan energi sehingga molekul
tersebut mengalami vibrasi. Besarnya energi vibrasi dari molekul yang dianalisis
bergantung pada kuatnya ikatan atom dalam molekul. Perbedaan spektrum FTIR
selulosa bakteri dan selulosa dengan gugus karboksil ditunjukkan pada Gambar
2.10

a: BC
b: oxidized-BC

(a)

1647
(b)

1612 !
1730

Reflection (a.u.)
|

§

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
Wavenumber (cm™)

Gambar 2.10. Spektrum FTIR (a) Selulosa Bakteri dan (b) Selulosa Bakteri Teroksidasi
(Liuetal., 2011)

Spektrum FTIR selulosa bakteri terdapat bilangan gelombang 3340 cm™

yang menunjukkan stretching —OH. Bilangan gelombang 2900 cm™

menunjukkan stretching ikatan C-H alifatik bilangan gelombang 1250 cm™

menunjukkan stretching CH-COH. bilangan gelombang 1162 cm™-1428 cm™
menunjukkan bending CH dari CH,, Bilangan gelombang 1060 cm™ menunjukkan
bending C-O-C_dan bilangan gelombang 650 cm™ menunjukkan vibrasi dari
cincin (Chen, 2014) Bilangan gelombang 1730 cm™ menunjukkan adanya vibrasi

ikatan C=0 karboksilat (Liu et al., 2011).
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2.6.3 Titrasi Konduktometri

Titrasi konduktometri digunakan untuk menentukan jumlah muatan pada
suatu polimer. Apabila selama proses hidrolisis selulosa bakteri dengan HCI juga
diikuti dengan oksidasi maka akan muncul gugus karboksilat pada selulosa bakteri
(Kalashnovika et al., 2011). Jumlah gugus muatan karboksilat dari selulosa
bakteri hasil modifikasi dapat ditentukan dengan beberapa metode salah satunya
adalah titrasi konduktometri. Titrasi Konduktometri adalah jenis titrasi di mana
konduktivitas listrik dari campuran reaksi terus dipantau sebagai satu reaktan yang
ditambahkan. Titik ekivalen pada titrasi konduktometri terjadi ketika
konduktivitas mengalami perubahan mendadak. Perubahan konduktivitas
berhubungan dengan perubahan konsentrasi ion hidrogen dan ion hidroksi dalam
larutan (Brady, 1999).

Prinsip dari titrasi konduktometri adalah serat diubah ke dalam bentuk
proton, dan kemudian dititrasi dengan natrium hidroksida. Gugus asam
karboksilat bereaksi dengan natrium hidroksida seperti persamaan 2.2.

Fiber-COOH + NaOH —>Fiber-COO Na* + H,0 (2.2)
Karakteristik titrasi konduktometri dibagi menjadi tiga bagian yang berbeda

seperti pada Gambar 2.11.
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Gambar 2.11. Kurva Titrasi Konduktometri (Romdhane et al., 2015)

Bagian penurunan kurva menunjukkan konduktivitas menurun Kketika
kelompok asam kuat dinetralkan dengan NaOH. Kurva cenderung konstan

merupakan proses netralisasi kelompok asam lemah oleh NaOH dengan ditandai
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konduktivitas tetap atau tidak berubah. Kurva mengalami kenaikan merupakan
akumulasi NaOH vyang mengarah pada peningkatan konduktivitas
(Romdhane et al., 2015).

Jumlah gugus muatan dapat dihitung dari kurva titrasi dengan
mempertimbangkan jumlah penambahan HCI pada awal titrasi. Jumlah gugus
muatan dapat dihitung dengan menggunakan persamaan berikut:

Asam Kuat (mmol/Kg) = €*V1-V0) (2.3)
m

Asam Lemah (mmol/Kg) = &> 2=V1) (2.4)
m

di mana:

C : konsentrasi larutan NaOH (mmol L™)

m : berat kering sampel (kg)

Vo : volume NaOH yang diperlukan untuk netralisasi asam bebas ditambahkan (L)
V : volume NaOH solusi dikonsumsi pada titik persimpangan pertama (L)

V; : volume larutan NaOH dikonsumsi di Titik persimpangan kedua (L)
(Romdhane et al., 2015).

2.7 Adsorpsi Protein
2.7.1 Pebgertian dan Jenis Adsorpsi

Adsorpsi merupakan peristiwa fisik yang terjadi pada permukaan padatan.
Adsorpsi dibagi menjadi dua jenis yakni adsorpsi kimia (kemisorpsi) dan adsorpsi
fisika (fisisorpsi).

1. Adsorpsi Kimia (Kemisorpsi)

Adsorpsi kimia terjadi karena adanya gaya-gaya kimia yang diikuti reaksi
kimia antara adsorben dan adsoren yang mengahsilkan senyawa baru. Energi
adsorpsi kimia besarnya sekitar 100 KJ/mol. Adsorpsi kimia menyebabkan
terbentuknya ikatan secara kimia dan diikuti dengan reaksi kimia yang
menghasilkan senyawa baru. Peristiwa kemisorpsi bersifat irreversibel. lkatan
kimia yang terjadi pada peristiwa kemisorpsi sangat kuat mengikat molekul cairan
dengan permukaan padatan sehingga sangat sulit untuk dilepaskan
(Atkins, 1990).
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2. Adsorpsi Fisika (Fisisorpsi)

Adsorpsi fisika terjadi karena adanya gaya-gaya fisika. Energi adsorpsi
fisika besarnya sekitar 10 Kj/mol. Molekul-molekul yang diadsorpsi secara fisika
tidak terikat kuat pada permukaan sehingga bersifat reversible artinya mudah
untuk digantikan dengan molekul yang lain. Adsorpsi fisika didasarkan pada gaya
van der waals yang dapat terjadi pada permukaan yang polar maupun non polar
(Atkins, 1990).

2.7.2 Adsorpsi Protein

Adsorpsi protein dapat didefinisikan sebagai proses adhesi atau
menempelnya protein pada berbagai permukaan material. Protein umumnya
merupakan serum, enzim, antibodi, dan antigen asing. Permukaan umumnya suatu
biomaterial, pembawa obat dan gen, partikel polimer, dan membran. Proses
adsorpsi protein pada partikel polimer, adsorbat adalah protein dan adsorben
adalah partikel polimer (Kim dan Yoon, 2002).

Protein berdasarkan kestabilannya dibagi menjadi dua yaitu protein kasar
dan protein lembut. Protein kasar adalah protein yang memiliki stabilitas internal
yang tinggi contohnya adalah lisozim dan ribonuklease. Protein lembut adalah
protein yang memiliki stabilitas internal yang rendah sehingga mudah diadsorpsi
pada permukaan padatan contohnya Immunoglobin, a-lactoaloumin dan albumin.
Adsorpsi  protein terjadi melalui interaksi hidrofobik/hidrofilik, interaksi
elektrostatis, ikatan hidrogen, dan Gaya Van der Walls seperti Gambar 2.12.

N e O o\ Wik N
s s "\‘
MAA——COOH O Nass—{SO; "~~~ - O
s s
Q BSA l C| BSA
s s -
MAAT-COOH ——— m NasSs—-SO ()
s \ e .f b
=7 0 -/—0

wwwwwww

Gambar 2.12. llustrasi Adsorpsi Protein (Kim dan Yoon, 2002)
Faktor-faktor yang mempengaruhi proses adsorpsi protein antara lain:
1. Karakteristik Fisika dan Kimia Adsorben: luas permukaan, komposisi kimia

dan porositas
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2. pH

3. Waktu Adsorpsi

4. Temperatur

5. Konsentrasi Kekuatan lonik
6. Konsentrasi Awal Protein
(Akgul, 2008).

2.8 Bovine Serum Albumin (BSA)

Bovine Serum Albumin (BSA) adalah salah satu protein sebagai unsur
utama dari plasma darah yang secara signifikan berguna untuk aplikasi biomedis.
Protein serum memiliki banyak fungsi fisiologis dan dapat bertindak sebagai
transport untuk berbagai senyawa. Bovine Serum Albumin (BSA) telah menjadi
salah satu protein serum yang paling ekstensif dipelajari karena memiliki struktur
homologi dengan serum albumin pada manusia. Bovine Serum Albumin (BSA)
lebih murah dan mudah tersedia dibandingkan protein lainnya yang membutuhkan
biaya isolasi dan pemurnian yang tinggi (Anirudhan et al., 2012).

Bovine Serum Albumin (BSA) adalah rantai polipeptida tunggal yang
terdiri dari sekitar 583 residu asam amino. Albumin adalah kelompok protein
yang terdapat pada cairan tubuh, jaringan mamalia dan dalam beberapa bibit
tanaman. Albumin memiliki berat molekul relatif rendah, yang larut dalam air dan
mudah mengkristal. Fungsi biologis utama albumin adalah untuk mengatur
tekanan osmotik darah. Albumin pada manusia dan sapi mengandung 16%
nitrogen dan sering digunakan sebagai standar dalam dalam mempelajari kalibrasi
protein. Albumin biasanya digunakan untuk melarutkan lipid (Sigma-Aldrich,
2016).

Bovine Serum Albumin (BSA) memiliki berat molekul sekitar 66-67 kDa.
Bovine Serum Albumin (BSA) pada pH 5-7 mengandung 17 jembatan disulfida
dan 1 gugus sulfisdril. Bovine Serum Albumin (BSA) dalam larutan memiliki pH
isolektrik 4,5-4,9. Albumin mudah larut dalam air dan hanya dapat diendapkan
oleh garam netral seperti amonium sulfat dengan konsentrasi tinggi. Stabilitas

larutan Bovine Serum Albumin (BSA) sangat baik. Albumin sering digunakan
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sebagai stabilisator untuk protein terlarut lainnya. Namun, albumin mudah
digumpalkan oleh panas. Albumin yang dipanaskan di atas 50°C akan membentuk
agregat hidrofobik yang tidak kembali ke monomer meskipun mengalami proses
pendinginan (Sigma-Aldrich, 2016).

2.9 Spektrofotometer Visible

Kemampuan adsorpsi protein Bovine Serum Albumin (BSA) pada adsorben
dapat diketahui dengan mengetahui konsentrasi protein awal dan konsentrasi
protein sisa adsorpsi atau protein yang tidak teradsorpsi. Konsentrasi protein yang
tidak teradsorpsi dapat dihitung dengan uji Bradford menggunakan spektrometer
Visible. Uji Bradford merupakan salah satu uji untuk menentukan konsentrasi
protein dalam suatu larutan secara kolorimetri. Uji Bradford melibatkan pewarna
Coomassie Brilliant Blue (CBB) yang berikatan dengan protein sehingga
memberikan warna kebiruan. Larutan yang menghasilkan warna diukur
absorbansinya menggunakan spektrometer Visibel pada panjang gelombang 595
nm (Bradford, 1976).

Spektrofotometri adalah suatu metode kimia untuk menganalisis sampel
baik secara kuantitatif dan kualitatif yang didasarkan pada interaksi antara materi
dengan cahaya. Spektrofotometri Visible merupakan teknik analisis spektroskopik
yang menggunakan sumber radiasi elektromagnetik sinar tampak pada panjang
gelombang 350-770 nm dengan memakai instrumen spektrofotometer
(Siswoyo dan Asnawati, 2007).

Materi dari suatu sampel yang dikenai sinar maka akan terjadi transisi
elektronik yaitu perpindahan elektron dari keadaan dasar menuju ke keadaan
tereksitasi dengan menyerap panjang gelombang tertentu. Cahaya polikromatik
yang terdiri dari beberapa panjang gelombang akan masuk ke monokromator
sehingga menghasilkan sinar monokromatik pada panjang gelombang tertentu
yang diserap oleh zat (Day dan Underwood, 1989). Bovine Serum Albumin
dengan pengompleks Coomassie Brilliant Blue akan menyerap sinar

monokromatik dengan panjang gelombang 580-595 nm dengan warna yang
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diserap kuning dan warna yang tampak adalah biru (Bradford, 1976). Proses
penyerapan cahaya oleh suatu zat ditunjukkan pada Gambar 2.13.
Po Pt

s| b
<> >

Gambar 2.13. Penyerapan Cahaya oleh Sampel (Siswoyo dan Asnawati, 2007)

Cahaya yang diserap diukur sebagai absorbansi (A) sedangkan cahaya
yang hamburkan diukur sebagai transmitansi (T), dinyatakan dengan hukum
lambert-beer yang berbunyi:

“jumlah radiasi cahaya yang diserap atau ditransmisikan oleh suatu larutan

1

merupakan suatu fungsi eksponen dari konsentrasi zat dalam larutan’
(Day dan Underwood, 1989).
Berdasarkan hukum Lambert-Beer, rumus yang digunakan untuk menghitung
banyaknya cahaya yang hamburkan:
Py

T=2 atau %T = % x 100% (2.5)
0

Py

dan absorbansi dinyatakan dengan rumus:
A= —logT = —logﬁ (2.6)
Po

di mana :
Po : intensitas cahaya datang
Pt : intensitas cahaya setelah melewati sampel
Rumus yang diturunkan dari Hukum Beer dapat ditulis sebagai:
A=a.b.catau A=¢.b.c (2.7)
di mana:
A : absorbansi
b : tebal kuvet pada umumnya 1 cm
c : konsentrasi larutan yang diukur

: tetapan absorptivitas molar (jika konsentrasi larutan yang diukur dalam molar)

m

a : tetapan absorptivitas (jika konsentrasi larutan yang diukur dalam ppm).
(Day dan Underwood, 1989).
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BAB 3. METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian dilakukan di Laboratorium Kimia Fisik, Laboratorium Kimia
Analitik, Laboratorium Biokimia Jurusan Fakultas Matematika dan Illmu
Pengetahuan Alam, dan Laboratorium Center for Development of Advance
Science and Technology (CDAST) Universitas Jember.

Penelitian ini dilakukan pada bulan April sampai Juni 2017.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Peralatan yang digunakan terdiri dari gelas beaker 50 mL, 250 mL dan
2000 mL; labu ukur 25 mL, 100 mL, dan 500 mL; erlenmeyer 100 ml dan 250
mL; pipet volume 2 mL, 5 mL dan 50 mL; pipet mohr 1 mL dan 5 ml, pipet
mikro, pipet tetes; gelas ukur 50 mL; labu alas bulat 1000 mL; buret 50 mL;
kondensor refluks; pengaduk gelas; cawan petri; termometer, corong gelas, stirer;
spatula logam; mortal dan alu; ball pipet; botol semprot; statif; Stopwatch; Hot
Plate Stirer; tabung gas nitrogen dan kertas saring, blender, neraca analitis,
sentrifugator beserta tabungnya, penangas, indikator pH, oven, Ultrasonikasi
Branson Sonifer-250, spektrofotometer visible 756-CRT, seperangkat alat FTIR
Shimadzu, XRD Shimadzu-7000, dan seperangkat alat konduktometer.

3.1.2 Bahan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini meliputi Nata de coco dengan
lama fermentasi 10 hari (Produk SMKN 5 Jember), asam klorida 37 %
(Pa. Merck), asam fosfat 85 % (Merck), Bovine Serum Albumin 67 kDa
(Sigma-Aldrich), etanol (Merck), aseton (Merck), heksana (Merck), natrium
hidroksida (Merck), natrium Kklorida (Merck), asam oksalat (Merck), indikator
phenolphtalen (Merck), coomassie briliant blue G-250 (Merck), asam sitrat
(Merck), dinatrium hidrogen pospat (Merck), aquades, gas nitrogen.
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3.3 Diagram Alir

Nata De Coco

- dimurnikan dengan NaOH 2 % (w/v)

- dikeringkan pada suhu 95°C selama 8 jam
- dihaluskan dengan blender

- diayak 60 mesh

Serbuk Selulosa Bakteri

- dihidrolisis dengan HCI 6 M
- dicuci dan diultrasonikasi selama 15 menit

Selulosa Bakteri FTIR, XRD, dan Titrasi
Termodifikasi Konduktometri

- digunakan untuk adsorpsi BSA

/|

v
Variasi Waktu Kontak Variasi pH 3,4,5,6
60, 90, 120, 150, 180 (Menit)
_ - dikocok 100 rpm selama
- dikocok 100 rpm waktu kesetimbangan
suspensi suspensi
- disaring - disaring
\ \
filtrat filtrat
- diukur konsentrasinya dengan - diukur konsentrasinya dengan
spektrofotometer Visible spektrofotometer Visible
Konsentrasi BSA sisa adsorpsi Kemampuan Adsorpsi

Gambar 3.1 Preparasi Selulosa Bakteri dan Modifikasi Selulosa Bakteri serta
Adsorpsi Protein BSA
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3.4 Prosedur Kerja

3.4.1 Preparasi Serbuk Selulosa Bakteri dari Nata De Coco

Selulosa bakteri dihasilkan dari Nata De Coco dengan lama fermentasi 10
hari (Produk SMKN 5 Jember). 10 kg Nata De Coco dipotong-potong kotak kecil
ukuran £+ 2 x 2 cm untuk mempermudah perebusan. Nata de coco direbus dengan
NaOH 2% (w/v) pada suhu 70°C selama 1 jam untuk menghilangkan asam asetat,
urea, dan gula sisa fermentasi (Mulyono et al., 2007). Nata de coco kemudian
dicuci dengan air berulang kali dan air cuciannya diukur pHnya menggunakan
indikator pH universal sampai pH 7 (netral). Nata de coco diblender dengan
kecepatan maksimum sampai menjadi bubur. Bubur Nata de coco disaring dan
dikeringkan dengan oven pada suhu 95°C selama 8 jam (Afrizal, 2008). Lempeng
Nata de coco yang dihasilkan dari proses oven diblender sampai halus. Serbuk
Nata de coco diayak dengan ayakan ukuran 60 mesh dan diambil serbuknya yang

melewati ayakan.

3.4.2 Proses Hidrolisis Asam

Modifikasi selulosa bakteri dilakukan dengan hidrolisis asam klorida 6 M.
Larutan HCI 6 M dibuat dengan mengambil HCI 37% (w/w) sebanyak 250 mL
dan dimasukkan ke dalam labu ukur 500 mL yang telah terisi aquades
setengahnya. Larutan diencerkan dengan aquades sampai tanda batas.

Asam klorida 6 M sebanyak 480 mL dimasukkan ke dalam labu alas bulat
dan diaduk dengan stirer sampai suhu 70°C. 8,0009 gram serbuk selulosa bakteri
ditambahkan ke dalam labu alas bulat (Yu et al., 2013). Campuran diaduk dengan
stirer selama 2 jam. Suspensi ditambahkan dengan aquades sampai volume
1000 mL untuk menghentikan reaksi. Suspensi disentrifugasi dengan kecepatan
10.000 rpm selama 10 menit. pH supernatan setelah pencucian dengan
sentrifugasi diukur menggunakan indikator pH universal sampai pH 7 (netral)
(Yu et al., 2013). Selulosa bakteri hasil penetralan kemudian diultrasonikasi 15
menit dengan Ultrasonic Branson Sonifer-250 Daya 250 W, Electrical: 100 V,
50/60 Hz, 3 A.
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Selulosa bakteri termodifikasi yang kering didapatkan dengan mencuci
terlebih dahulu menggunakan pelarut organik etanol, aseton dan heksana secara
berurutan. Setiap proses pencucian dengan pelarut, pemisahan cairan dan padatan
selulosa bakteri termodifikasi dilakukan dengan proses sentrifugasi. Langkah
selanjutnya yaitu dikeringkan dengan oven pada 50°C selama 30 menit kemudian
ditimbang. Selulosa bakteri termodifikasi kemudian di oven lagi 50°C selama 30
menit ditimbang lagi. Langkah ini dilakukan sampai berat selulosa bakteri
termodifikasi konstan Selanjutnya selulosa bakteri termodifikasi dihaluskan

dengan mortal dan alu (loelovich, 2012).

3.4.3 Karakterisasi

Selulosa bakteri sebelum dan sesudah modifikasi dikarakterisasi
menggunakan Fourier transfer infrared spectroscopy (FTIR), X-Ray Difraktion
(XRD) dan titrasi konduktometri.

a. Fourier transfer infrared spectroscopy (FTIR)

Selulosa bakteri sebelum dan sesudah modifikasi sebanyak 1 g
diidentifikasi gugus fungsinya menggunakan FTIR. Sampel dianalisis dengan
FTIR pada bilangan gelombang 400-4000 cm™ (Rozenberga et al., 2016).

b. X-Ray Difraktion (XRD)

Selulosa bakteri sebelum dan sesudah modifikasi sebanyak 0,5 g dianalisis
kristalinitasnya dengan XRD. Hasil XRD ini akan menunjukan perbandingan
antara kristalinitas dari selulosa bakteri sebelum dan sesudah modifikasi. XRD
yang digunakan memiliki radiasi (CuKa) pada panjang gelombang of 1,54180 A,
tegangan 30 kV dan arus 30 mA (Rozenberga et al., 2016). Derajat kristalinitas
diukur dengan menggunakan persamaan 3.1.

Cr(%) = %xlOO% (3.1)

di mana:
Cr : Derajat Kristalinitas
Sc : luas daerah kristalin

St : luas daerah kristalin dan amorf
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c. Titrasi Konduktometri
Titrasi konduktometri dilakukan untuk menentukan jumlah muatan
karboksil (COQO") pada permukaan selulosa bakteri hasil modifikasi. Tahapan
titrasi konduktometeri adalah sebagai berikut :
1. Pembuatan Larutan
1) Larutan NaOH 0,01 M
Larutan NaOH 0,01 M dibuat dengan melarutkan 0,2000 gram kristal NaOH
dalam gelas beaker dengan sedikit aquades sambil diaduk sampai larut.
Larutan NaOH dimasukkan pada labu ukur 500 mL dan diencerkan dengan
aquades sampai tanda batas.
2) Larutan HCI 0,05 M.
Larutan HCI 0,05 M dibuat dengan mengambil larutan HCI 37%(w/w)
sebanyak 0,4 mL. Larutan HCI dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL
yang terisi aquades dan diencerkan dengan aquades sampai tanda batas.
3) Larutan NaCl 0,001 M.
Larutan NaCl 0,001 M dibuat dengan melarutkan kristal NaCl sebanyak
0,0291 gram dengan sedikit aquades dalam gelas beaker. Setelah NaCl larut
kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 500 mL dan diencerkan dengan
aquades sampai tanda batas.
4) Larutan Asam Oksalat 0,05 M
Larutan Asam oksalat 0,05 M dibuat dengan melarutkan kristal asam oksalat
sebanyak 0,3150 gram dengan sedikit aquades dalam gelas beker. Setelah
asam oksalat larut kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 50 mL dan
diencerkan dengan aquades sampai tanda batas.
2. Standarisasi NaOH 0,01 M
Standarisasi NaOH dilakukan untuk mengetahui konsentrasi NaOH secara
tepat. Larutan NaOH 0,01 M dimasukkan dalam buret 50 mL yang telah terpasang
di statif. Larutan asam oksalat 0,05 M sebanyak 10 mL dimasukkan dalam
erlenmeyer 250 mL dan ditambahkan 3 tetes indikator phenolphtalein.
Selanjutnya larutan asam oksalat dititrasi dengan NaOH 0,01 M sampai terjadi

perubahan warna larutan dari tidak berwarna menjadi warna merah muda.
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3. Titrasi Konduktometri

0,5000 gram serbuk selulosa bakteri hasil modifikasi dimasukkan dalam
labu leher tiga 500 mL, lalu ditambahkan 250 mL NaCl 0,001 M. Larutan
kemudian dimasukkan ke dalam labu leher tiga berukuran 1000 mL dan
ditambahkan larutan HCI 0,05 M sebanyak 5 mL. Larutan diaduk dengan stirer
dan diukur konduktivitasnya dengan konduktometer yang telah dikalibrasi dengan
KCI 0,01 M. Larutan ditambahkan NaOH secara bertahap dengan volume awal
0,5 mL NaOH 0,01 M sampai mendekati titik belok. Ketika mendekati titik belok
penambahan NaOH 0,1 M sebanyak 0,1 mL agar dapat diketahui volume awal
yang pasti ketika HCI habis. Penambahan NaOH dilakukan secara bertahap
sampai nilai konduktivitas konstan. Pengukuran konduktivitas pada suhu kamar
di bawah tekanan gas nitrogen (Romdhane et al., 2015). Gambar 3.2 merupakan

kurva yang dihasilkan dalam proses titrasi konduktometri.

150 T 71
P

Conductivité {uS/cm)

0 aV, v s 12 16
Volume NaOH (mL)

Gambar 3.2 Kurva Titrasi Konduktometri (Romdhane et al., 2015)

Jumlah gugus muatan karboksil (COQO") dapat dihitung dari kurva titrasi

dengan menggunakan persamaan 3.2.

COO - (mmol/Kg) = (3.2)

Cx(V2-V1)
m
di mana:
C : konsentrasi larutan NaOH (mmol L™)
m : berat kering sampel (kg)
V1 : volume NaOH dikonsumsi pada titik persimpangan pertama (L)
V, : volume NaOH dikonsumsi pada titik persimpangan kedua (L)

(Romdhane et al., 2015).
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3.4.4 Analisis Adsorpsi Protein
Analisis adsorpsi protein Bovine Serum Albumin (BSA) dilakukan dengan
beberapa tahapan meliputi :
a. Pembuatan Reagen Bradford
Reagen Bradford merupakan reagen pengompleks protein agar dapat
membentuk warna biru sehingga dapat dianalisis dengan spektrometri Visible.
Reagen Bradford dibuat dengan melarutkan 0,0500 g Coomassie Brilliant Blue G-
250 ke dalam 25 mL etanol 99,8%. Larutan kemudian ditambahkan 50 mL asam
pospat 85%. Campuran kemudian diaduk dengan stirer sampai membentuk warna
biru. Setelah terbentuk warna dilarutkan dengan aquades hingga volum akhir 500
mL. Reagen Bradford kemudian disimpan pada suhu 4°C. Jika terjadi
pengendapan disaring terlebih dahulu sebelum digunakan (Bradford, 1976).
b. Pembuatan Kurva Kalibrasi
Kurva kalibrasi sebagai acuan untuk menentukan konsentrasi protein
Bovine Serum Albumin (BSA) pada sampel setelah adsorpsi. Pembuatan kurva
kalibrasi memiliki tahapan adalah sebagai berikut:
1. Pembuatan Larutan standard Bovine Serum Albumin (BSA) 40, 80, 120, 160,
200, 240, 280, 320, 360, 400 mg/L
1) Pembuatan Larutan Induk Bovine Serum Albumin (BSA) 1000 mg/L
Larutan induk Bovine Serum Albumin (BSA) 1000 mg/L dibuat dengan
melarutkan padatan Bovine Serum Albumin (BSA) 0,1 g ke dalam gelas
beaker dengan aquades 100 mL. Larutan dimasukkan dalam labu ukur
100 mL dan diencerkan dengan aquades sampai tanda batas.
2) Pembuatan Larutan standard Bovine Serum Albumin (BSA) 40, 80, 120, 160,
200, 240, 280, 320, 360, 400 mg/L
Larutan Bovine Serum Albumin (BSA) 40, 80, 120, 160, 200, 240, 280, 320,
360, 400 mg/L dibuat dengan mengambil 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 9, 10 mL
larutan Bovine Serum Albumin (BSA) 1000 mg/L. Larutan kemudian
diencerkan dalam labu ukur 25 mL dengan aquades sampai tanda batas.
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2. Scanning Panjang Gelombang

Panjang gelombang maksimum adalah panjang gelombang yang
memberikan nilai absorbansi paling besar. Pengukuran absorbansi dilakukan pada
panjang gelombang maksimum karena pada titik ini sensitivitasnya maksimum.
Larutan protein BSA 200 mg/L diambil 50 pL dimasukkan dalam kuvet. Larutan
ditambahkan 2,5 mL reagen Bradford dan didiamkan 5 menit. Larutan diukur
absorbansinya dengan spektrometer Visibel pada panjang gelombang 550-650
nm. Protein BSA memiliki serapan panjang gelombang maksimum 595 nm.
3. Pengukuran Absorbansi Larutan Standar Bovine Serum Albumin (BSA) 40,

80, 120, 160, 200, 240, 280, 320, 360, 400 mg/L.

Larutan protein Bovine Serum Albumin (BSA) 40, 80, 120, 160, 200, 240,
280, 320, 360, 400, 440, 480 dan 520 mg/L masing-masing diambil 50 pL dan
dimasukan kuvet. Larutan ditambahkan 2,5 mL reagen Bradford dan didiamkan
5 menit (Bradford, 1976). Larutan diukur absorbansinya dengan spektrometer
Visibel. Kurva kalibrasi didapat memplot antara konsentrasi terhadap absorbansi.
c. Adsorpsi protein Bovine Serum Albumin (BSA)

Adsorpsi protein Bovine Serum Albumin (BSA) dilakukan dengan sistem
batch dengan rancangan seperti pada Tabel 3.1.

Tabel 3.1 Rancangan Penelitian Pengaruh Waktu Kontak dan pH pada adsorpsi
protein Bovine Serum Albumin (BSA)

No. Parameter Kemampuan Adsorpsi (mg/g)
Selulosa Bakteri Selulosa Bakteri
Termodifikasi

i Waktu Adsorpsi
(Menit)

60

90

120

150

180

o0 o

oo o
o Ok~ W
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1. Pengaruh Waktu Kontak terhadap Adsorpsi Bovine Serum Albumin (BSA)

Larutan protein Bovine Serum Albumin (BSA) konsentrasi 400 mg/L
dibuat dengan mengambil 20 mL larutan Bovine Serum Albumin (BSA) 1000
mg/L dan dimasukkan dalam labu ukur 50 mL. Larutan diencerkan dengan
aquades sampai tanda batas. Larutan BSA 400 mg/L dari labu ukur 50 mL
kemudian dimasukkan ke dalam erlenmeyer 100 mL. Selanjutnya ditambahkan
0,1000 g adsorben (Anirudhan et al., 2012). Campuran dikocok dengan shaker
pada kecepatan 100 rpm untuk menghindari kerusakan protein (Mohite dan Patil,
2014). Pengocokan dilakukan dengan rentang waktu 60, 90, 120, 150 dan 180
menit. Suspensi disaring dengan kertas saring. Filtrat hasil penyaringan diambil
50 pL dan dimasukkan dalam kuvet. Larutan ditambahkan 2,5 mL reagen
Bradford dan didiamkan 5 menit. Larutan diukur absorbansinya dengan
spektrometer Visible pada panjang gelombang maksimum (Bradford, 1976).

2. Pengaruh pH terhadap Adsorpsi Bovine Serum Albumin (BSA)

Adsorpsi Bovine Serum Albumin (BSA) dilakukan dengan buffer sitrat-
pospat pH 3, 4, 5 dan 6. Larutan buffer sitrat-pospat pH 3, 4, 5 dan 6 dibuat
dengan menyediakan larutan asam sitrat 0,1 M dan larutan Dinatrium Hidrogen
Pospat 0,2 M. Komposisi pembuatan buffer ditampilkan pada tabel 3.2.

Tabel 3.2 Pembuatan Buffer Sitrat-Pospat

No. pH Larutan Asam Sitrat 0,1 M Larutan Dinatrium Hidrogen

(mL) Pospat 0,2 M (mL)
1 3 +40 +10
2 4 +30 +20
3 5 +25 +25
4 6 st N * 33

(Svehla,. 1976)

Larutan protein Bovine Serum Albumin (BSA) konsentrasi 400 mg/L
dibuat dengan mengambil 20 mL larutan Bovine Serum Albumin (BSA)
1000 mg/L dan dimasukkan dalam labu ukur 50 mL. Larutan diencerkan dengan
buffer sitrat-pospat pH 3, 4, 5 dan 6. Larutan BSA 400 mg/L dari labu ukur 50 mL
kemudian dimasukkan ke dalam erlenmeyer 100 mL. Larutan ditambahkan
0,1000 g adsorben (Anirudhan et al., 2012). Campuran dikocok dengan shaker
100 rpm untuk menghindari kerusakan protein (Mohite dan Patil, 2014).
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Pengocokan dilakukan selama waktu yang telah dihasilkan saat terjadi
kesetimbangan. Suspensi disaring dengan kertas saring. Filtrat hasil penyaringan
diambil 50 pL dan dimasukkan dalam kuvet. Larutan ditambahkan 2,5 mL reagen
Bradford dan didiamkan 5 menit. Larutan diukur absorbansinya dengan

spektrometer Visible pada panjang gelombang maksimum (Bradford, 1976).

3.4.5 Penentuan Kemampuan Adsorpsi Bovine Serum Albumin (BSA) pada
Adsorben.

Kinerja adsorben dapat dinilai lebih baik atau lebih buruk ditentukan oleh
besarnya kemampuan adsorpsi. Kemampuan adsorpsi menunjukkan kemampuan
dari adsorben dalam mengadsorpsi protein Bovine Serum Albumin (BSA). Suatu
adsorben yang dimasukkan pada suatu sistem larutan adsorbat akan terjadi proses
adsorpsi. Konsentrasi larutan awal (Co) dari adsorbat akan berkurang dengan
bergerak ke konsentrasi kesetimbangan (Ce) setelah waktu kesetimbangan (te).
Kemampuan adsorpsi [de (mg/g)] dapat dihitung dengan persamaan 3.3.

qe=(Co — C)X - (3.3)

di mana:

ge :kemampuan adsorpsi saat kesetimbangan (mg/g)

Co, : konsentrasi awal protein Bovine Serum Albumin (BSA) sebelum adsorpsi
(mg/L)

Ce : konsentrasi protein Bovine Serum Albumin (BSA) yang diadsorpsi pada
waktu kesetimbangan (mg/L)

V :volume larutan protein Bovine Serum Albumin (BSA) (L)

m : massa adsorben (g)

(Oshima et al., 2011).
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BAB 5. PENUTUP

5.1 Kesimpulan

Adapun kesimpulan pada penelitian ini adalah:

1. Karakteristik gugus fungsi dari spketrum FTIR pada selulosa bakteri dan
selulosa bakteri termodifikasi menunjukkan tidak terdapat perbedaan bilangan
gelombang yang muncul, derajat kristalinitas selulosa bakteri termodifikasi
lebih tinggi yaitu 87,72% dibandingkan dengan selulosa bakteri yang
memiliki derajat kristalinitas 84,48%, selulosa bakteri termodifikasi juga
memiliki jumlah muatan karboksil 9 mmol/Kg.

2. Kemampuan adsorpsi dari waktu 60-90 menit mengalami peningkatan dan
waktu 90 menit mulai terjadi kesetimbangan adsorpsi yang ditunjukkan
kemampuan adsorpsi yang konstan sampai waktu 180 menit dan adsorpsi
pada pH 3-6 menghasilkan kemampuan adsorpsi yang besar pada pH 3.

5.2 Saran
Adapun saran pada penelitian ini adalah:

1. Perlu dilakukan penambahan waktu dan daya ultrasonikasi untuk
mendapatkan derajat kristalinitas yang lebih tinggi dan distribusi ukuran yang
lebih kecil.

2. Perlu dilakukannya karakterisasi ukuran partikel dari selulosa bakteri dan

selulosa bakteri termodifikasi dengan TEM untuk mengetahui ukuran
partikelnya secara pasti.
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LAMPIRAN

Lampiran 4.1 Perhitungan Pembuatan Larutan

4.1.1 Pembuatan Larutan NaOH 2% (w/v)
Larutan NaOH 2% (w/v) menunjukkan terdapat 2 gram NaOH dalam 100 mL
larutan. Larutan NaOH dibuat sebanyak 1000 mL.

NaOH.2% = —29_ «1000mL = 20g
100mL

4.1.2 Pembuatan Larutan HCI 6 M
Larutan HCI 6 M dibuat dari HCI 37% (w/w)
Dalam 100 g terdapat 37 g zat terlarut yaitu HCI dan 63 g zat pelarut yaitu air.
p=1,19 g/mL, Mr = 36, 461 g/mol.

= —X
Mr mtotal

Y2,
_3%79 _p
36,461 mtotal
_ 379 ><1,1Qg/mL
36,461 100g

M — 0,012m—0|><1000m|‘
L 1L

M =12mT°'=12|v|

Larutan HCI 6 M dibuat dari 12 M HCI (37% w/w)
M1xV1=M2xV2
6M x500mL =12M xV 2

3000 L Zv2
12

250mL =V 2
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4.1.3 Pembuatan Larutan NaOH 0,01 M
Larutan NaOH 0,01 M dibuat dari NaOH, Mr = 39,997 g/mol

M="
V
oo _ N
L 0,1L
n = 0,001mol
m

T Mr
0,001mol =

n

_= Ml W

39,9979/ mol
m = 0,04g

4.1.4 Pembuatan Larutan HC| 0,05 M
Larutan HCI 0,05 M dibuat dari 12 M HCI (37%)
M1xV1=M2xV?2

12M xV1=0,05M x100mL

Vl=£mL
12

V1=0,4mL
4.1.5 Pembuatan Larutan NaCl 0,001 M
Larutan NaCl 0,01 M dibuat dari NaCl, Mr = 58,44 g/mol

M=2

V
0,001m_0| — L
L 0,5L
n = 0,0005mol
m
W\ —
Mr
0,0005mol =— 1
58,449/ mol

m = 0,029¢g
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4.1.6 Pembuatan Larutan Asam Oksalat 0,05 M

Larutan asam oksalat 0,05 M dibuat dari C,H,0,42H,0, Mr = 126,07 g/mol
n
V

0,05m_0| - n
L 0,05L
n = 0,0025mol
m

" Mr
0,0025mol =

M =

n

o M-

126,079 /mol
m = 0,315¢g

4.1.7 Pembuatan Larutan Induk Bovine Serum Albumin (BSA) 1000 mg/L
Larutan induk BSA dibuat sebanyak 100 mL atau 0,1 L

M.BSA = 1ooom—Lg «01L

m.BSA =100mg = 0,1000g

4.1.8 Pembuatan Larutan Standar Bovine Serum Albumin 40, 80, 120, 160,
200, 240, 280, 320, 360, dan 400 mg/L dari larutan induk BSA 1000
mg/L

a. Larutan Standar 40 mg/L
M1xV1=M2xV2

1000™9 wv1=240M9  25mL
L L
| _ 1ooomL
~ 1000
V1=1mL

b. Larutan Standar 80 mg/L

M1xV1=M2xV2
]DOO%%XV1=80?%X25mL
| 2000mL

1000
V1=2mL
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c. Larutan Standar 120 mg/L

M1xV1=M2xV?2
mg
m
1o 3000mL
1000
V1=3mL
d. Larutan Standar 160 mg/L

M1xV1=M2xV?2

]ﬂOO?%lezlGO%ngSmL

1000 leleO%%XZSmL

| _ 4o0omL

1000
V1=4mL

e. Larutan Standar 200 mg/L

M1xV1=M2xV?2

Jﬂoo%nglzzoo%%xzsmL

V1 5000mL

1000
V1=5mL

f. Larutan Standar 240 mg/L

M1xV1=M2xV2

]DOO??XV1=24O%%x25mL

Vi 6000mL
1000
V1=6mL

g. Larutan Standar 280 mg/L

M1xV1=M2xV2

HMO%%XV1=280?%X25mL

L 7000mL
1000
V1=7mL
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h. Larutan Standar 320 mg/L

M1xV1=M2xV2
mg
L
1- 8000mL
1000
V1=8mL
I. Larutan Standar 360 mg/L

M1xV1=M2xV?2

]DOO?%XV1:360%%X25mL

1000 le:320?%x25mL

~9000mL

1000
V1=9mL

j. Larutan Standar 400 mg/L

M1IxV1=M2xV?2

HMO%%XV1:400?%X25mL

| _ 10000mL
1000
V1=10mL

4.1.9 Pembuatan Buffer Sitrat-Pospat pH 3, 4, 5, 6
Buffer sitrat-pospat pH 3, 4, 5, 6 dibuat dari larutan asam sitrat 0,1 M dan
larutan dinatrium hidrogen pospat 0,2 M
a. Asam Sitrat 0,1 M dibuat dari C¢HgO7.H,0, Mr = 210,14 g/mol

_n
Vv
mol _ _n
b —0:25L
n = 0,025mol
m
n=—
Mr
0025mol=—— 1
210,149/ mol

m = 5,2535g
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b. Dinatrium Hidrogen Pospat 0,2 M dibuat dari Na,HPO,4 Mr = 141,96 g/mol

mon
\Y
mol n
L

,0

02— =
0,25L
n = 0,05mol
m
n=—
Mr
rm
141,969 / mol

m = 7,0980¢g

0,05mol =

No. pH Larutan Asam Sitrat 0,1 M Larutan Dinatrium Hidrogen

(mL) Pospat 0,2 M (mL)
1. 3 +40 +10
2. 4 +30 +20
S 5 +25 +25
4. 6 +17 +33

4.1.10 Pembuatan Larutan Bovine Serum Albumin (BSA) 400 mg/L
Larutan Sampel BSA 400 mg/L dibuat dari larutan induk BSA 1000 mg/L
Ml X V]_ = MZ X VZ

mg mg
1000T>< V, = 400 - % 50 mL
i 20000 mL
17 1000

V, = 20 mL
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4.2 Rendemen Selulosa Bakteri Termodifikasi

60

No Komponen Massa (g)
Ulangan Ulangan Ulangan Rata”
1 2 3
1. Cawan 46,88 46,88 46,89 46,88
2. Cawan + Selulosa Bakteri 62,59 62,59 62,58 62,59
Termodifikasi Basah
3.  Cawan +Selulosa Bakteri 53,16 53,16 53,16 53,16
Termodifikasi Pemanasan
50 Menit (1)
4. Cawan + Selulosa Bakteri 53,10 53,10 53,10 53,10
Termodifikasi Pemanasan
50 Menit (2)
5. Cawan + Selulosa Bakteri 53,10 53,10 53,10 53,10
Termodifikasi Pemanasan
50 Menit (3)
6. Cawan + Selulosa Bakteri 53,10 53,10 53,10 53,10
Termodifikasi Pemanasan
50 Menit (4)
Massa Selulosa Bakteri Termodifikasi
m = (m.cawan + m.selulosa ker ing) — m.cawan
m = 53,109 — 46,88¢g
m = 6,229
Rendemen Selulosa Bakteri Termodifikasi
Re ndemen(%) m.selulosa ker ing «100%
m.awal
Re ndemen(%) = 6229 x100% = 77,78%
8,009
No. Hidrolisis Ke- Massa Awal Massa Akhir Rendemen
(9) (9) (%)
1. I 8,00 6,22 77,78
2. I 8,00 6,17 77,25
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Lampiran 4.3 Karakterisasi Selulosa Bakteri Dan Selulosa Bakteri
Termodifikasi

43.1FTIR
a. Spektrum FTIR Selulosa Bakteri

Selulosa Bakteri
40 |
) ,-"'/\-\
el .‘ ) x.\..
35 - '.I“ . k_" \
c ‘II ,r'/j
0 | A \
é 30 . -‘.‘I‘ ;. I"\I_‘ J"I "‘I I‘."M“\‘I‘
g \ / \/ Vo
& ‘.‘ e 1631‘83-&
= 254 "“.“ / V| M
£ 1431,23"
3346,61
20 I/
'1058,96
15 T T f T T T T T - T T T . T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Bilangan Gelombang (cm’)
b. Spektrum FTIR Selulosa Bakteri Termodifikasi
[l | Selulosa Bkateri Termodifikasi
70 4 //A /‘\
65 / \f\'
60 | / 1645,33 \« /\
c w«\\ /\ . \Uﬂ‘ lpun"fl‘ Hsgs,%e fw’ﬂ
Y \ \ (T /
£ 55- \. | 1429300 | | |
L. ; \ 2897,18 ‘M | \A
S 50 \ | \
= i \ H\M | 6111,45
=] |
=N 45 - \ / W\' JJ
1 I
40 "u
35 - 334854 1058,96
! I ! I ! I ' I ' I T I T I
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Bilangan Gelombang (cm)
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4.3.2 XRD

a. Hasil Analisis XRD Selulosa Bakteri

1000 A

800 -

600

400 -

200 +

Intensitas (Counts)

Data Analisis Sampel Selulosa Bakteri

# Peak Data List

peak 2Theta d

no. (deg) (a)
1 13.3007 6.65141
2 14.7118 6.01645
3 16.8878 5.24581
4 20,6410 4.29965
5 22,8352 3.89122
6 28.4255 3.13738
7 29.5839 3.01712
8 34.4984 2.59773
9 36.0370 2.49027
10 43,9646 2.05786

20 25
2 Theta (")
I/I1 FWHM
(deg)

5 0.56000
32 1.53600
26 1.20500
15 1.44000

100 1.42340

3 0.72000
12 0.88000
12 1.56000

4 0.96000
18 0.56000

Perhitungan Derajat Kristalinitas Selulosa Bakteri

Sc = FWHMcx Ic
Sc =1,42340x 505
Sc =718,817

Sa = FWHMax la
Sa =1,44000x 78

Sa=112,32

Cr.1 (%) = _Sc
Sa + Sc

Crl(96) = 718,817
112,32 + 718,817

Cr.1 (%) = 84,48%

30

35

Intensity
(Counts)

26
164
129

40

Integrated Int
(Counts)
1246
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b. Hasil Analisis XRD Selulosa Bakteri Termodifikasi

2000 4

1500 4

1000 4

500

Intensitas (Counts)

10 15 20 25 30 35 40

2 Theta ()
Data Analisis Sampel Selulosa Bakteri

# Peak Data List

peak 2Theta d I/I1 FWHM Intensity Integrated Int
no. (deg) (A) (deg) (Counts) (Counts)
1 14.5339 6.08969 28 1.33130 320 24149
2 16.7291 5.29522 23 0.99710 257 14625
3 20.5413 4.32029 12 1.44000 134 14418
4 22.6654 3.91999 100 1.24630 1107 70286
5 24.5918 3.61710 5 1.02000 56 7197
6 34.1920 2.62030 11 1.48000 117 11360

Perhitungan Derajat Kristalinitas Selulosa Bakteri Termodifikasi:

Sc =FWHMcx Ic
Sc =1,24630x1107
Sc =1379,6541

Sa = FWHMax la
Sa =1,44000x134

Sa=192,96

Cr.1 (%) = —>C
Sa + Sc

Cr (%) - 1379,6541
192,96 +1379,6541

Cr.1(%) = 87,72%
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¢. Persen Eror alat XRD Shimadzu-7000

Construction

Xeray tubes

The XA0-T000 will acoept various types of Xeray tubes, including the normal foows (NF) 2k'W type and broad focus (3F) 2.TkW type,
which are stardard accessories, ac well a5 the aptional lang fine focus (LfF) 22kW type. By attachirg the cotional counter
manochromator, all types of samples, including Fe samples can be analyzed using the stancard Cu Xeray tube.

Highly stable X-ray generator

Shimadzu's long experience in producing high-performance Xsray generators has provided an X-ray generator of high stabilizy,

with tube woltage and tube current both stable to within £0.01%. This stability is unaffected durirg fluctuation of sowrce woltage or
ambient temperature, ersuring high reliability of data even dwring prolonged periods of data acquisition.

Data Processing System

Instrisment montrol and data processing ane handled by a 1BM PCOAT compatibbe PC, provided with abundant operation softwarne
pre-loaded on a large capacity hard disk drive, enabling high-speed analytical lculations in a userdfriend iy Windows ersircnment.
Wirdows T compatibility further enhances stabilizy.

Gonigmetar Detactar
: Maniter
o B
Heray tube
N E
' B
High valtage | |Ganismeter cantre
trarafarmer Deteste kigh | |t pit:;:imr:;:::m
W-ray eantral uniltage PHA

XFD-7000 Ralational Diagram
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4.3.3 Titrasi Konduktometri
a. Hasil Titrasi Konduktometri Selulosa Bakteri

Volume Konduktivitas (mS/cm) Volume  Konduktivitas (mS/cm)
NaOH
NaOH (mL) Ul U2 (mL) Ul U2
0,5 0,43 0,45 11,3 0,29 0,29
1,0 0,4 0,40 11,4 0,29 0,29
15 0,4 0,40 11,5 0,29 0,29
2,0 0,39 0,39 11,6 0,29 0,29
2,5 0,38 0,38 11,7 0,29 0,29
3,0 0,37 0,38 11,8 0,29 0,29
a5 0,37 0,37 11,9 0,29 0,29
4,0 0,36 0,36 12,0 0,29 0,29
4,5 0,35 0,36 12,1 0,29 0,29
5,0 0,35 0,35 12,2 0,29 0,29
55 0,34 0,34 12,3 0,29 0,29
6,0 0,33 0,34 12,4 0,29 0,29
6,5 0,33 0,33 12,5 0,29 0,29
7,0 0,32 0,33 12,6 0,29 0,29
7,5 0,31 0,32 12,7 0,29 0,29
8,0 0,31 0,32 12,8 0,29 0,29
8,5 0,31 0,31 12,9 0,29 0,29
9,0 0,31 0,31 13,0 0,29 0,29
9,1 0,31 0,31 13,1 0,29 0,29
9,2 0,31 0,31 13,2 0,29 0,29
9,3 0,31 0,30 188 0,29 0,29
9,4 0,30 0,30 13,4 0,29 0,29
9,5 0,30 0,30 1 e 0,29 0,29
9,6 0,30 0,30 13,6 0,29 0,29
9,7 0,30 0,30 18,7 0,29 0,29
9,8 0,30 0,30 13,8 0,29 0,29
9,9 0,30 0,30 8,9 0,29 0,29
10,0 0,30 0,30 14,0 0,29 0,29
10,1 0,30 0,30 14,1 0,29 0,29
10,2 0,30 0,30 14,2 0,29 0,29
10,3 0,30 0,29 14,3 0,29 0,29
10,4 0,30 0,29 14,4 0,29 0,29
10,5 0,29 0,29 14,5 0,29 0,29
10,6 0,29 0,29 14,6 0,29 0,30
10,7 0,29 0,29 14,7 0,29 0,30
10,8 0,29 0,29 14,8 0,30 0,30

10,9 0,29 0,29 14,9 0,30 0,30
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Konduktivitas (mS/cm) Volume  Konduktivitas (mS/cm)
Volume NaOH UL U2
NaOH (mL) Ul U2 (mL)
15,0 0,30 0,30 19,0 0,31 0,31
15,1 0,30 0,30 19,1 0,31 0,31
15,2 0,30 0,30 15,2 0,30 0,30
15,3 0,30 0,30 15,3 0,30 0,30
15,4 0,30 0,30 15,4 0,30 0,30
15,5 0,30 0,30 15,5 0,30 0,30
15,6 0,30 0,30 15,6 0,30 0,30
15,7 0,30 0,30 15,7 0,30 0,30
15,8 0,30 0,30 15,8 0,30 0,30
15,9 0,30 0,30 15,9 0,30 0,30
16,0 0,30 0,30 16,0 0,30 0,30
16,1 0,30 0,30 16,1 0,30 0,30
16,2 0,30 0,30 16,2 0,30 0,30
16,3 0,30 0,30 16,3 0,30 0,30
16,4 0,30 0,30 16,4 0,30 0,30
16,5 0,30 0,30 16,5 0,30 0,30
16,6 0,30 0,30 16,6 0,30 0,30
16,7 0,30 0,30 16,7 0,30 0,30
16,8 0,30 0,30 16,8 0,30 0,30
16,9 0,30 0,30 16,9 0,30 0,30
17,0 0,30 0,30 17,0 0,30 0,30
17,1 0,30 0,30 17,1 0,30 0,30
17,2 0,30 0,30 17,2 0,30 0,30
17,3 0,30 0,30 17,3 0,30 0,30
17,4 0,30 0,30 17,4 0,30 0,30
17,5 0,30 0,30 17,5 0,30 0,30
17,6 0,30 0,30 17,6 0,30 0,30
17,7 0,30 0,30 17,7 0,30 0,30
17,8 0,30 0,31 17,8 0,30 0,31
17,9 0,30 0,31 17,9 0,30 0,31
18,0 0,30 0,31 18,0 0,30 0,31
18,1 0,31 0,31 18,1 0,31 0,31
18,2 0,31 0,31 18,2 0,31 0,31
18,3 0,31 0,31 18,3 0,31 0,31
18,4 0,31 0,31 18,4 0,31 0,31
18,5 0,31 0,31 18,5 0,31 0,31
18,6 0,31 0,31 18,6 0,31 0,31
18,7 0,31 0,31 18,7 0,31 0,31

18,8 0,31 0,31 18,8 0,31 0,31
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v Konduktivitas (mS/cm) Volume  Konduktivitas (mS/cm)
olume NaOH
NaOH (mL) Ul U2 (mL) Ul U2
18,9 0,31 0,31 2,5 0,61 0,62
19,0 0,31 0,31 3,0 0,60 0,61
19,1 0,31 0,31 35 0,59 0,60
19,2 0,31 0,31 4,0 0,59 0,60
19,3 0,31 0,31 4,5 0,58 0,59
19,4 0,31 0,31 5,0 0,58 0,58
19,5 0,31 0,31 55 0,57 0,58
20,0 0,31 0,31 6,0 0,56 0,57
20,5 0,31 0,31 6,5 0,56 0,57
21,0 0,31 0,32 7,0 0,55 0,56
21,5 0,31 0,32 7,5 0,54 0,55
22,0 0,32 0,32 8,0 0,54 0,55
22,5 0,32 0,32 8,5 0,53 0,54
23,0 0,32 0,32 9,0 0,53 0,54
23,5 0,32 0,32 9,5 0,52 0,53
24,0 0,32 0,33 10,0 0,51 0,53
24,5 0,32 0,33 10,5 0,51 0,52
25,0 0,33 0,33 11,0 0,50 0,51
25,5 0,33 0,33 11,5 0,50 0,51
26,0 0,33 0,34 11,5 0,50 0,51
26,5 0,34 0,34 12,0 0,49 0,50
27,0 0,34 0,34 12,5 0,49 0,49
27,5 0,34 0,35 13,0 0,48 0,49
28,0 0,34 0,35 13,5 0,47 0,49
28,5 0,35 0,35 14,0 0,47 0,48
29,0 0,35 0,36 14,5 0,46 0,47
29,5 0,35 0,36 15,0 0,45 0,47
30,0 0,36 0,36 15,5 0,45 0,46
16,0 0,44 0,45
b. Titrasi Konduktometri Selulosa 16,5 0,43 0,44
Bakteri Termodifikasi 17,0 0,43 0,44
17,5 0,43 0,43
Volume Konduktivitas (mS/cm) 18,0 0,42 0,43
NaOH (mL) Ul U2 18,1 0,42 0,43
0,5 0,63 0,64 18,2 0,42 0,42
1,0 0,63 0,63 18,3 0,42 0,42
15 0,62 0,63 18,4 0,41 0,42

2,0 0,61 0,62 18,5 0,41 0,42
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v Konduktivitas (mS/cm) Volume  Konduktivitas (mS/cm)

olume NaOH

NaOH (mL) U1l U2 (mL) Ul U2
18,6 0,41 0,41 22,5 0,37 0,37
18,7 0,41 0,41 22,6 0,37 0,37
18,8 0,41 0,41 22,7 0,37 0,37
18,9 0,41 0,41 22,8 0,37 0,37
19,0 0,41 0,41 22,9 0,36 0,36
19,1 0,40 0,41 23,0 0,36 0,36
19,2 0,40 0,41 23,1 0,36 0,36
19,3 0,40 0,41 23,2 0,36 0,36
19,4 0,40 0,40 23,4 0,36 0,36
19,5 0,40 0,40 23,6 0,36 0,35
19,6 0,40 0,40 23,7 0,36 0,35
19,7 0,40 0,40 23,8 0,35 0,35
19,8 0,40 0,4 23,9 0,35 0,35
19,9 0,40 0,40 24,0 0,35 0,35
20,0 0,40 0,40 24,1 0,35 0,35
20,1 0,40 0,40 24,2 0,35 0,34
20,2 0,39 0,40 24,3 0,35 0,34
20,3 0,39 0,40 24,4 0,35 0,34
20,4 0,39 0,39 24,5 0,35 0,34
20,5 0,39 0,39 24,6 0,35 0,34
20,6 0,39 0,39 24,7 0,34 0,34
20,7 0,39 0,39 24,8 0,34 0,34
20,8 0,39 0,39 24,9 0,34 0,34
20,9 0,39 0,39 25,0 0,34 0,33
21,0 0,39 0,39 25,1 0,34 0,33
21,1 0,38 0,38 25,2 0,33 0,33
21,2 0,38 0,38 25,3 0,33 0,33
21,3 0,38 0,38 25,4 0,33 0,33
21,4 0,38 0,38 25,5 0,33 0,33
21,5 0,38 0,38 25,6 0,33 0,33
21,6 0,38 0,38 25,7 0,33 0,33
21,7 0,38 0,38 25,9 0,33 0,32
21,8 0,38 0,38 26,0 0,32 0,32
21,9 0,37 0,38 26,1 0,32 0,32
22,0 0,37 0,37 26,2 0,32 0,32
22,1 0,37 0,37 26,3 0,32 0,32
22,2 0,37 0,37 26,4 0,32 0,33
22,3 0,37 0,37 26,5 0,33 0,33

22,4 0,37 0,37 26,6 0,33 0,33
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v Konduktivitas (mS/cm) Volume  Konduktivitas (mS/cm)
olume NaOH

NaOH (mL) Ul U2 (mL) U1 U2
26,7 0,33 0,33 2,0 0,61 0,61
26,8 0,33 0,33 2,5 0,61 0,60
26,9 0,33 0,33 3,0 0,6,0 0,60
27,0 0,33 0,33 35 0,59 0,59
27,5 0,33 0,33 4,0 0,59 0,59
28,0 0,33 0,34 4,5 0,58 0,58
28,5 0,34 0,34 5,0 0,57 0,58
29,0 0,34 0,34 55 0,57 0,57
29,5 0,34 0,35 6,0 0,56 0,57
30,0 0,34 0,35 6,5 0,56 0,56
30,5 0,35 0,35 7,0 0,55 0,56
31,0 0,35 0,35 b 0,54 0,55
31,5 0,35 0,36 8,0 0,54 0,54
32,0 0,35 0,36 8,5 0,53 0,54
32,5 0,36 0,36 9,0 0,53 0,53
33,0 0,36 0,37 9,5 0,52 0,53
33,5 0,36 0,37 10,0 0,51 0,52
34,0 0,36 0,37 10,5 0,51 0,51
34,5 0,37 0,38 11,0 0,50 0,51
35,0 0,37 0,38 11,5 0,50 0,50
35,5 0,37 0,38 12,0 0,49 0,50
36,0 0,38 0,38 12,5 0,48 0,50
36,5, 0,38 0,39 13,0 0,48 0,49
37,0 0,38 0,39 13,5 0,47 0,48
37,5 0,39 0,40 14,0 0,47 0,48
38,0 0,39 0,40 14,5 0,46 0,47
38,5 0,40 0,40 15,0 0,45 0,46
39,0 0,40 0,40 15,5 0,45 0,46
39,5 0,40 0,41 16,0 0,44 0,45
40,0 0,40 0,41 16,5 0,44 0,45
170 0,43 0,44
c. Titrasi Konduktometri tanpa 17,5 0,42 0,44
Serat 18,0 0,42 0,43
Volume Konduktivitas (mS/cm) 18,1 0,42 0,43
NaOH (mL) U1 U2 18,2 0,42 0,43
0,5 0,63 0,63 18,3 0,42 0,43
1,0 0,63 0,62 18,4 0,41 0,42

1,5 0,62 0,62 18,5 0,41 0,42
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v Konduktivitas (mS/cm) Volume Konduktivitas (mS/cm)

olume NaOH

NaOH (mL) U1l U2 (mL) Ul U2
18,6 0,41 0,42 22,6 0,36 0,36
18,8 0,41 0,41 22,7 0,36 0,36
18,9 0,41 0,41 22,8 0,36 0,36
19,0 0,41 0,41 22,9 0,36 0,36
19,1 0,41 0,41 23,0 0,36 0,36
19,2 0,40 0,41 23,1 0,35 0,36
19,3 0,40 0,41 23,2 0,35 0,36
19,4 0,40 0,40 23,4 0,35 0,35
19,5 0,40 0,40 23,5 0,35 0,35
19,6 0,40 0,40 23,6 0,35 0,35
19,7 0,40 0,40 23,7 0,35 0,35
19,8 0,40 0,40 23,8 0,35 0,35
19,9 0,39 0,40 23,9 0,35 0,35
20,0 0,39 0,40 24,0 0,35 0,35
20,1 0,39 0,39 24,1 0,34 0,35
20,2 0,39 0,39 24,2 0,34 0,35
20,3 0,39 0,39 24,3 0,34 0,34
20,4 0,39 0,39 24,4 0,34 0,34
20,5 0,39 0,39 24,5 0,34 0,34
20,6 0,39 0,39 24,6 0,34 0,34
20,7 0,38 0,39 24,7 0,34 0,34
20,8 0,38 0,39 24,8 0,34 0,34
20,9 0,38 0,38 249 0,34 0,34
21,0 0,38 0,38 25,0 0,34 0,34
21,1 0,38 0,38 25,1 0,33 0,34
21,2 0,38 0,38 25,2 0,33 0,34
21,3 0,38 0,38 25,3 0,33 0,33
21,4 0,38 0,38 25,4 0,33 0,33
21,5 0,37 0,38 25,5 0,33 0,33
21,6 0,37 0,38 25,6 0,33 0,33
21,7 0,37 0,37 254 0,33 0,33
21,8 0,37 0,37 25,8 0,33 0,33
21,9 0,37 0,37 25,9 0,34 0,33
22,0 0,37 0,37 26,0 0,34 0,34
22,1 0,37 0,37 26,1 0,34 0,34
22,2 0,36 0,37 26,2 0,34 0,34
22,3 0,36 0,37 26,3 0,34 0,34
22,4 0,36 0,36 26,4 0,34 0,34

22,5 0,36 0,36 26,5 0,34 0,34
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Volume Konduktivitas (mS/cm) Volume  Konduktivitas (mS/cm)
NaOH (mL) U1 U2 NaOH U1l U2
26,6 0,34 0,34 30,5 0,36 0,35
26,7 0,34 0,34 31,0 0,36 0,36
26,8 0,34 0,34 315 0,37 0,36
26,9 0,34 0,34 32,0 0,37 0,36
27,0 0,34 0,34 32,5 0,37 0,37
27,5 0,34 0,34 33,0 0,38 0,37
28,0 0,35 0,34 335 0,38 0,37
28,5 0,35 0,34 34,0 0,38 0,38
29,0 0,35 0,35 34,5 0,39 0,38

d. Kurva Titrasi Konduktometri Selulosa Bakteri

Titrasi Konduktometri Selulosa Bakteri 1

0,39
0,37
0,35
0,33
0,31
0,29
0,27
0,25

Konduktivitas (mS/cm)

567 829 101]L121314&516171819202122232425

VAl V2 Volume NaOH (mL)

Kurva Titrasi Konduktometri Selulosa Bakteri 2

0,37 |

0,35

0,33

0,31
0,29

Konduktivitas (mS/cm)

0,27

0,25
45 6 7 8 910111213141516171819202122232425
y y

V1 V2

Volume NaOH (mL)
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e. Titrasi Konduktometri Pada Selosa Bakteri Termodifikasi

Titrasi Konduktometri Selulosa Bakteri

Termodifikasi 1
0,365
0,36 M
0,355

0,35

0,345

0,34 M /—0—0—0
0,335

0,33
0,325
0,32
0,315

Konduktivitas (mS/cm)

23 24 25 % 1’ 27 28 29 30
Volume NaOH (mL)

V2

V1=26,0mL
V2 =26,4mL

Titrasi Konduktometeri Selulosa Bakteri
Termodifikasi 2

0,37

0,36

0,35

0,34

0,33

Konduktivitas (mS/cm)

0,32

0,31

23 24 25 lZG l

27
Volume NaOH (mL) /¢ V2

V1=258mL
V2 =26,3mL
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Pengulangan |

COO — (mmol/Kg) _Cva-vy)
m

10mmol/ L(0,0264 —0,0260)L
m
10mmol/L(0,0004L)
0,0005Kg
0,004mmol
0,0005Kg
COO - (mmol/Kg) =8mmol/Kg

COO - (mmol/Kg) =

COO - (mmol/Kg) =

COO - (mmol/Kg) = mmol / Kg

Pengulangan Il

COO — (mmol/ Kg) _CHlY)
m

10mmol /L (0,0263 — 0,0258) L
m
10mmol/ L(0,0005L)
0,0005Kg
0,005mmol
0,0005Kg
COO - (mmol/Kg) =10mmol/Kg

COO - (mmol/Kg) =

COO - (mmol/Kg) =

COO - (mmol/Kg) = mmol / Kg

Jumlah Mautan Karboksil (COO) adalah:

f.

Pengulanganl! + Pengulangan?2
2
8mmol/Kg +10mmol/Kg
2

Rata — rata =

Rata —rata =

Rata — rata = 9mmol / Kg

Standarisasi NaOH 0,01 M dengan Asam Oksalat 0,05 M
Pengulangan 1

M1xV1=M2xV?2

0,05M x10mLx 2 = M1x99,0mL

% =M1

0,01M =M1
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Pengulangan 11

M1xV1=M2xV?2
0,05M x10mLx2 =M1x99,2mL

10 _ M1
99,2
0,0IM =M1

g. Kurva Titrasi Kurva Titrasi Konduktometri Tanpa Serat

Konduktivitas (mS/cm)

0,4

o
w
(3}

o
w
S

0,32

o
w

0,28

Titrasi Konduktometri Tanpa Serat 1

Volume NaOH (mL)

Konduktivitas (mS/cm)

0,4
0,38
0,36
0,34

0,32

Titrasi Konduktometri Tanpa Serat 2

Volume NaOH (mL)
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h. Titrasi Konduktometri Penambahan NaOH 0,5 mL secara terus menerus
1. Titrasi Konduktometri Selulosa Bakteri 2. Selulosa Bakteri Termodifikasi

Volume Konduktivitas (mS/cm) Volume Konduktivitas (mS/cm)
NaOH (mL) Ul ) NaOH (mL) ul u2
0,5 0,27 0,28 0,5 0,45 0,45
1,0 0,27 0,28 1,0 0,44 0,44
15 0,27 0,28 15 0,44 0,44
2,0 0,27 0,28 2,0 0,43 0,43
2,5 0,27 0,26 2,5 0,42 0,42
3,0 0,26 0,26 3,0 0,42 0,42
3,5 0,26 0,26 815 0,41 0,41
4,0 0,26 0,26 4.0 0,40 0,40
4,5 0,25 0,25 4,5 0,40 0,40
5,0 0,25 0,25 5,0 0,39 0,39
55 0,24 0,25 ) 0,39 0,38
6,0 0,24 0,24 6,0 0,38 0,38
6,5 0,24 0,24 6,5 0,37 0,37
7,0 0,24 0,24 7,0 0,37 0,36
75 0,24 0,24 75 0,36 0,36
8,0 0,24 0,24 8,0 0,36 0,35
8,5 0,24 0,24 8,5 0,35 0,34
9,0 0,24 0,24 9,0 0,34 0,34
9,5 0,24 0,24 9,5 0,34 0,33
10,0 0,25 0,24 10,0 0,33 0,33
10,5 0,25 0,25 10,5 0,33 0,32
11,0 0,26 0,25 11,0 0,32 0,31
11,5 0,26 0,25 11,5 0,32 0,30
12,0 0,26 0,26 12,0 0,31 0,30
12,5 0,27 0,26 12,5 0,30 0,29
13,0 0,27 0,26 13,0 0,30 0,28
13,5 0,27 0,27 13,5 0,29 0,28
14,0 0,27 0,27 14,0 0,29 0,27
14,5 0,28 0,27 14,5 0,28 0,27
15,0 0,28 0,27 15,0 0,27 0,26
15,5 0,28 0,28 15,5 0,27 0,25
16,0 0,28 0,28 16,0 0,26 0,25
16,5 0,28 0,28 16,5 0,26 0,24
17,0 0,29 0,28 17,0 0,25 0,24
17,5 0,29 0,28 17,5 0,25 0,23
18,0 0,29 0,28 18,0 0,24 0,22
18,5 0,29 0,29 18,5 0,24 0,22

19,0 0,30 0,29 19,0 0,23 0,22
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Volume Konduktivitas (mS/cm) Volume Konduktivitas (mS/cm)

NaOH (mL) Ul U2 NaOH (mL) Ul U2
19,5 0,23 0,21 39,0 0,33 0,34
20,0 0,22 0,21 39,5 0,33 0,34
20,5 0,22 0,22 40,0 0,34 0,35
21,0 0,23 0,22 40,5 0,34 0,35
215 0,23 0,22 41,0 0,34 0,35
22,0 0,24 0,22 41,5 0,35 0,35
22,5 0,24 0,23 42,0 0,35 0,36
23,0 0,24 0,23 42,5 0,35 0,36
23,5 0,25 0,23 43,0 0,35 0,36
24,0 0,25 0,23 43,5 0,36 0,37
24,5 0,25 0,23 44,0 0,36 0,37
25,0 0,25 0,24 44,5 0,36 0,38
25,5 0,26 0,24 45,0 0,36 0,38
26,0 0,26 0,25 45,5 0,37 0,38
26,5 0,26 0,25 46,0 0,37 0,38
27,0 0,27 0,25 46,5 0,37 0,39
27,5 0,27 0,25 47,0 0,38 0,39
28,0 0,27 0,26 47,5 0,38 0,39
28,5 0,27 0,26
29,0 0,28 0,27
29,5 0,28 0,27
300 028 027 2. Tanpa Serat
30,5 0,29 0,28 Volume Konduktivitas (mS/cm)
31,0 0,29 0,28 NaOH (mL) U1 U2
315 0,29 0,28 0,5 0,49 0,49
32,0 0,29 0,29 1,0 0,48 0,48
32,5 0,30 0,29 1,5 0,47 0,47
33,0 0,30 0,30 2,0 0,46 0,47
33,5 0,30 0,30 245 0,44 0,46
34,0 0,31 0,31 3,0 0,44 0,45
34,5 0,31 0,31 3,5 0,43 0,44
35,0 0,31 0,31 4,0 0,42 0,43
35,5 0,31 0,31 4,5 0,41 0,42
36,0 0,32 0,32 5,0 0,40 0,42
36,5 0,32 0,32 5,5 0,39 0,4
37,0 0,32 0,33 6,0 0,38 0,4
37,5 0,32 0,33 6,5 0,37 0,39
38,0 0,33 0,33 7,0 0,36 0,38

38,5 0,33 0,34 7,5 0,36 0,37
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Volume Konduktivitas (mS/cm) Volume Konduktivitas (mS/cm)
NaOH (mL) Ul U2 NaOH (mL) U1 U2
8,0 0,35 0,37 20,5 0,24 0,23
8,5 0,34 0,36 21,0 0,24 0,24
9,0 0,34 0,35 21,5 0,25 0,24
9,5 0,33 0,35 22,0 0,24 0,24
10,0 0,33 0,34 22,5 0,26 0,25
10,5 0,32 0,33 23,0 0,26 0,25
11,0 0,32 0,33 23,5 0,27 0,26
115 0,31 0,32 24,0 0,27 0,26
12,0 0,31 0,32 24,5 0,28 0,27
12,5 0,31 0,30 25,0 0,28 0,27
13,0 0,30 0,30 25,5 0,29 0,28
13,5 0,30 0,30 26,0 0,30 0,29
14,0 0,29 0,29 26,5 0,30 0,29
14,5 0,28 0,28 27,0 0,31 0,30
15,0 0,27 0,27 27,5 0,31 0,30
15,5 0,26 0,26 28,0 0,32 0,31
16,0 0,26 0,26 28,5 0,32 0,31
16,5 0,26 0,26 29,0 0,33 0,32
17,0 0,25 0,25 29,5 0,33 0,32
17,5 0,25 0,25 30,0 0,33 0,32
18,0 0,24 0,25 30,5 0,34 0,33
18,5 0,24 0,24 31,0 0,34 0,33
19,0 0,24 0,24 31,5 0,35 0,33
19,5 0,23 0,24 32,0 0,35 0,34
20,0 0,23 0,23 32,5 0,36 0,34

i. Penentuan Jumlah Muatan

Pengulangan |

COO — (mmol/ Kg) _CVITI
m

10mmol/ L(0,0205 - 0,0200)L
m
10mmol/L(0,0005L)
0,0005Kg
0,005mmol
0,0005Kg
COO — (mmol/Kg) =10mmol/Kg

COO - (mmol/Kg) =

COO —(mmol/Kg) =

COO-(mmol/Kg) = mmol/ Kg
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Pengulangan 11

COO — (mmol/Kg) :w

10mmol / L(0,0200 — 0,0195)L
m
10mmol/L(0,0005L)
0,0005Kg
COO — (mmol/ Kg) = 2005mmol o1/ Kg
0,0005Kg

COO - (mmol/Kg) =10mmol/Kg
Jumlah Mautan Karboksil (COO) adalah:

COO - (mmol/Kg) =

COO-(mmol/Kg) =

Pengulanganl + Pengulangan2
2
10mmol/ Kg +10mmol/ Kg

2
Rata — rata =10mmol/ Kg

Rata — rata =

Rata —rata =

J.  Standarisasi NaOH 0,01 M dengan Asam Oksalat 0,05 M
Pengulangan 1

M1xV1=M2xV?2

0,05M x10mLx2 =M1x99,2mL
—1'0 =M1

99,2

0,01M =M1
Pengulangan 2

M1xV1=M2xV?2

0,05M x10mLx2 =M1x99,5mL
L0 _mg

99,5

0,00IM =M1


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

Lampiran 4.4 Analisis Adsorpsi Protein

4.4.1 Scanning Panjang Gelombang

a. Tabel Scanning Panjang Gelombang dari Larutan Standar BSA 200 mg/L

No. Panjang Absorbansi Rata- SD
Gelombang 1 2 3 rata
(nm)

1. 550 0,087 0,088 0,088 0,088 0,0006
2. 560 0,121 0,120 0,120 0,120 0,0006
3. 570 0,146 0,146 0,146 0,146 0,0000
4, 580 0,159 0,158 0,158 0,158 0,0006
5. 582 0,160 0,160 0,160 0,160 0,0000
6. 584 0,162 0,162 0,162 0,162 0,0000
T 586 0,165 0,165 0,165 0,165 0,0000
8. 588 0,165 0,165 0,165 0,165 0,0000
9. 590 0,166 0,166 0,166 0,166 0,0000
10. 592 0,165 0,164 0,164 0,164 0,0006
11. 594 0,163 0,163 0,162 0,163 0,0006
12. 596 0,161 0,161 0,162 0,161 0,0006
13. 598 0,159 0,160 0,160 0,16  0,0006
14. 600 0,158 0,158 0,158 0,158 0,0000
15. 610 0,151 0,151 0,15 0,151 0,0006
16. 620 0,138 0,137 0,138 0,138 0,0006
17. 630 0,120 0,121 0,121 0,121 0,0006
18. 640 0,107 0,107 0,108 0,107 0,0006
19. 650 0,091 0,092 0,092 0,092 0,0006

b. Grafik Scanning Panjang Gelombang

Absorbansi

Scanning Panjang Gelombang BSA 200 mg/L

0,18

0,16
0,14

0,12

0,1
0,08

7

0,06

0,04
0,02

540

560 580

600

620

Panjang Gelombang (nm)

640

660

79


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

4.4.2 Kurva Kalibrasi
a. Tabel Pengukuran Larutan Standar pada Panjang Gelombang 590 nm

No Konsentrasi Absorbansi Rata- SD

: (mg/L) 1 2 3 rata
1. 40 0,042 0,042 0,042 0,042 0,0000
2. 80 0,075 0,075 0,075 0,075 0,0000
3. 120 0,100 0,100 0,099 0,100 0,0006
4, 160 0,123 0,124 0,124 0,124 0,0006
5. 200 0,165 0,165 0,166 0,165 0,0006
6. 240 0,187 0,187 0,188 0,187 0,0006
7. 280 0,228 0,228 0,228 0,228 0,0000
8. 320 0,263 0,262 0,263 0,263 0,0006
9. 360 0,298 0,299 0,298 0,298 0,0006
10. 400 0,329 0,329 0,329 0,336 0,0006

b. Kurva Kalibrasi BSA

80

Absorbansi

0,35
0,3

0,25

o
N}

0,15

o
i

0,05

Kurva Kalibrasi BSA

y = 0,0008x + 0,0023
R?=0,9951

—

100

200

300

Konsentrasi (mg/L)

400

500
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4.4.3 Contoh Perhitungan Kemampuan Adsorpsi Protein BSA pada Variasi
Waktu
Konsentrasi Awal Protein BSA (Co)
Absorbansi Protein BSA awal = 0,329

y = 0,0008x + 0,0023
0,329 = 0,0008x + 0,0023
0,329 -0,0023 = 0,0008x
0,327 = 0,0008x

408,4 = x

Co =408,4mg/mL

Konsentrasi BSA Sisa Adsorpsi Penentuan Kemampuan Adsorpsi
y = 0,0008x + 0,0023 v

0,325 = 0,0008x +0,0023 qf et
0,325-0,0023 = 0,0008x 4t = (408.4 - 4030) x 0,050L
0,323 = 0,0008x 0,100g
403,0 =X gt =5,400mg/Lx0,5L/g

Ct = 403,0mg/L qt =2,721mg/g

a. Tabel Kemampuan Adsorpsi Bovine Serum Albumin (BSA) dengan Variasi
Waktu Kontak pada Selulosa Bakteri

No Waktu Ulangan A Ct gi(mg/g) Rata-rata  SD
(Menit) (mg/L) G (Mg/g)

1. 60 1 0,325 403,0 2,721 3,681 0,867
2 0,323 400,5 3,971
3 0,320 399,6 4,388

2 90 1 0,312 387,1 10,64 11,68 1,301
2 0,308 382,1 13,14
3 0,311 385,9 11,26

3. 120 1 0,311 385,9 11,26 11,19 0,524
2 0,312 387,1 10,64
3 0,310 385,0 11,68

4. 150 1 0,315 390,9 8,763 10,43 1,573
2 0,310 384,6 11,89
3 0,312 387,1 10,64

5. 180 1 0,308 382,1 13,14 12,30 0,955
2 0,311 385,9 11,26
3 0,309 383,4 12,51
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b. Tabel Kemampuan Adsorpsi Bovine Serum Albumin (BSA) dengan Variasi

Waktu Kontak pada Selulosa Bakteri Termodifikasi

No Waktu  Ulangan A Ct Ot Rata-rata  SD
(Menit) (mg/L)  (mg/g) gi(mg/g)

1. 60 1 0,285 353,4 27,51 28,14 1,654
2 0,281 348,4 30,01
3 0,286 354,6 26,89

2. 90 1 0,274 339,6 34,39 34,60 0,361
2 0,273 338,4 35,01
3 0,274 339,6 34,39

3. 120 1 0,273 338,4 35,01 34,39 0,625
2 0,275 340,9 33,76
3 0,274 339,6 34,39

4. 150 1 0,275 340,9 33,76 35,01 1,083
2 0,272 337,1 35,64
3 0,272 337,1 35,64

5. 180 1 0,272 337,1 35,64 36,26 0,625
2 0,270 334,6 36,89
3 0,271 335,9 36,26

Keterangan:

A : Absorbansi larutan BSA Sisa Adsorpsi

Ce :Konsentrasi BSA sisa adsorpsi pada waktu kesetimbangan

ge : Kemampuan adsorpsi BSA pada waktu kesetimbangan

4.4.4 Contoh Perhitungan Kemampuan Adsorpsi BSA pada Variasi pH
Absorbansi Protein BSA awal = 0,329

y = 0,0008x + 0,0023

0,329 = 0,0008x + 0,0023

0,329 -0,0023 = 0,0008x
0,327 = 0,0008x

408,4 = X

Co =408,4mg/mL

Konsentrasi BSA Sisa Adsorpsi

y = 0,0008x +0,0023
0,231 = 0,0008x +0,0023
0,231-0,0023 = 0,0008x
0,229 = 0,0008x
285,9 = X

Ct = 285,9mg/ L

Penentuan Kemampuan Adsorpsi
gt = (Co—Ct)x!
m

qt = (408,4 — 285,9) x

0,050L
0,100g

gt =122,5mg/Lx0,5L/g
gt =61,25mg/g
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a. Tabel Kemampuan Adsorpsi Bovine Serum Albumin (BSA) dengan Variasi

pH pada Selulosa Bakteri

No. pH Ulangan A Ce Oe Rata-rata SD
(mg/L)  (mg/g)  q.(mg/g)

1 3 1 0,231 285,9 61,25 60,85 0,361
2 0,232 287,1 60,64
3 0,232 287,1 60,64

2 4 1 0,258 319,6 44,39 45,43 1,301
2 0,257 318,4 45,01
3 0,254 314,6 46,89

3. 5 1 0,268 332,1 38,14 39,18 0,955
2 0,266 329,6 39,39
3 0,265 328,4 40,01

4. 6 1 0,278 344.,6 31,89 32,72 0,955
2 0,277 343,4 32,51
3 0,275 340,9 33,76

b. Tabel Kemampuan Adsorpsi Bovine Serum Albumin (BSA) dengan Variasi pH

pada Selulosa Bakteri Termodifikasi

No pH Ulangan A Ce Je Rata-rata SD

: (mg/L)  (mg/g)  ge(mg/g)

1 3 1 0,207 255,875 76,26 76,47 0,955
2 0,205 2535815 B!
3 0,208 257,125 75,64

2 4 1 0,224 277,125 65,64 64,80 0,955
2 0,225 278,375 65,01
3 0,227 280,875 63,76

3. 5 1 0,236 292,125 58,14 56,68 1,301
2 0,240 297,125 55,64
3 0,239 295,875 56,26

4 6 1 0,260 322,125 43,14 42,13 0,955
2 0,263 325,875 41,26
3 0,262 324,625 41,89

Keterangan:

A : Absorbansi larutan BSA sisa adsorpsi

Ce : Konsentrasi BSA sisa adsorpsi pada kesetimbangan

ge : Kemampuan adsorpsi BSA pada kesetimbangan
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