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Jagung merupakan salah satu bahan makanan pokok dengan hasil produksi
yang tinggi dan paling banyak dikonsumsi oleh masyarakat Indonesia. Masyarakat
pada umumnya hanya mengkonsumsi bagian daging jagung sedangkan bagian
lainnya kurang dimanfaatkan secara optimal, contohnya tongkol jagung. Tongkol
jagung memiliki kandungan selulosa sebesar 31% sehingga dapat dimanfaatkan
agar memiliki nilai ekonomis yang tinggi. Selulosa juga dapat diubah dalam
ukuran nanoselulosa untuk memperoleh sifat yang lebih unggul. Nanoselulosa
memiliki ukuran kurang dari 1000 nm, Keunggulan nanoselulosa yaitu memiliki
kemampuan dispersi serta biodegradasi dan peningkatan kristanilitas, aspek rasio
dan luas permukaannya. Pembuatan nanoselulosa dapat dilakukan dengan
beberapa metode yaitu secara mekanik, enzimatik dan kimiawi. Dalam penelitian
ini digunakan metode kimiawi secara hidrolisis asam. Penelitian ini bertujuan
untuk membuat nanoselulosa dari tongkol jagung dengan metode hidrolisis asam.
Dalam penelitian ini dikaji pengaruh konsentrasi asam sulfat terhadap sifat-sifat
nanoselulosa yang diperoleh yaitu struktur, ukuran dan jumlah gugus muatan pada
nanoselulosa.

Penelitian ini meliputi tiga tahapan yaitu: (1) isolasi selulosa dari tongkol
jagung (2) hidrolisis selulosa menggunakan asam sulfat dan (3) karakterisasi
nanoselulosa. Tahapan pertama dalam penelitian ini yaitu penghalusan sampel
tongkol jagung menggunakan grinder sehingga didapat serbuk berukuran 60 mesh.
Serbuk kemudian diproses delignifikasi menggunakan NaOH 3% dilanjutkan
bleaching menggunakan NaOCIl, 1,4%. Tahapan kedua dilakukan dengan
memvariasi konsentrasi asam sulfat 8,4 M; 9,4 M; 10,3 M dan 11,3 M dilanjut
dengan tahapan sonikasi dan menghasilkan suspensi nanoselulosa (selanjutnya
disebut NCC 8,4; NCC 9,4; NCC 10,3 dan NCC 11,3). Tahapan ketiga dilakukan

viii


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

dengan beberapa analisis antara lain yaitu analisis gugus fungsi dengan Fourier
Transmission Infra Red (FTIR), analisis diameter partikel menggunakan Particle
Size Analyzer (PSA) dan penentuan jumlah gugus muatan pada permukaan
nanoselulosa dilakukan dengan titrasi konduktometri.

Hasil penelitian menunjukkan bahwa proses isolasi menghasilkan selulosa
berwarna putih dan hasil FTIR menunjukkan bahwa lignin dan hemiselulosa
sudah dihilangkan. Proses hidrolisis menyebabkan warna padatan nanoselulosa
hasil pengeringan dengan metode penentuan %padatan tersuspensi semakin gelap
seiring dengan bertambahnya konsentrasi asam sulfat yang digunakan. Hasil FTIR
nanoselulosa menunjukkan adanya perbedaan struktur pada selulosa setelah
hidrolisis dengan masuknya gugus sulfat. Peningkatan konsentrasi asam sulfat
membuat proses pemecahan daerah amorf selulosa semakin banyak sehingga
menghasilkan rata-rata diameter partikel yang semakin kecil. Rata-rata diameter
partikel diamati pada dua rentang diameter, yaitu 1-100 nm dan 1-10.000 nm.
Data kedua rentang tersebut menunjukkan adanya peningkatan rata-rata diameter
partikel pada NCC 11,3. Hal tersebut dikarenakan proses hidrolisis dengan
konsentrasi H,SO, 11,3 M menyebabkan selulosa mengalami dehidrasi yang
disertai dengan degradasi polimer. Proses degradasi terjadi karena selulosa
mengalami oksidasi membentuk zat lain sehingga mempengaruhi hasil
pengukuran diameter partikelnya. Jumlah gugus sulfat pada NCC 8,4; NCC 9,4;
NCC 10,3 dan NCC 11,3 secara berurutan adalah 678 mmol/Kg, 740 mmol/Kg,
1313 mmol/Kg dan 1322 mmol/Kg. Berdasarkan hasil ini menunjukkan bahwa
semakin meningkatnya konsentrasi asam sulfat membuat jumlah gugus sulfat

semakin besar pula.
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BAB 1. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Indonesia merupakan suatu negara dengan hasil panen padi, kayu, jagung
dan kapas yang sangat melimpah. Hasil panen jagung yang melimpah, sangat
berperan dalam memacu pertumbuhan subsektor tanaman pangan dan
perekonomian nasional karena menjadi penyumbang terbesar kedua setelah padi
(Zubachtirodin, 2007). Produksi jagung juga terus mengalami peningkatan dari
tahun ke tahun. Tercatat dari tahun 2012 hingga 2016 produksi jagung di
Indonesia mengalami pertumbuhan sebesar 5,89% dengan peningkatan panen
yang didapat sebesar 19,941 ton/tahun. Pada tahun 2016 produksi jagung sebesar
23,19 juta ton (Pusat Data dan Sistem Informasi Pertanian Kementrian Pertanian,
2016).

Produksi jagung yang melimpah juga diiringi dengan banyaknya limbah
tongkol jagung yang dihasilkan setelah pasca panen. Sebanyak 30% dari
keseluruhan bagian tanaman jagung berupa tongkol jagung dan sisanya adalah
kulit dan biji jagung (Shofianto, 2008). Komponen utama dari tongkol jagung
yaitu selulosa (31,2 £+ 3,1%), hemiselulosa (43,10 + 4,0%), lignin (16,50 + 2,0%)
dan ash (2,00 £ 0,26%) (Anguiar, 2010).Tongkol jagung merupakan suatu limbah
yang memiliki potensi ekonomi jika dimanfaatkan secara tepat. Kandungan
selulosa yang tinggi dari tongkol jagung memiliki potensi untuk diolah menjadi
material yang memiliki nilai ekonomis (Yueet al., 2007).

Modifikasi selulosa yang sering dimanfaatkan dan bernilai ekonomis
tinggi adalah nanoselulosa. Nanoselulosa merupakan material yang memiliki
ukuran kurang dari 100 nm (Biao, 2011). Namun Mohanraj dan Chen (2006)
mendefinisikan bahwa nanopartikel merupakan partikel terdispersi yang memiliki
ukuran kurang dari 1000 nm. Dibandingkan dengan selulosa, nanoselulosa
memiliki luas permukaan, kekuatan tarik (Tensile strength) dan kestabilan
suspensi yang tinggi. Nanoselulosa juga bersifat biodegradable sehingga ramah

lingkungan. Dengan kemampuan tersebut maka partikel nanoselulosa dapat
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dimanfaatkan sebagai filter penguat dari suatu polimer, penguat membran, media
pembawa obat serta implan, dan sebagai pengental untuk dispersi (loelovich,
2012). Ditinjau dari sisi nilai ekonomisnya, nanoselulosa memiliki harga jual
US$20-100 /kg, jauh diatas harga selulosa yang hanya US$0,6-0,8 /kg (Nugroho,
2016).

Sifat-sifat nanoselulosa yang didapat dipengaruhi oleh beberapa faktor
yaitu sumber selulosa dan metode pembuatan. Berdasarkan metodenya,
nanoselulosa dapat dibuat dengan berbagai metode yaitu metode mekanik
(ultrasonifikasi), metode enzimatik dan metode kimia. Metode kimia yang sering
digunakan vyaitu hidrolisis asam dan oksidasi menggunakan 2,2,6,6-
tetrametilpiperidin-1-oksil (TEMPO). Metode hidrolisis menggunakan asam kuat
akan memecah ikatan (B-1,4 glikosidik daerah amorf pada selulosa (Lee et
al.,2014). Beberapa asam yang telah digunakan untuk hidrolisis yaitu asam sulfat,
asam bromida, asam fosfatdan lain-lain. Secara umum, metode hidrolisis asam
menggunakan asam sulfat (Borjesson dan Westman, 2015). Kelebihan dari asam
sulfat yaitu menghasilkan suspensi yang stabil dari nanoselulosa yang bermuatan
negatif, dengan demikian tidak cenderung beragregat (Silverio et al., 2013).

Nanoselulosa yang diperoleh menggunakan metode hidrolisis asam
dipengaruhi beberapa faktor, antara lain suhu, konsentrasi asam dan waktu
hidrolisis. Semakin besar konsentrasi asam sulfat yang digunakan, maka akan
membuat jumlah gugus bermuatan (SO3’) pada nanoselulosa semakin banyak
namun apabila konsentrasinya terlalu besar akan menurunkan kristanilitasnya
(loelovich, 2012). Menurut loelovich (2012) hasil optimum dalam isolasi
nanoselulosa dari sumber selulosa mikrokristalin  (MCC) didapat dengan
perlakuan konsentasi asam sulfat 57% sampai 60%, suhu 45°C sampai 55°C, dan
waktu hidrolisis 40 menit sampai 60 menit. Dengan melakukan kombinasi
ultrasonikasi maka didapat nanoselulosa dengan panjang 50 nm hingga 200 nm
dan diameter 10 nm hingga 20 nm. Penelitian ini menunjukkan bahwa konsentrasi
asam sangat berpengaruh terhadap sifat-sifat nanoselulosa yang didapat.

Metode hidrolisis juga pernah dilakukan untuk preparasi nanoselulosa dari

tongkol jagung. Penelitian ini menggunakan asam sulfat 48,84% pada suhu
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hidrolisis 45°C dengan variasi waktu hidrolisis selama 30 menit, 60 menit dan 90
menit. Dengan kombinasi ultrasonikasi, diperoleh kristal nanoselulosa paling
optimal pada waktu hidolisis 60 menit yaitu berukuran 3,07 nm hingga 5,23 nm
dengan struktur kristalin yang diperoleh paling banyak (Silverio et al., 2013).
Penelitian lain mengenai pembuatan nanoselulosa dari tongkol jagung juga
dilakukan oleh Liu et al. (2016) menggunakan asam sulfat dengan konsentrasi
tinggi yaitu 64%. Proses hidrolisis dilakukan selama 60 menit pada suhu 45°C.
Nanoselulosa yang diperoleh memiliki diameter sekitar 60 nm hingga 330 nm.

Penggunaan metode asam tanpa adanya penggabungan dengan metode
mekanik seperti ultrasonikasi akan menghasilkan ukuran partikel lebih dari 100
nm dan dengan range yang besar. Hal tersebut dikarenakan penggunaan metode
asam akan menghasilkan nanopartikel yang cenderung beragregat. Untuk
memecah agregat atau memisahkan nanopartikel perlu dilakukan ultasonikasi
yang diterapkan dalam bentuk suspensi (Hee et al., 2013). Menurut Sulistiyowati
(2017) menyatakan bahwa proses sonikasi menggunakan daya 250 Watt selama
15 menit masih kurang mampu memecah agregat sehingga perlu dilakukan
penambahan waktu sonikasi.

Beberapa penelitian mengenai pengaruh konsentrasi asam sulfat pada sifat-
sifat nanoselulosa yang dihasilkan telah dilakukan. Namun pengaruh konsentrasi
ini akan menghasilkan sifat yang berbeda pada sumber selulosa yang berbeda.
Oleh karena itu, dalam penelitian ini akan dilakukan preparasi nanoselulosa dari
tongkol jagung menggunakan hidrolisis asam. Konsentrasi asam sulfat digunakan
sebagai variabel untuk mengatahui pengaruh konsentrasi asam terhadap sifat

nanoselulosa yang dihasilkan.

1.2 Rumusan Masalah
Konsentrasi asam sulfat merupakan faktor penting dalam pembuatan
nanoselulosa, oleh karena itu penulis merumuskan permasalahan penelitian
sebagai berikut:
1. Bagaimana pengaruh konsentrasi asam sulfat terhadap perubahan struktur
selulosa dari tongkol jagung?
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2.

Bagaimana pengaruh konsentrasi asam sulfat terhadap perubahan ukuran
partikel dan jumlah muatan permukaan selulosa dari tongkol jagung?

1.3 Batasan Masalah

Agar penelitian lebih terarah, terfokus dan tidak meluas, maka penulis

membatasi penelitian pada:

1. Serbuk tongkol jagung dan selulosa diayak menggunakan ayakan 60 mesh.

2. Metode hidrolisis asam dilakukan menggunakan asam sulfat dengan variasi
konsentrasi 8,4 M; 9,4 M; 10,3 M dan 11,3 M selama 60 menit dengan suhu
45°C.

3. Proses sonikasi dilakukan selama 30 menit dengan daya 250 Watt.

4. Perubahan struktur selulosa dari tongkol jagung ditentukan menggunakan
Fourier Transmission Infra Red (FTIR).

5. Perubahan ukuran partikel selulosa dari tongkol jagung ditentukan
menggunakan Particle Size Analyzer (PSA).

6. Perubahan jumlah muatan permukaan selulosa dari tongkol jagung ditentukan
menggunakan titrasi konduktometri.

1.4 Tujuan
Tujuan yang ingin dicapai dalam penelitian ini adalah:

1. Mengetahui pengaruh konsentrasi asam sulfat terhadap perubahan struktur
selulosa dari tongkol jagung.

2. Mengetahui pengaruh konsentrasi asam sulfat terhadap perubahan ukuran
partikel dan muatan permukaan selulosa dari tongkol jagung.

1.5 Manfaat

Penelitian ini diharapkan dapat meningkatkan nilai tambah dari limbah

tongkol jagung yang keberadaannya melimpah di Indonesia. Penelitian ini juga

diharapkan dapat memberikan informasi bagi penelitian selanjutnya tentang

pengembangan pembuatan nanoselulosa dari tongkol jagung.
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BAB 2. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Jagung
Jagung merupakan salah satu bahan makanan pokok yang paling banyak
dikonsumsi oleh masyarakat Indonesia. Banyak daerah berbudaya di Indonesia
yang mengkonsumsi jagung, antara lain Madura, Jawa Timur, Yogyakarta,
Sulawesi Selatan, Maluku Utara, Nusa Tenggara Timur (Richana dan Suarni,
2004). Produksi jagung di Indonesia pada tahun 2016 sudah mencapai 23,19 juta
ton. Pada tahun sebelumnya yaitu tahun 2015 produksi jagung masih 19.612.435
ton pipilan kering. Produksi jagung dari tahun ke tahun terus mengalami
peningkatan, tercatat pada tahun 2012 hingga 2016 produksi jagung mengalami
pertumbuhan sebesar 7,54%. Produksi jagung di Jawa Timur saja pada tahun 2015
sudah mencapai 6.131.163 ton. Produksi jagung pada tahun 2017 diproyeksikan
sebesar 24,84 juta ton (Pusat Data dan Sistem Informasi Pertanian Kementrian
Pertanian, 2016).
Taksonomi jagung dalam sistematika tumbuhan diklasifikasikan sebagai
berikut:
Kingdom : Plantae
Division : Spermatophyta

Subdivision : Agiospermae

Kelas : Monocotyledoneae
Ordo : Poales

Family : Poeceae (Graminae)
Genus : Zea

Spesies : Zea Mays L

(Iriany et al., 2007).

Kebutuhan jagung yang cukup tinggi menyebabkan limbah yang
dihasilkan dari industri pangan dan pakan berbahan baku jagung juga semakin
bertambah. Limbah merupakan hasil dari aktivitas manusia atau proses-proses

alam yang tidak dipergunakan kembali sehingga mempunyai nilai ekonomi sangat
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rendah. Bagian jagung yang diambil oleh kebanyakan masyarakat yaitu dagingnya
padahal jagung memiliki bagian lain seperti tongkol jagung dan daun yang dapat
dimanfaatkan. Tongkol jagung merupakan limbah pertanian di Indonesia yang
keberadaannya sangat melimpah sehingga memiliki potensi tinggi untuk
dimanfatkan kembali menjadi produk baru bernilai ekonomi tinggi. Limbah-
limbah pertanian tersebut tergolong kedalam limbah lignoselulosa. Limbah
lignoselulosa adalah limbah yang mengandung selulosa, hemiselulola dan lignin.
Tanaman jagung termasuk jenis tanaman pangan yang diketahui banyak
mengandung serat kasar yang terdiri dari senyawa kompleks selulosa,
hemiselulosa dan lignin. Selulosa merupakan serat yang memiliki banyak manfaat
dimana selulosa banyak ditemukan pada jagung yaitu pada bagian tongkol jagung.
Tongkol jagung merupakan limbah sehingga seharusnya dapat dimanfaatkan
dengan maksimal (Richana dan Suarni, 2004).

Limbah dari tongkol jagung ternyata dapat dimanfaatkan dalam berbagai
bidang nanoteknologi diantaranya bidang pertanian, pengolahan pangan, dan
suplemen. Dalam bidang pertanian, tongkol jagung yang telah diisolasi
nanoselulosanya dapat dimanfaatkan sebagai molekul tunggal pendeteksi untuk
menentukan interaksi enzim dan substrat, nanokapsul untuk mengirimkan
pestisida, pupuk, dan bahan lainnya agar lebih efisien. Pemanfaatannya juga
sebagai nanochips untuk identitas pelestarian dan nanosensor untuk deteksi hewan
dan tanaman patogen, nanokapsul untuk mengirimkan vaksin, nanopartikel untuk
mengirimkan DNA ke tanaman (target rekayasa genetika) (Winarno dan
Fernandez, 2010).

2.2 Selulosa

Selulosa adalah polimer utama di permukaan bumi sehingga menempati
kedudukan penting dalam perkembangan ekonomi dunia. Selulosa yang murni
memiliki peluang yang sangat besar dalam berbagai bidang. Dengan ilmu
pengetahuan yang saat ini sudah mulai berkembang pesat, tidak menutup
kemungkinan bahwa di masa yang akan datang selulosa sangat dibutuhkan
sebagai bahan baku industri makanan modern, industri kesehatan, dan sektor
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industri lainnya termasuk industri material maju. Sumber utama dari selulosa
yaitu tanaman. Selulosa yang berasal dari tanaman masih berikatan dengan lignin
dalam bentuk ligonoselulosa. Selain itu selulosa juga masih diselimuti oleh
hemiselulosa. Untuk itu perlu proses isolasi untuk mendapatkan selulosa yang

murni (Sukara dan Meliawati, 2014).

2.2.1 Struktur Selulosa

Selulosa merupakan biopolimer alami dari monomer-monomer glukosa
yang menjadi komponen utama biomassa tumbuhan dan keberadaannya melimpah
di muka bumi. Selulosa merupakan homo-polisakarida linear dengan rumus kimia
(CsH1005)n dimana n merupakan Derajat Polimerisasi (DP) dari selulosa. Nilai
derajad polimerisasi dari selulosa yang berada di kayu sebesar 10.000 sedangkan
selulosa bakteri memiliki DP sekitar 8000. Selulosa tersusun atas unit-unit D-
anhidroglukopiranosa yang saling terikat dengan ikatan $-1,4-glikosida. Satu unit
D-anhidroglukopiranosa dari selulosa memiliki tiga gugus hidroksi. Gugus
hidroksi tersebut menunjukkan adanya gugus alkohol dengan posisi yang tidak
sama. Gugus hidroksi pada C2 dan C3 dengan posisi alkohol sekunder sedangkan
gugus hidroksi C6 dengan posisi alkohol primer. Gugus hidroksi pada posisi
primer, yaitu pada C6 merupakan yang paling reaktif sehingga memungkinkan
untuk dilakukan modifikasi kimia (Borjesson dan Westman, 2015). Struktur

selulosa dapat dilihat pada Gambar 2.1,
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Gambar 2.1 Struktur selulosa (Sumber: Borjesson dan Westman, 2015)

Selulosa merupakan komponen terbesar penyusun suatu tumbuhan yang
berfungsi sebagai unsur penyusun dinding sel. Selulosa banyak ditemukan pada
tanaman-tanaman berserat seperti kapas dan kayu. Kapas merupakan tanaman
dengan kandungan selulosa tertinggi, yaitu sekitar 90%. Suatu tumbuhan juga

mengandung polisakarida jenis lainnya seperti hemiselulosa dan lignin. Selulosa
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dalam suatu tumbuhan biasanya berasosiasi dengan hemiselulosa dan lignin untuk
membentuk kerangka utama struktur tumbuhan. Oleh sebab itu, untuk pemurnian
selulosa perlu dilakukan penghapusan hemiselulosa dan lignin (Zugenmaier et al.,
2008). Komposisi kimia dari tongkol jagung sebagai sumber selulosa ditunjukkan
dalam Tabel 2.1,

Tabel 2.1 Komposisi Kimia dari Tongkol Jagung Sebagai Sumber Selulosa

Kandungan (%)

Komposig) Sebelum Diisolasi Setelah Diisolasi
Selulosa 31,2+3,1 65,5+ 4,2
Hemiselulosa 43,10+ 4,0 25,3+4,0
Lignin 16,50+ 2,0 3,40 £ 1,33
Ash 2,00 £ 0,26 1,30+0,11

Sumber: Aguiar, 2010

2.2.2 Sifat Fisika-Kimia Selulosa

Selulosa yang didapat dari sumber berbeda akan memiliki panjang rantai
polimer yang berbeda pula. Perbedaan panjang rantai polimer akan menunjukkan
nilai derajad polimerisasinya yang berbeda. Nilai derajad polimerisasi tidak hanya
ditentukan dari panjang rantai polimer tetapi juga dipengaruhi oleh metode dan
proses isolasi. Reaktivitas dari selulosa dapat dilihat dari ketiga posisi gugus
hidroksinya dalam anhidroglukopiranosa. Gugus hidroksi dari selulosa berada
dalam posisi primer dan posisi sekunder. Gugus hidroksi yang berada pada daerah
amorf lebih reaktif sehingga sangat mudah bereaksi. Gugus hidroksi juga
menentukan kelarutan dari selulosa. Adanya gugus hidroksil menyebabkan
selulosa tidak dapat larut dalam pelarut organik umum dan air karena akan
membentuk ikatan hidrogen intra dan antarmolekul. Selulosa dapat larut apabila
jaringan ikatan hidrogen diputus. Selulosa mengandung monomer-monomer
glukosa melalui ikatan B-glikosidik yang mudah putus dengan adanya asam.
Selulosa bersifat semi-fleksibel, kaku, memiliki viskositas yang tinggi dalam
larutan, dan kemampuan untuk membentuk helai fibrik. Selulosa bersifat kaku

karena strukturnya membentuk ikatan hidrogen intramolekul dan berikatan pada
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B-glukosida serta konformasi kursi dari cincin D-anhidropiranosa (Granstrom,
2009).

Selulosa memiliki nilai kristalin indeks yang tinggi serta elastis. Sifat
selulosa yang aman sehingga polisakarida ini banyak digunakan diberbagai
bidang industri. Industri yang paling banyak memanfaatkan selulosa yaitu industri
tekstil, kertas, pembuatan alat kesehatan dan kosmetik. Industri yang bergerak
dibidang kesehatan banyak memanfaatkan selulosa sebagai bahan penyerap pada
popok dan pembalut serta digunakan dalam biosensor untuk menguji kadar gula
darah. Seluosa pada biosensor tersebut difungsikan sebagai membran tambahan
untuk melindungi gluko oksidasi terimobilisasi. Hal tersebut karena selulosa
bersifat elastis, memiliki kekuatan tarik yang tinggi dan permeabel terhadap cairan
dan udara (Bielecki, 2005).

Derajad polimerisasi dapat digunakan untuk menentukan kelarutan
selulosa. Berdasarkan derajad polimerisasi dan kelarutannya dalam natrium
hidroksida, selulosa dibagi menjadi tiga jenis, yaitu selulosa a, selulosa 3, dan
selulosa y. Selulosa o memiliki derajad polimerisasi sebesar 600-1500 sehingga
apabila diproses menggunakan larutan NaOH 17,5% (basa kuat) tidak akan larut.
Kandungan selulosa a paling banyak dibanding dengan selulosa B dan selulosa v,
yaitu >92%. Kandungannya yang sangat besar maka selulosa a memiliki tingkat
kemurnian yang paling tinggi dan digunakan pada penentuan tingkat kemurnian
dari selulosa. Sehingga selulosa o banyak digunakan sebagai bahan baku utama
pembuatan propelan dan atau bahan peledak. Selulosa B memiliki derajad
polimerisasi sebesar 15-90 sehingga dapat larut dalam larutan NaOH 17,5%.
Selulosa B juga disebut sebagai selulosa a yang terdegradasi. Selulosa y memiliki
derajad polimerisasi paling kecil yaitu kurang dari 15 sehingga sudah dipastikan
dapat larut dalam larutan NaOH 17,5% . Selulosa yang tergolong dalam selulosa y
merupakan hemiselulosa. Hemiselulosa memiliki struktur yang bersifat amorf

dan bercabang sehingga mudah larut dalam larutan basa (Sjostrom, 1995).
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2.3 Nanoselulosa

Nanoselulosa merupakan suatu selulosa dengan ukuran nano. Hal tersebut
ditandai dengan adanya peningkatan kemampuan dispersi serta biodegradasi dan
peningkatan kristalinitas, aspek rasio dan luas permukaannya. Dengan
kemampuan dari nanoselulosa tersebut, maka partikel dari nanoselulosa
dimanfaatkan sebagai filler penguat dari suatu polimer. Nanoselulosa juga
dimanfaatkan sebagai aditif untuk produk-produk biodegredable, penguat
membran, media pembawa obat serta implan, dan sebagai pengental untuk
dispersi (loelovich, 2012). Nanoselulosa memiliki ukuran kurang dari 100 nm
(Biao et al., 2011). Namun Mohanraj dan Chen (2006) mendefinisikan bahwa
nanopartikel merupakan partikel terdispersi yang memiliki ukuran kurang dari
1000 nm.

Nanoselulosa merupakan suatu material yang dapat diaplikasikan dalam
beberapa bidang aplikasi yang berbeda. Nanoselulosa banyak diaplikasikan dalam
bidang kimia dan farmasi. Nanoselulosa telah diteliti dan dilakukan berbagai
modifikasi untuk difungsikan sebagai nanomaterial yang berkaitan dengan fisika,
kimia, dan biologi. Modifikasi kimia sederhana dalam permukaan selulosa
menyebabkan nanoselulosa tersebut mengalami dispersabilitas dalam pelarut yang
berbeda. Selulosa yang didapat dari proses isolasi kemudian dihidrolisis untuk
memperoleh nanoselulosa dengan metode asam meggunakan asam kuat (Habibi et
al., 2010).

Sifat fisik dari nanoselulosa diantaranya yaitu memiliki nilai kekuatan
tarik yang tinggi yaitu 7,5 Gpa, koefisien ekspansi termal rendah sebesar 1
ppm.K™, nilai stabilitas termal yang sampai dengan 300°C, nilai rasio aspek tinggi
dengan kisaran sebesar 10-100, dan nilai densitas rendah sebesar 1,6 g.cm™
Nanokristal dapat diperoleh dari serat asli hasil dari hidrolisis asam. Hasil dari
proses hidrolisis asam berupa nanopartikel yang sangat kristal dan bertekstur kaku.
Sifatnya yang kaku sehingga disebut dengan nanowhiskers. Nanopartikel yang
dihasilkan memiliki ukuran yang lebih pendek, yaitu berkisar antara 100 sampai
1000 nanometer. Nanopartikel yang didapat dari proses hidrolisis asam

selanjutnya dikenal sebagai selulosa nanokristalin (Nugroho, 2016).
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Selulosa dapat didegradasi menjadi nanoselulosa dengan menggunakan
beberapa metode, diantaranya metode kimia, mekanik dan enzimatis. Preparasi
nanoselulosa dengan menggunakan metode kimia dapat dilakukan dengan
menggunakan metode asam, metode organosolv, metode pelarut alkali, metode
oksidasi 2,2,6,6-tetrametilpiperidin-1-oksil (TEMPO), dan metode cairan ionik.
Metode yang umum digunakan yaitu metode asam dengan hidrolisis
menggunakan asam kuat. Metode hidrolisis asam sering digunakan karena mampu
memecah ikatan B-1,4 glikosidik pada daerah amorf selulosa dengan energi yang
dibutuhkan sangat rendah (Lee et al., 2014).

Serat selulosa memiliki struktur yang tidak seragam dimana terdapat
daerah yang tidak teratur yaitu daerah amorf dan daerah teratur yaitu daerah
kristalin. Hal tersebut yang menyebabkan selulosa memiliki struktur yang bersifat
semikristalin. Daerah yang dibutuhkan dalam proses isolasi yaitu daerah kristalin
sehingga perlu pemisahan dari daerah amorf. Metode yang umum digunakan yaitu
hidrolisis asam menggunakan asam kuat. Hal tersebut dikarenakan asam kuat
mampu memotong daerah amorf dari rantai selulosa sehingga didapat daerah
kristalin yang lebih banyak (Effendi et al., 2015). Mekanisme hidrolisis asam
untuk menghilangkan bagian amorf dari selulosa dapat dilihat padaGambar 2.2,
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Gambar 2.2 Mekanisme hidrolisis asam (Sumber: Yue et al., 2007)

Selulosa terdiri dari daerah amorf dan daerah kristalin. Daerah amorf pada
selulosa memiliki nilai densitas yang kecil dibandingkan dengan daerah kristalin.

Perbedaan densitas tersebut menyebabkan daerah amorf akan terputus dengan
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daerah kristalin ketika diberi perlakuan dengan asam keras. Hidrolisis asam
merupakan proses yang awal dalam produksi nanokristal selulosa. Nanokristal
selulosa yang dihasilkan dari proses hidrolisis asam menggunakan asam yang
berbeda akan memiliki sifat yang berbeda pula. Selain itu, ada beberapa faktor
lain yang menyebabkan perbedaan sifat nanokristal selulosa diantaranya yaitu
sumber selulosa, waktu reaksi, dan suhu yang digunakan (Liu et al., 2016).

Asam yang sering digunakan dalam memproduksi nanokristal selulosa
yaitu asam sulfat dan asam klorida. Nanokristal selulosa dari kedua asam tersebut
menunjukkan hasil yang berbeda dalam uji kelarutan dalam air. Hidrolisis
menggunakan asam sulfat menunjukkan nanokristal selulosa dapat terdispersi
dengan mudah dalam air sedangkan untuk nanokristal selulosa hasil hidrolisis
dengan asam klorida tidak terdispersi dengan mudah dalam air dan membentuk
suspensi larutan yang cenderung terflokulasi (Liu et al., 2016).

Jenis asam kuat yang berbeda pada proses hidrolisis asam akan
menghasilkan nanoselulosa yang sifatnya berbeda pula. Asam yang digunakan
pada proses hidrolisis dalam isolasi nanoselulosa akan berpengaruh terhadap
gugus muatan pada permukaan selulosa nanokristal yang dihasilkan. Hidrolisis
selulosa biasanya menggunakan asam kuat seperti asam sulfat dan asam klorida.
Hidrolisis selulosa menggunakan asam sulfat akan menghasilkan gugus yang
bermuatan sulfat, (OSO3) pada permukaan dari nanokristal yang dihasilkan
(BOrjesson dan Westman, 2015).

Proses hidrolisis yang menggunakan asam Kklorida akan mempertahankan
struktur selulosa. Suhu juga sangat menentukan struktur nanoselulosa yang
dihasilkan. Kondisi suhu tertentu pada proses hidrolisis menggunakan asam
klorida dapat memungkinkan terbentuknya sedikit gugus karboksil (COO") pada
permukaannya. Hal tersebut dikarenakan pada suhu tertentu akan terjadi proses
oksidasi selama hidrolisis sedang berlangsung. Proses hidrolisis menggunakan
asam klorida yang diikuti dengan adanya oksidasi pada saat hidrolisis akan
menghasilkan gugus karboksil yang memiliki jumlah muatan sekitar 2 mmol.Kg™
(Kalashnikova et al., 2013). Perbedaan permukaan selulosa nanokristal yang


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

13

dihasilkan dari hidrolisis asam dengan tipe asam yang berbeda dapat dilihat pada
Gambar 2.3,
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Gambar 2.3 Nanoselulosa dihasilkan dari hidrolisis asam menggunakan jenis asam yang
berbeda(a) hasil hidrolisis asam sulfat; (b) hasil hidrolisis asam klorida; (c)
hasil hidrolisis asam klorida dengan adanya oksidasi (Sumber: Bérjesson dan
Westman, 2015).

Penelitian mengenai isolasi nanoselulosa sebagian besar menggunakan
hidrolisis dengan asam sulfat untuk menghasilkan selulosa nanokristal. Menurut
Nor et al. (2014) yang telah melakukan preparasi nanoselulosa dengan metode
asam menggunakan H,SO, 65% selama 45 menit pada 45°C menghasilkan
nanoselulosa dengan diameter 100-150 nm. Selain menggunakan hidrolisis
dengan asam sulfat, selulosa nanokristal juga dapat dihasilkan dari proses oksidasi
dengan menggunakan amonium persulfat. Permukaan selulosa yang dihasilkan
dari oksidasi ini mengandung gugus muatan karboksilat. Metode oksidasi juga
bisa dilakukan menggunakan senyawa lain, seperti 2,2,6,6-tetrametilpiperidin-1-
oksil (TEMPO). Hasil oksidasi ini merupakan selulosa nanokristal yang stabil
dalam suspensi. Hal tersebut dikarenakan pada permukaan selulosa nanokristal
mengandung gugus muatan karboksilat. Derajat oksidasi dari TEMPO sangat
mempengaruhi derajat kristalinitas selulosa yang dihasilkan pada proses oksidasi.
Keuntungan dari metode oksidasi selulosa tanpa adanya perlakuan asam yaitu
berhasil menurunkan ukuran fibril-fibril pada selulosa. Kekurangan dari metode
oksidasi asam vyaitu tidak dapat menghilangkan daerah amorf. Kekurangan
tersebut dapat diatasi dengan mengkombinasikan metode oksidasi dengan metode
lain seperti metode hidrolisis asam (Reiniati et al., 2016).

Metode oksidasi juga dapat dilakukan dengan mengkombinasikannya
dengan metode pelarut alkali. Metode pelarut alkali bisa diimplementasikan

setelah perlakuan dengan metode hidrolisis asam. Metode ini umumnya
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menggunakan NaOH sebagai pelarutnya dan menghasilkan nanoselulosa yang
memiliki derajat polimerisasi dengan rentang nilai 290 sampai 405. Metode alkali
ini difungsikan untuk menghilangkan hemiselulosa dari material lignoselulosa.
Metode oksidasi biasanya difungsikan untuk meningkatkan Kinerja dari pelarut
alkali. Proses yang terjadi pada perlakuan pH>12 yaitu reduksi radikal super (-O,)
oleh pelarut. Akibatnya cincin aromatik dari lignin dan sebagian dari polimer
hemiselulosa akan terserang dan berubah menjadi senyawa dengan gugus asam
karboksilat (Sanches et al., 2011).

Nanoselulosa yang diperoleh dengan metode asam tidak hanya
dipengaruhi oleh jenis asam kuat yang digunakan tetapi juga dipengaruhi oleh
waktu hidrolisis dan konsentrasi dari asam yang digunakan. Proses hidrolisis yang
menggunakan asam sulfat dengan konsentrasi tinggi akan menyebabkan jumlah
gugus bermuatan pada nanoselulosa menjadi semakin banyak. Konsentrasi dari
asam sulfat harus diperhitungkan karena jika konsentrasinya terlalu besar maka
dapat menurunkan kekristalannya. Pengaruh konsentrasi asam sulfat, temperatur
dan waktu hidrolisis telah diteliti untuk mempelajari proses yang optimal dalam
isolasi nanoselulosa (loelovich, 2012).

Penelitian mengenai preparasi nanoselulosa telah banyak dilakukan
dengan menggunakan sumber selulosa mikrokristalin (MCC). Penelitian tersebut
menggunakan variasi konsentrasi asam sulfat yaitu 50% sampai 67%, variasi suhu
40°C sampai 60°C dan variasi waktu hidrolisis 30 menit hingga 3 jam. Hasil
optimum didapat dengan perlakuan konsentasi asam sulfat 57% b/b sampai 60%,
suhu 45°C sampai 55°C, dan waktu hidrolisis 40 menit sampai 60 menit.
Kombinasi dengan ultrasonikasi maka didapat nanoselulosa dengan ukuran 150-
200 x 10-20 nm dan randemennya tinggi yaitu 70-75%. Konsentrasi asam sulfat
yang mencapai 63% akan menyebabkan sampel selulosa yang ditambahkan larut
dan memiliki randemen rendah sekitar 30-40%. Konsentrasi yang lebih besar dari
63% akan membuat nanoselulosa yang dihasilkan bersifat amorf dengan modulus
Young 0,5-0,7 Gpa (loelovich, 2012).

Proses hidrolisis menggunakan asam sulfat dengan konsentrasi 60% dalam

beberapa menit menghasilkan suspensi berwarna hitam. Hal tersebut menandakan
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terjadinya dehidrasi dan karbonisasi selulosa. Sifat asam sulfat sebagai oksidator
kuat akan menyebabkan reaksinya dengan air sangat kuat dan menimbulkan panas
yang tinggi. Asam sulfat dengan konsentrasi tinggi apabila direaksikan dengan
selulosa akan mengusir atom oksigen dan hidrogen dari senyawa tersebut karena
afinitas asam sulfat yang tinggi. Selulosa terbakar menjadi karbon yang ditandai
dengan berubahnya warna suspensi menjadi hitam pekat serta serbuk yang
dihasilkan berwarna hitam yang merupakan warna khas dari karbon (Pratama,
2016).

Penelitian mengenai pembuatan nanoselulosa memang sudah banyak
dilakukan menggunakan selulosa komersil (MCC) seperti oleh loelovich (2012).
Namun nanoselulosa dari sumber yang berbeda akan menunjukkan sifat-sifat yang
berbeda pula. Salah satu sumber nanoselulosa yaitu tongkol jagung. Penelitian
mengenai pembuatan nanoselulosa dari tongkol jagung juga pernah dilakukan
oleh Silverio et al. (2013) dengan optimalisasi waktu hidrolisis. Proses hidrolisis
menggunakan asam sulfat 9,17 M (48,84%) pada suhu 45°C. Variasi waktu
hidrolisis dilakukan selama 30 menit, 60 menit, dan 90 menit. Perlakuan hidrolisis
asam juga dikombinasikan dengan ultrasonikasi. Kristal yang didapat dengan
hidrolisis selama 60 menit memberikan hasil terbaik dengan ukuran 4,15 + 1,08
nm. Hidrolisis selama 90 menit menghasilkan nanoselulosa dengan ukuran 4,03 +
1,07 nm. Ukuran nanoselulosa dari hidrolisis selama 90 menit menunjukkan
ukuran yang lebih kecil dibanding dengan hidrolisis selama 60 menit namun
kristal yang dihasilkan banyak yang mengalami kerusakan. Waktu hidrolisis yang
terlalu lama dapat menurunkan dimensi dan aspek rasio (L/D) dari nanoselulosa
yang dihasilkan.

Liu et al. (2016) telah melakukan penelitian menggunakan tongkol jagung
sebagai sumber selulosa. Dalam penelitiannya, dilakukan proses isolasi selulosa
dari tongkol jagung hingga didapat nanoselulosa dengan menggunakan berbagai
metode, salah satunya yaitu metode hidrolisis asam yang dikombinasikan dengan
ultrasonikasi. Konsentrasi H,SO,4 yang digunakan juga tinggi yaitu 64%. Proses
hidrolisis dilakukan selama 60 menit pada suhu 45°C. Hasil analisis menggunakan
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SEM menunjukkan bahwa nanoselulosa yang diperoleh memiliki diameter sekitar
60 nm hingga 330 nm.

Penggunaan metode asam tanpa adanya penggabungan dengan metode
mekanik seperti ultrasonikasi akan menghasilkan ukuran partikel lebih dari 100
nm dan dengan range yang besar. Hal tersebut dikarenakan penggunaan metode
asam akan menghasilkan nanopartikel yang cenderung beragregat. Untuk
memecah agregat atau memisahkan nanopartikel perlu dilakukan ultasonikasi
yang diterapkan dalam bentuk suspensi (Hee et al., 2013). Menurut Sulistiyowati
(2017) menyatakan bahwa proses sonikasi menggunakan daya 250 Watt selama
15 menit masih kurang mampu memecah agregat sehingga perlu dilakukan
penambahan waktu sonikasi.

Metode mekanik dilakukan dengan ultrasonikasi dan homogenasi dengan
tekanan tinggi untuk memperoleh nanoselulosa. Metode Mekanik yang umum
dilakukan yaitu ultrasonikasi. Ultrasonikasi merupakan proses yang sangat efektif
dalam isolasi partikel yang berukuran nano. Ultrasonikasi dilakukan dengan
pemberian gelombang ultrasonik pada suatu materi. Gelombang ultrasonik
merupakan sebuah rambatan energi dan momentum mekanik. Oleh karenanya
suatu ultrasonikasi membutuhkan medium untuk merambat. Medium yang dapat
digunakan untuk proses ultrasonikasi dapat berupa padat, gas, maupun cair (Safitri,
2012). Fenomena yang terjadi pada proses ultrasonikasi yaitu kavitasi akustik.
Kavitasi akustik merupakan proses pembentukan, pertumbuhan dan meledaknya
suatu gelembung yang terdapat dalam cairan dengan energi sebesar 10-100
Kj.mol™. Efek yang ditimbulkan yaitu selulosa akan dipecah dari ukuran mikro
menjadi berukuran nano (Rosazley et al., 2016).

Ultrasonikasi juga dipengaruhi oleh daya yang digunakan. Daya
ultrasonikasi yang tinggi akan meningkatkan energi untuk memecah gelombang
kavitasi sehingga mampu memutus ikatan glikosidik dan ikatan hidrogen pada
selulosa. Daya ultrasonikasi yang rendah hanya mampu memutus daerah amorf
pada selulosa (Rosazley et al., 2016). Ultrasonikasi juga dipengaruhi oleh waktu.
Waktu ultrasonikasi yang semakin lama akan menghasilkan nanoselulosa dengan

ukuran yang semaikin kecil. Hal tersebut menyebabkan kekristalannya menurun
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(Li et al., 2012). Faktor lain yang mempengaruhi ukuran nanoselulosa pada proses
ultrasonikasi yaitu suhu. Penggunaan suhu yang terlalu tinggi dapat menyebabkan
terjadinya desulfatasi dari gugus sulfat pada selulosa. Untuk menghindari hal
tersebut maka proses ultrasonikasi dilakukan di dalam icebath (Lee et al., 2014).

Ultrasonikasi untuk isolasi nanoselulosa dilakukan menggunakan daya
sebesar 1500W. Perlakuan dengan ultrasonikasi akan menghasilkan nanoselulosa
dengan ukuran berkisar 50-250 x 10-20 nm. Ukuran dari nanoselulosa yang
dihasilkan akan berbanding terbalik dengan waktu ultrasonikasi. Penambahan
durasi waktu dalam ultrasonikasi akan mengurangi atau memperkecil ukuran dari
nanoselulosa yang dihasilkan. Namun, ukuran nanoselulosa yang semakin kecil
akan menyebabkan penurunan kekristalan dari nanoselulosa karena ikatan
hidrogen dalam nanoselulosa juga akan semakin sedikit (Li et al., 2012).

Metode mekanik ini tentunya juga memiliki kekurangan dan kelebihan.
Kekurangan dari metode mekanik seperti biaya produksi yang tinggi dalam
penggunaan alat dan bahan dan metode ini juga kurang efisien karena
membutuhkan energi yang lebih besar dibanding dengan penggunaan metode
kimia (Liuet al., 2016). Kelebihan dari proses ultrasoniksi dapat dilihat dari
nanoselulosa yang didapat. Nanoselulosa yang didapat tidak mengalami
perubahan yang secara signifikan pada struktur kimia, partikel, dan senyawa-
senyawa dari bahan yang digunakan (Williams, 1983). Oleh karenanya, penelitian
mengenai isolasi nanoselulosa biasanya dilakukan dengan menggabungkan
metode kimia secara hidrolisis asam dan ultrasonikasi. Isolasi nanoselulosa
dengan perlakuan asam yang dilanjutkan dengan ultrasonikasi pada 2 kGz selama
30 menit menghasilkan nanoselulosa dengan ukuran 10-40 nm
(Barbash et al., 2017).

Metode isolasi nanoselulosa secara biologis dapat dilakukan menggunakan
cara enzimatik dengan mikroorganisme. Metode enzimatik dilakukan dengan
pemotongan yang spesifik di bagian amorf dari suatu rantai selulosa sehingga
nanoselulosanya dapat diisolasi (Georgeet al., 2011). Enzim yang digunakan
dalam metode enzimatik yaitu enzim Trichoderma reesei. Enzim ini digunakan

untuk mengurangi ukuran dari mikrokristalin selulosa (MCC). Penggunaan enzim
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ini akan menghasilkan selulosa dengan ukuran 313.0 + 49.6 nm dan 1209 + 155.8

nm (Nadanathangam et al., 2011).

2.4 Karakterisasi Nanoselulosa
2.4.1 Titrasi Konduktometri

Titrasi konduktometri merupakan metode analisa kuantitatif yang
didasarkan pada perbedaan harga konduktansi masing-masing ion. Proses
konduktometri memerlukan suatu sel konduktometrinya, yaitu alat ukur tahanan
sel. Titrasi konduktometri digunakan untuk menentukan daya hantar larutan
sampel setelah ditambahkan titran. Dasar pengukuran dari metode titrasi yaitu
perbedaan antara konduktansi sebelum dan sesudah penambahan reagen yang
cukup besar. Titrasi konduktometri memiliki merupakan titrasi yang berbeda
dengan titrasi pada umumnya karena tidak memerlukan adanya suatu indikator,
karena yang diukur hanya daya hantar larutan. Sehingga di dalam titrasi
konduktometri ini titik ekuivalen tidak didapat dari pengamatan adanya perubahan
warna (Sukardjo,1989). Titrasi konduktometri memiliki kelebihan dalam hal
membedakan gugus asam kuat dan asam lemah (Beck et al., 2014). Titrasi
konduktometri juga memliki beberapa kekurangan, diantaranya yaitu kekurangan
dalam analisis pada larutan yang memiliki konsentrasi ionik terlalu tinggi, hanya
terbatas untuk larutan yang tergolong ke dalam larutan elektrolit saja sedangkan
untuk larutan yang tergolong ke dalam non elektrolit tidak dapat diukur daya
hantarnya menggunakan titrasi konduktometri (Sukardjo, 1989).

Titik ekuivalen pada titrasi konduktometri tidak diamati berdasarkan
perubahan warna pada titran karena memang tidak menggunakan suatu larutan
indikator warna. Titik ekivalen pada titrasi konduktometri dapat diketahui
berdasarkan daya hantar larutan yang diukur, dimana apabila daya hantar sudah
konstan maka titrasi sudah mencapai titik ekivalen. Titrasi konduktometri dapat
dilakukan untuk menentukan kadar ion. lon yang akan diukur kadarnya harus
terlibat dalam reaksi kimia sehingga terjadi penggantian satu jenis ion dengan
yang lain yang menunjukkan adanya perubahan konduktivitas (Romdhane et al.,
2014).
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Titrasi konduktometri digunakan untuk menentukan jumlah gugus muatan
pada suatu polimer. Proses hidrolisis selulosa menjadi nanoselulosa yang
menggunakan asam sulfat akan menghasilkan gugus yang bermuatan sulfat, yaitu
-OSO3" pada permukaan dari nanokristal yang dihasilkan (Borjesson dan
Westman, 2015). Sampel yang akan dianalisis menggunakan titrasi konduktometri
harus dalam bentuk suspensinya. Suspensi nanoselulosa mengandung massa
serbuk nano kristal sedangkan pelarut mengandung kekuatan ionik. Gugus yang
mengandung sulfat dalam nanoselulosa dapat diidentifikasi menggunakan NaOH
untuk melarutkan partikel asam (Abitbol dan Kloser, 2013).

Serat nanoselulosa dikonversikan dalam bentuk proton kemudian gugus
asam akan menerima H® sebagai counter-ion dan kemudian dilakukan titrasi
menggunakan natrium hidroksida. Gugus tiosufat bereaksi dengan natrium
hidroksida seperti persamaan 2.1,

Fiber-SO3H + NaOH — Fiber- SO3Na* + H,0 (2.1)
Bentuk kurva titrasi konduktometri dapat dilihat pada Gambar 2.4,
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Gambar 2.4 Kurva titrasi konduktometri (Sumber: Romdhane et al., 2014)

Gambar 2.4 tersebut menunjukkan konduktivitas yang menurun ketika
penambahan NaOH menetralkan kelompok asam kuat yang berada dalam larutan.
Pada daerah V; dan V, memiliki nilai konduktivitas yang tetap karena merupakan

netralisasi kelompok asam lemah oleh NaOH. Setelah itu konduktivitasnya akan
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semakin  meningkat  karena  merupakan  akumulasi  dari  NaOH
(Romdhane et al., 2014).

2.4.2 Fourier Transmission Infra Red (FTIR)

Spektroskopi Infra merah (IR) merupakan salah satu teknik identifikasi
yang digunakan untuk analisis senyawa baik secara kuantitatif maupun secara
kualitatif. Analisis kualitatif dilakukan dalam penentuan struktur polimer dan
kopolimer sedangkan analisis kuantitatif ditentukan berdasarkan hukum Lambert
Beer. Spektrum sidik jari FTIR menghasilkan suatu informasi data yang sangat
kompleks sehingga dapat menggambarkan secara menyeluruh dari karakteristik
suatu bahan. Perubahan yang terjadi pada posisi pita dan intensitasnya dalam
spektrum FTIR akan berhubungan dengan perubahan komposisi kimia dalam
suatu bahan (Skoog, 2004). Menurut Silverstein et al. (1984), keuntungan terbesar
dari analisis menggunakan spektroskopi inframerah adalah bahwa hampir semua
sampel dalam fasa apapun dapat dianalisis. Misalnya, cairan, larutan, pasta,
bubuk, film, serat, dan gas.

Spektrofotometer Fourier Transform Infra Red (FTIR) merupakan alat
yang digunakan untuk menentukan gugus fungsional dalam suatu senyawa. Gugus
fungsi dari suatu sampel diidentifikasi dengan membandingkan pita adsorbsi yang
dihasilkan pada spektrum inframerah dengan data tabel pembanding. Spektrum
yang dihasilkan dari analisis senyawa menggunakan spektrometri FTIR yaitu
intensitas dan bilangan gelombang. Intensitas tersebut menunjukkan banyaknya
senyawa yang diidentifikasi sedangkan bilangan gelombang menunjukkan gugus
fungsi dari sampel (Silverstein et al., 1984). Bilangan gelombang yang dihasilkan
pada spektrum FTIR akan berbeda-beda berdasarkan pada gugus fungsinya.
Gugus fungsi yang umumnya dapat dideteksi menggunakan FTIR diantaranya
yaitu eter (C-0O), hidroksil (-OH), keton (C=0), aldehid (-CHO), amina (-NH,),
dan hidrokarbon lainnya (Afrizal, 2008).

Spektrometri FTIR menggunakan radiasi elektromagnetik dengan rentang
panjang gelombang 400-4000 cm™. FTIR merupakan suatu metode analisis yang

mengamati interaksi antar atom-atom dalam molekul berdasarkan perubahan
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vibrasi-vibrasi yang terbentuk pada saat sampel teradsorpsi dengan energi khusus
dan dilewati oleh sinar inframerah (Ayyad, 2011). Intensitas absorpsi bergantung
pada seberapa efektif energi foton inframerah dipindahkan ke molekul, yang
dipengaruhi oleh perubahan momen dipol yang terjadi akibat vibrasi molekul
(Tullinet al., 1999). Vibrasi tersebut menunjukkan keberadaan gugus fungsi dalam
suatu molekul kimia yang akan menghasilkan suatu pita serapan pada bilangan
gelombang tertentu. Besar kecilnya vibrasi molekul yang dianalisis bergantung
pada kuatnya ikatan atom dalam molekul (Rahayu dan Rohaeti, 2014). Data
spektrum FTIR tersebut dapat dilihat pada Gambar 2.5,

ABS (a.u.)

v T T 1 T T T 1 T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
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Gambar 2.5 Spektra FTIR untuk tongkol jagung (CC), selulosa tongkol jagung (TCC) dan
nanoselulosa dari tongkol jagung hidrolisis 30 menit (CNC) (Sumber:
Silverioet al., 2013)

Hasil spektrometri FTIR dari nanoselulosa yang didapat dari tongkol
jagung di atas menunjukkan adanya pita serapan di daerah 1736 yang
menunjukkan sinyal C=O stretching dari gugus karbonil dan asetil pada
komponen xylan hemiselulosa dan pada lignin. Bilangan gelombang 1250 cm™
menunjukkan aksial asimetris dari =C-O-C yang umum diamati pada kelompok
eter, ester dan fenol. Pada 1515 cm™ adalah indikasi dari adanya lignin dan

dikaitkan dengan vibrasi dari aromatik. Puncak ini mengalami penurunan secara
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signifikan karena adanya eliminasi lignin dari beberapa perlakuan kimia yang
dilakukan. Pada 1205 cm™ menunjukkan adanya vibrasi dari S=O dari reaksi
esterifikasi. Pada 1164 cm™ menunjukkan stretching C-O-C asimetris dari
hemiselulosa dan lignin. Data yang ditunjukkan pada bilangan gelombang 1061

dan 897 cm™ menunjukkan adanya selulosa (Silverioet al., 2013).

2.4.3 Particle Size Analyzer (PSA)

Particle Size Analyzer (PSA) merupakan suatu instrumentasi yang
memiliki beberapa tipe dengan sistem karakterisasi partikel yang berbeda. Tipe
dari PSA diantaranya yaitu Laser Difraction (LA-960 dan LA-350), Dynamic
Light Scattering (SZ-100), Image Analysis (CAMSIZER P4 dan CAMSIZER X2),
dan ViewSizer® 3000. Tipe tersebut dapat digunakan berdasarkan aplikasi
spesifik yang berdasarkan pada kisaran ukuran partikel yang dapat dianalisis.
Instrumen yang umum digunakan yaitu Laser Difraction karena teknologi ini
berdasarkan difraksi laser dan hamburan cahaya yang dinamis (Horbia, 2017).

Pengukuran partikel dengan menggunakan PSA dilakukan dengan
menggunakan metode basah. Metode basah menggunakan suatu media
pendispersi yang digunakan untuk mendispersikan material uji. Sampel-sampel
yang diukur menggunakan PSA berukuran nanometer dan cenderung memiliki
aglomerasi yang tinggi. Oleh karenanya partikel akan didispersikan ke dalam
media sehingga partikel tidak akan saling aglomerasi dan ukuran partikel yang
terukur berupa ukuran dari single particle. Hasil pengukuran menggunakan PSA
juga ditampilkan dalam bentuk distribusi, sehingga hasil dapat diasumsikan sudah
menggambarkan keseluruhan kondisi sampel. Sampel yang akan dianalisis
menggunakan PSA dimasukkan kedalam suspensi yang telah diinduksi oleh
penambahan molekul pelarut. Hal ini menyebabkan partikel dari material akan
bergerak bebas secara acak dan bersamaan dengan molekul pelarut yang
didasarkan pada aturan gerak Brown. Ketika partikel yang bergerak ditembakan
cahaya maka kecepatan gerak partikel akan berfluktuasi, karena adanya intensitas
cahaya yang dihamburkan oleh partikel tersebut. Kecepatan gerak ini bergantung
pada besarnya ukuran partikel. Pada prinsip pengukuran yang dilakukan
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menunjukkan bahwa partikel-partikel yang lebih kecil akan bergerak lebih cepat
daripada partikel-partikel yang lebih besar (Skoog et al., 1992).

Pengukuran menggunakan instrumen PSA merupakan suatu pengukuran
dengan tehnik yang canggih untuk mengukur ukuran dan bentuk dari sejumlah
partikel yang cukup untuk menjamin keakuratan dari data statistik dengan hasil
akhir. Analis yang melakukan mikroskop manual cenderung menggambarkan
bentuk partikel menggunakan bahasa seperti bulat, blocky, tajam, berserat, dil.
Sehingga pengukuran menggunakan PSA dapat dianalogikan bahwa partikel yang
terukur berbentuk bulat dan data yang didapat berupa diameter (Horbia, 2017).

Data yang didapat pada penentuan ukuran partikel menggunakan Particle
Size Analyzer berupa grafik distribusi jumlah partikel dalam frekuensi terhadap
ukuran yang dicatat. Penelitian dari Wulandari et al.(2016) mengenai isolasi
nanoselulosa dengan karakterisasi menggunakan PSA dengan konsentrasi H,SO4
yang berbeda dapat dilihat pada Gambar 2.6,

Distribution (%)
Distribution (%)

250 300 350 400 450 300 530 25 10 15 200 2
Diameter (nm) Diameter (nm)

Gambar 2.6 Distribusi ukuran partikel menggunakan PSA (a) nanoselulosa A; (b)
nanoselulosa B (Sumber: Wulandari et al., 2016)

Nanoselulosa A merupakan nanoselulosa yang dihasilkan melalui proses
hidrolisis asam menggunakan H,SO, 60% selama 5 menit pada suhu 40°C. Hasil
pengukuran menggunakan PSA menunjukkan bahwa rata-rata diameter partikel
yaitu 196,7 nm dengan distribusi maksimal pada 148,4 nm. Nanoselulosa B
merupakan nanoselulosa yang dihasilkan melalui proses hidrolisis asam

menggunakan H,SO, 50% selama 10 menit pada suhu 40°C. Hasil pengukuran
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menggunakan PSA menunjukkan bahwa rata-rata diameter partikel yaitu 111 nm
dengan distribusi maksimal pada 95,9 nm. Hasil tersebut menunjukkan bahwa
diameter nanoselulosa A lebih besar dibanding dengan nanoselulosa B

(Wulandari et al., 2016).


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

BAB 3. METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Kimia Analitik, Laboratorium
Kimia Fisik, dan Laboratorium Kimia Instrumentasi Fakultas Matematika dan
IImu Pengetahuan Alam, Laboratorium Instrumentasi Fakultas Farmasi dan
Laboratorium Center for Development of Advanced Science and Technology
(CDAST) Universitas Jember serta Laboratorium Fisika Bahan Fakultas
Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Institut Teknologi Surabaya.
Pelaksanaan penelitian pada bulan April 2018 sampai Agustus 2018.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat Penelitian

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini yaitu labu ukur, gelas kimia,
gelas ukur, pipet mohr, erlenmeyer, labu leher tiga, ayakan 60 mesh, pipet
volume, kaca arloji, neraca analitik digital, spatula, batang pengaduk, botol
semprot, pipet tetes, ball pipet, blender, kondensor refluks, stopwatch,termometer,
kertas saring, corong gelas, tabung gas nitrogen, Hot Plate Stirrer, oven, mortal
dan alu, pipet mikro, pH indikator universal, pH meter, selang, statif, buret,
sentrifuge dan tabungnya, penangas, sonikator, konduktometer, Fourier
Transform Infra Red (FTIR), dan Particle Size Analizer (PSA).

3.2.2 Bahan Penelitian

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah tongkol jagung,
akuades,asam sulfat (H»SO4)97% b/b(p: 1,84 g/mL) (pa. Merck), sodium
hidroksida (NaOH), sodium hipoklorit (NaCIO) 11% (technical grade), Sodium
bikarbonat (Na,CO3), sodium klorida (NaCl), hidrogen klorida (HCI) 37% b/b(p:
1,19 g/mL), asam oksalat (H,C,0,), indikator phenolphtalein (Cy0H1404).
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Penelitian dilakukan dengan diagram alir pada Gambar 3.1 sesuai dengan

tujuan yang ingin dicapai:

Tongkol Jagung

|penjemuran, penghalusan dan pengayakan

Serbuk Tongkol Jagung

FTIR

Delignifikasi

- Menggunakan NaOH 3 % b/v 500 mL selama 3 jam
- Pencucian dengan akuades, pengeringan suhu kamar 24 jam

Residu

Bleaching

- Pencucian de

- Menggunakan larutan NaClO 1,4% v/v

ngan akuades, pengeringan 40°C selama 24 jam

Selulosa

FTIR

Hidrolisis asam

- Penambahan

Suspensi

- Menggunakan H,SO, dengan variasi konsentrasi 8,4 M,;
9,4 M; 10,3 M dan 11,3 M pada 45°C selama 60 menit

akuades sebanyak 8 kali volume awal

- Sentrifugasi pada 10.000 rpm selama 10 menit

Pelet

|— Penambahan Na,CO3; 5% b/v

Suspensi dengan pH netral

Supernatan

- Sentrifugasi pada 10.000 rpm selama 10 menit

Pelet Supernatan
Sonikasi | Pengenceran dengan 100 mL akuades |
~ Sonikasi selama 30 menit pH netral
Suspensi
- Sentrifugasi pada 10.000 rpm selama 10 menit
]
| |
Pelet Supernatan
%Padatan Tersuspensi
Berat Kering FTIR
PSA
Titrasi Konduktometri
Gambar 3.1 Diagram alir penelitian
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3.4 Prosedur Penelitian
3.4.1 Isolasi Selulosa dari Tongkol Jagung
Tahapan isolasi selulosa dibagi dalam dua tahap yaitu delignifikasi dan

bleaching, untuk detailnya diuraikan sebagai berikut:

a. Delignifikasi

Selulosa didapat dari tongkol jagung dengan cara delignifikasi dan
bleaching. Sebelumnya, tongkol jagung dijemur di bawah sinar matahari selama
satu hari dan dihancurkan menggunakan grinder sampai halus. Serbuk tongkol
jagung kemudian diayak menggunakan ayakan 60 mesh. Proses delignifikasi
dilakukan dengan memasukkan larutan sodium hidroksida 3% b/v sebanyak 500
mL ke dalam labu leher tiga 1000 mL bersih. Larutan dipanaskan dan diaduk
menggunakan hot plate stirrersampai suhunya 100°C. Selanjutnya ditambahkan
20 g serbuk tongkol jagung untuk didelignifikasi selama 3 jam pada suhu 100°C
dengan pengadukan menggunakan hot plate stirrer (Liu et al., 2016). Larutan
disaring kemudian residu dicuci menggunakan akuades. Suspensi hasil pencucian
kemudian disaring dan residu yang didapat didiamkan selama 24 jam (Silverio et
al., 2013).

b. Bleaching

Proses bleaching dilakukan dengan memasukkan 500 mL larutan sodium
hipoklorit 1,4% v/v ke dalam gelas kimia 1000 mL bersih. Larutan dipanaskan
dan diaduk menggunakan hot plate stirrer sampai suhunya 80°C. Selanjutnya
ditambahkan hasil delignifikasi untuk proses bleaching selama 2 jam pada suhu
80°C dengan pengadukan menggunakan hot plate stirrer (Liu et al., 2016). Hasil
bleaching dicuci beberapa kali menggunakan akuades hingga pH menjadi netral
dan dikeringkan dalam oven pada suhu 40°C hingga beratnya konstan (Silverio et
al., 2013).
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3.4.2 Preparasi Nanoselulosa

Tahapan preparasi nanoselulosa dibagi dalam dua tahap yaitu hidrolisis
asam dan sonikasi, untuk lebih detailnya diuraikan sebagai berikut:
a. Hidrolisis Asam

Preparasi nanoselulosa dilakukan dengan variasi konsentrasi asam sulfat
pada proses hidrolisis. Konsentrasi H,SO4 yang digunakan yaitu 8,4 M; 9,4 M;
10,3 M dan 11,3 M. Larutan asam sulfat dengan variasi konsentrasi 8,4 M; 9,4 M;
10,3 M dan 11,3 Masing-masing sebanyak 200 mL (1 g/ 20 mL) dimasukkan ke
dalam labu leher tiga 500 mL bersih. Larutan dipanaskan dan diaduk hingga
suhunya 45°C menggunakan hot plate stirrer. Selanjutnya ditambahkan 10 g
serbuk selulosa hasil delignifikasi dan bleaching untuk dihidrolisis selama 60
menit pada suhu 45°C. Proses hidrolisis dilakukan dengan pengadukan
menggunakan hot plate stirrer. Campuran yang dihasilkan kemudian ditambahkan
akuades dingin (9°C) sebanyak delapan kali volume awal (1600 mL) untuk
menghentikan proses hidrolisis (Liu et al., 2016). Suspensi yang dihasilkan
disentrifugasi pada 10.000 rpm selama 10 menit kemudian bagian pelet ditambah
dengan sedikit akuades dan Na,CO35% b/v hingga nilai pH nya mendekati netral
(loelovic, 2012). Campuran kemudian disentrifugasi pada 10.000 rpm selama 10
menit untuk memisahkan bagian pelet dan supernatannya (Liu et al., 2016).
Bagian supernatan diuji lagi nilai pH nya menggunakan pH meter untuk
memastikan bahwa supernatan telah netral. Bagian pelet ditambah dengan
akuades 100 mL untuk proses sonikasi (loelovic, 2012).

b. Sonikasi

Sonikasi dilakukan dengan menambahkan akuades kedalam pelet yang
dihasilkan pada pH supernatan yang sudah netral. Suspensi kemudian disonikasi
pada daya 250 Watt selama 30 menit menggunakan sonikator. Suspensi kemudian
disentrifugasi lagi pada 10.000 rpm selama 10 menit sehingga bagian pelet dan
supernatannya terpisah (Anna et al., 2017). Bagian pelet dioven dengan suhu
50°C sampai beratnya konstant untuk menentukan berat keringnya (Silverio et al.,
2013). Bagian supernatan juga ditentukan %padatan tersuspensi dan karakterisasi
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gugus fungsi menggunakan FTIR, ukuran partikel menggunakan PSA dan jumlah

gugus muatan menggunakan titrasi konduktometri.

3.4.3 Karakterisasi

Proses sentrifugasi setelah perlakuan sonikasi dilakukan untuk
memisahkan pelet dan suspensi nanoselulosa. Pelet yang dihasilkan ditentukan
berat keringnya dengan mengoven pelet pada suhu 50°C sampai diperoleh berat
yang konstant. Suspensi nanoselulosa yang dihasilkan ditentukan nilai %padatan
tersuspensi dan dikarakterisasi menggunakan titrasi konduktometri, PSA dan

FTIR, untuk lebih jelasnya sebagai berikut:

a. Y%Padatan Tersuspensi

%Padatan tersuspensi ditentukan pada supernatan yang dihasilkan. Bagian
supernatan ditentukan %padatan tersuspensi dengan menimbang cawan yang telah
diukur beratnya hingga konstant. Cawan yang digunakan terbuat dari alumunium
sehingga beratnya hanya sekitar 1-2 gram. Suspensi kemudian ditambahkan ke
dalam cawan dan ditentukan beratnya. Cawan berisi suspensi kemudian dioven
pada suhu 102-105°C selama 3 jam. Selanjutnya cawan berisi sampel dipindahkan
ke dalam desikator selama 15 menit. Cawan berisi padatan kemudian ditimbang
dan diulangi tahap pengeringan hingga didapat berat padatan tersuspensi yang
konstant. Pengulangan dilakukan dengan durasi pengovenan selama 1 jam.

%padatan tersuspensi dihitung sesuai dengan rumus 3.1.

(Wkering + wada h) =W
(Wbasa h + wada h) =W,

%Padatan tersuspensi = ( )x 100 (3.2)

Keterangan:

W = Berat sampel

W, = Berat wadah kosong
(ASTM D2974, 1995).
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b. Titrasi Konduktometri

Titrasi konduktometri dilakukan untuk menentukan banyaknya muatan
dalam nanoselulosa. NaCl 0,01 M sebanyak 10 mL dan sejumlah volume suspensi
nanoselulosa dengan %padatan tersuspensi 0,05% pada Rumus 3.1 ditambahkan
akuades hingga volumenya 100 mL. Suspensi kemudian dimasukkan ke gelas
kimia 250 mL dan dihomogenkan menggunakan pengaduk magnetik. Suspensi
kemudian ditambah dengan HCI 0,1 M hingga nilai pH nya menjadi 2,5 hingga 3.
Pengukuran konduktivitasnya ~ menggunakan  konduktometer  sambil
dihomogenkan dengan pengaduk magnetik. Proses titrasi dilakukan dengan
penambahan larutan NaOH 0,01 M sebagai titran (Masruchinet al., 2015). NaOH
0,01 M yang digunakan telah distandarisasi menggunakan H,C,0, 0,01 M.
Larutan NaOH 0,01 M ditambahkan setiap durasi 1 menit dengan penambahan
masing-masing larutan NaOH 0,01 M sebanyak 0,5 mL sampai diperoleh titik
ekuivalen seperti yang ditunjukkan dalam Gambar 2.4 (Romdhane et al., 2015).
Titrasi konduktometri dihentikan ketika pH larutan mencapai 11. Pengukuran
jumlah muatan SO3™ menggunakan titrasi konduktometri dilakukan secara duplo.

Banyaknya muatan dalam nanoselulosa dihitung sesuai dengan rumus 3.2.

Cx (V, =)

Gugus SO3™ (mmol kg™) = (3.2)

Keterangan:

C = Konsentrasi larutan NaOH (mmol L™)

M = Berat kering sampel (kg)

V: =Volume NaOH dikonsumsi pada titik persimpangan pertama (L)
V2 =Volume NaOH dikonsumsi pada titik persimpangan kedua (L)
(Romdhane et al.,2015).

c. Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Serbuk tongkol jagung, selulosa dan nanoselulosa yang dihasilkan
kemudian diidentifikasi gugus fungsi menggunakan instrumen FTIR. Preparasi
serbuk nanoselulosa dilakukan seperti Tahapan 3.4.3a untuk sampel analisis FTIR.

Sampel yang digunakan sebanyak 0,1 g dan dikirim ke Fakultas Farmasi
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Universitas Jember untuk analisis FTIR. Sampel dianalisis dengan FTIR pada
bilangan gelombang 400-4000 cm™ (Rozenberga et al., 2016).

d. Particle Size Analyzer (PSA)

Nanoseluosa yang dihasilkan dari tongkol jagung dilakukan identifikasi
diameter partikelnya menggunakan instrumen PSA. Suspensi hasil sonikasi
dikirim ke Fakultas Institut Teknologi Sepuluh November untuk analisis

menggunakan PSA.

3.4.4 Pembuatan Larutan Sediaan

Larutan sediaan yang disiapkan yaitu larutan yang digunakan mulai proses
delignifikasi hingga proses pembuatan nanoselulosa. Pembuatan larutan sediaan
diuraikan sebagai berikut:
a. Pembuatan Larutan NaOH 3% b/v

Kristal NaOH ditimbang sebanyak 15 gram menggunakan neraca analitik
digital. Kristal NaOH kemudian dimasukkan ke dalam gelas kimia 100 mL dan
dilarutkan dengan akuades secukupnya sampai homogen. Larutan dimasukkan ke

dalam labu ukur 500 mL dan diencerkan dengan akuades hingga tanda batas.

b. Pembuatan Larutan NaCIlO 1,4% v/v

Larutan NaClO; 11% v/v dipipet sebanyak 64 mL menggunakan pipet
mohr. Larutan tersebut kemudian dimasukkan ke dalam gelas kimia 100 mL dan
ditambahkan dengan akuades secukupnya sampai homogen. Larutan dimasukkan

ke dalam labu ukur 500 mL dan diencerkan dengan akuades hingga tanda batas.

c. Pembuatan Larutan H,SO, 8,4 M

Larutan H,SO4 97% b/b diambil sebanyak 46,4 mL. Larutan H,SO,
dimasukkan ke dalam gelas kimia 100 mL yang telah berisi sedikit akuades.
Larutan kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL dan diencerkan

dengan akuades hingga tanda batas.
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d. Pembuatan Larutan H,SO,9,4 M

Larutan H,SO4 97% b/b diambil sebanyak 51,5 mL. Larutan H,SO4
dimasukkan ke dalam gelas kimia 100 mL yang telah berisi sedikit akuades.
Larutan kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL dan diencerkan

dengan akuades hingga tanda batas.

e. Pembuatan Larutan H,SO,10,3 M

Larutan H SO, 97% b/b diambil sebanyak 56,7 mL. Larutan H,SO4
dimasukkan ke dalam gelas kimia 100 mL yang telah berisi sedikit akuades.
Larutan kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL dan diencerkan
dengan akuades hingga tanda batas.

f. Pembuatan Larutan H,SO411,3 M

Larutan H SO, 97% b/b diambil sebanyak 61,9 mL. Larutan H,SO4
dimasukkan ke dalam gelas kimia 100 mL yang telah berisi sedikit akuades.
Larutan kemudian dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL dan diencerkan

dengan akuades hingga tanda batas.

g. Pembuatan Larutan Na,CO3 5% b/v

Kristal Na,COj3 ditimbang sebanyak 5 gram menggunakan neraca analitik
digital. Kristal NaOH kemudian dimasukkan ke dalam gelas kimia 50 mL dan
dilarutkan dengan akuades secukupnya sampai homogen. Larutan dimasukkan ke

dalam labu ukur 100 mL dan diencerkan dengan akuades hingga tanda batas.

h. Pembuatan Larutan NaCl 0,01 M

Kristal NaCl ditimbang sebanyak 0,3 gram menggunakan neraca analitik
digital. Kristal NaOH kemudian dimasukkan ke dalam gelas kimia 50 mL dan
dilarutkan dengan akuades secukupnya sampai homogen. Larutan dimasukkan ke

dalam labu ukur 500 mL dan diencerkan dengan akuades hingga tanda batas.
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I. Pembuatan Larutan HCI 0,1 M
Larutan HCI 0,1 M dibuat dengan mengambil larutan HCI (37%) sebanyak
0,8 mL dengan pipet mohr 1 mL. Larutan asam klorida dimasukkan ke dalam labu

ukur 100 mL dan diencerkan dengan menambahkan akuades hingga tanda batas.

J. Pembuatan Larutan H,C,0,0,01 M

Kristal H,C,0,4 ditimbang sebanyak 0,063 gram menggunakan neraca
analitik digital. Kristal H,C,04 kemudian dimasukkan ke dalam gelas kimia 50
mL dan dilarutkan dengan akuades secukupnya sampai homogen. Larutan
dimasukkan ke dalam labu ukur 50 mL dan diencerkan dengan akuades hingga

tanda batas.

k. Pembuatan Larutan NaOH 0,01 M

Kristal NaOH ditimbang sebanyak 0,40 gram menggunakan neraca
analitik digital. Selanjutnya kristal tersebut dimasukkan dalam gelas kimia 50 mL
dan dilarutkan dengan akuades secukupnya hingga homogen. Setelah itu
dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL dan diencerkan dengan akuades hingga
tanda batas untuk membuat larutan NaOH 0,1 M. Selanjutnya larutan tersebut
diambil sebanyak 10 mL dengan pipet volume 10 mL dan dimasukkan ke dalam
labu ukur 100 mL. Kemudian diencerkan dengan akuades hingga tanda batas
untuk membuat larutan NaOH 0,01 M
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BAB 5. PENUTUP

5.1 Kesimpulan
Kesimpulan dalam penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Hasil hidrolisis selulosa dengan asam sulfat menghasilkan perubahan struktur
pada selulosa dengan masuknya gugus sulfat. Perubahan struktur tersebut
tampak pada bilangan gelombang sekitar 700 cm™ pada semua variasi NCC.

2. Perbedaan ukuran partikel setelah hidrolisis selulosa dengan asam sulfat
tampak pada analisis ukuran partikel (PSA) yaitu semakin kecil rata-rata
ukuran partikel akibat peningkatan konsentrasi asam sulfat. Namun demikian
berbanding terbalik dengan jumlah gugus sulfatnya. Peningkatan konsentrasi
asam sulfat untuk menghidrolisis selulosa menghasilkan jumlah gugus sulfat

pada permukaan nanoselulosa semakin meningkat pula.

5.2 Saran

Penelitian lebih lanjut dalam penyempurnaan penelitian ini dapat
dilakukan kembali dengan menentukan berat molekul hasil hidrolisis. Selain itu
juga diperlukan analisis TEM (Scanning Electron Microscope) sehingga dapat

diamati panjang dan lebar dari partikelnya.
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LAMPIRAN

Lampiran 3.1 Pembuatan Larutan Sediaan
3.1.1 Pembuatan Larutan NaOH 3% b/v
Pembuatan larutan NaOH 3%, dibuat dari perbandingan masa zat terlatut dengan

larutan.
Massa NaOH =15¢
Volume larutan =500 mL

Wolume larutan merupakan campuran dari 15 g kristal NaOH dan akuades di
dalam labu ukur 500 mL.

3.1.2 Pembuatan Larutan Sodium Hipoklorit 1,4% v/v
Pengenceran NaClO 1,4% dari larutan induk (NaClO 10-13% v/v), dimana
volume yang diambil dalam pembuatan 500 mL adalah 60 mL.
M x V; =M2xV;
11,5% x 60 mL = M, x 500 mL
M, =1,4% viv

3.1.3 Pembuatan Larutan H,SO4
p HoSO4(97% b/b)  =1,84 g/mL
Mr H,SO, =98 g/mol

a. Pembuatan Larutan H,S0,48,4 M
Volume larutan induk (H,SO4 97% b/b) yang diambil dalam pembuatan 100 mL
adalah 46,4 mL.

p=%¢>m=va

m = 1,84 g/mol x 46,4 mL = 85,4 g

massa pada konsentrasi H,SO,8,4 Madalah:

m= 100x 85,49=82,8¢
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mol H28048,4 M

n=—n - _5289 _ 0,84 mol
Mr 98 g /mol
Sehingga molaritasnya adalah:

0,84 mol
0,1L

M = %<f>|v| = = 8.4 mol/L

b. Pembuatan Larutan H,S049,4 M
Volume larutan induk (H,SO4 97% b/b) yang diambil dalam pembuatan 100 mL
adalah 51,5 mL.

p:%¢>m=va

m=1,84 g/mol x51,5mL=94,8¢

massa pada konsentrasi H,S0O49,4 M adalah:
m= 100x 9489=919¢
mol H,S0,49,4 M
91,9
n=— = o

=—<~»n=——>—=0,94 mol
Mr 98 g /mol
Sehingga molaritasnya adalah:

0,94 mol
0,1L

M = %<:>M = = 9.4 mol/L

c. Pembuatan Larutan H,S0,410,3 M
Volume larutan induk (H,SO4 97% b/b) yang diambil dalam pembuatan 100 mL
adalah 56,7 mL.
p= Zom= pxV
14
m = 1,84 g/mol x 56,7 mL = 104,3 g
massa pada konsentrasi H,SO,410,3 M adalah:
m= 190—70x 104,39 =101,2 g
mol H,S0,410,3 M
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m 101,2
n= & =9

——on= =1,03 mol
Mr 98 g /mol

Sehingga molaritasnya adalah:

n 1,03 mol
M==&M=
vV 0,1L

=10,3 mol/L

d. Pembuatan Larutan H,SO411,3 M
Volume larutan induk (H,SO4 97% b/b) yang diambil dalam pembuatan 100 mL
adalah 61,9 mL.

m
p:7®m=pXV

m=1,84 g/mol x 61,9 mL =1139¢

massa pada konsentrasi H,SO,4 11,3 M adalah:
=2 113,99 =1105

m- 100X ’ g - ' g

mol H,SO4 11,3 M

m e 110,5g

—&n = =1,13 mol
Mr 98 g /mol

n=
Sehingga molaritasnya adalah:

n 1,13 mol
M==&M=
% 0,1L

=11,3 mol/L

3.1.4 Pembuatan Larutan Na,CO3 5%

Pembuatan larutan Na,CO3 5%, dibuat dari perbandingan masa zat terlatut dengan

larutan.
Massa Na,COs =590
Volume larutan =100 mL

Wolume larutan merupakan campuran dari 5 g kristal Na,CO3 dan akuades di
dalam labu ukur 500 mL.

3.1.5 Pembuatan Larutan NaCl 0,01 M Volume 100 mL
Mr NaCl = 58,5 g/mol
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M NaCl = 0,0585 g (yang ditimbang)
m 1
= —X—
Mr V(L)

__00585¢g 1
" 58,5g/mol 0,1L

= 0,01 mol/L

3.1.6 Pembuatan Larutan HCI 0,1 M

Diketahui
p HCI1(37% b/b) =1,19 g/mL
Mr HCI = 36,5 g/mol

a. Penentuan Volume HCI 37% b/b Untuk Pembuatan HCI 0,1 M
Massa HCI 37%

p= %@m =pxV

Jika dimisalkan volume larutan adalah 100 mL, maka:

m=1,19 g/mol x 100 mL =119¢

sehingga, pada konsentrasi HCI 37% adalah:

m= % x 119 g= 44,03 g

Mol HCI 37%

_m _ 44,03¢g
Mr 36,5 g/mol

Jadi, molaritas HCI 37%

= 1,206 mol

n_ 1,206 mol
4 0,1L

M= = 12,06 mol/L

64

Pembuatan larutan HCI 0,1 M dari larutan induk (HCI 37% b/b), dimana volume

yang diambil dalam pembuatan 100 mL adalah 0,8 mL.

M x V; =My XV,
12,06 M x V; =0,1 Mx 100 mL
V]_ — 0,1 M x 100 mL

12,06 M
V1 =0,8mL
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3.1.7 Pembuatan Larutan NaOH 0,01 M Volume 1000 mL
Mr NaOH =40 g/mol

Massa NaOH = 0,4 g (yang ditimbang)

Maka,

__04g 1
40,0 g/mol 1L

M = 0,01 mol/L

3.1.8 Pembuatan Larutan H,C,04 0,01 M

Diketahui:

Mr H,C,0,4.2H,0 =126 g/mol

Massa H,C,04.2H,0 = 0,063 g (yang ditimbang)
V. larutan =50 mL

__0063g 1
126 g/mol 0,05 L

M = 0,01 mol/L

65
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Lampiran 4.1 Penentuan %Padatan TersuspensiSuspensi Nanoselulosa

Keterangan Pengulangan 8,4 M 9,4M 103M 113M

1 1,9111 2,9258 1,8956  2,0243

Berat CawanKosong(g) 2 1,9373 1,8566 1,9226 1,8570
3 1,8466 2,0238 1,8552 11,9219

1 1,0317 1,0241 0,9966  1,0284

Berat Sampel Basah(g) 2 1,0000 1,0232 1,0034 1,0218
3 1,0041 1,0178 1,0122  1,0748

Berat CawanKosong + 1 2,9428 2,9258 2,8982  3,0527
Berat Sampel Basah (g) 2 2,9373 2,8798 2,9260  2,8838
3 2,8507 3,0416 2,8674  2,9967

Berat Sampel+Cawan i 1,9266 1,9206 1,9109  2,0255
Setelah Pengeringan 2 2 1,9521 1,8760 1,9366  1,8585
jam (g) 3 1,8618 2,0434 1,8702  1,9235
Berat Sampel+Cawan 1 1,9261 1,9204 1,9108  2,0253
Setelah Pengeringan 3 2 1,9516 1,8759 19364  1,8583
jam (g) 3 1,8616 2,0432 1,8702  1,9231
Berat Sampel+Cawan 1 1,9261 1,9204 1,9108  2,0253
Setelah Pengeringan 4 2 1,9516 1,8759 1,9364  1,8583
jam (g) 3 1,8616 2,0432 1,8702  1,9231
1 0,0150 0,0187 0,0152  0,0010

Berat Sampel Kering () 2 0,0143 0,0193 0,0150  0,0013
3 0,0150 0,0194 0,0138  0,0012

1 1,45% 1,83% 1,53% 0,09%

%Padatan tersuspensi 2 1,43% 1,88% 1,49% 0,13%
3 1,49% 1,90% 1,36% 0,11%

ViPadatanTersuspensi 1,45%+ 1,87%%+ 1,46%+ 0,11%z*
0 p 0,00031  0,00036 0,00089 0,00020
Konsentrasi A\_Nal Sampel Untuk Titrasi 0.5%PT  05%PT  0,5%PT 05%PT

Konduktometri

Volume Suspensi NCC Untuk Titrasi 3.5mL 2.7mL 35MI 455 mL

Konduktometri

*Setiap variasi konsentrasi H,SO, dilakukan pengulangan sebanyak 3 kali

(Berat cawan kosong + sampel kering ) — Berat cawan kosong

%PT:(

(Berat cawan kosong + sampel basah ) — Berat cawan kosong

)x 100%

Contoh Perhitungan Untuk Penentuan %Padatan tersuspensiNCC 8,4

(0,0150 g
1,0317 g

(0,0143 g
1,0000 g

(0,0150 g
1,0041 g

%Padatan tersuspensi =

)X 100% = 1,45%
)X 100% = 1,43%

)X 100% = 1,49%

1,45%+1,43%+1,49% _ 4,378%

3

3

=1,45%


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

Titrasi konduktometri NCC 8,4 dibutuhkan suspensi sebanyak 3,5 mL

Mj_.V]_ = Mz.Vz
M;. 100 mL = 1,45%. 3,5 mL
My =0,06 M
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Lampiran 4.2Penentuan Berat Pelet Hasil Sonikasi Setelah Hidrolisis Asam

Sulfat Berbagai Konsentrasi

Keterangan 8,4 M 94 M 10,3 M 113 M
Berat CawanKosong(g) 1,8588 1,8678 1,9090 11,9842
Berat Sampel Basah(g) 30,8223 25,0334 11,9341 0,0042
Berat CawanKosong +
Berat Sampel Basah (g) 32,6811 26,9012 3,8431 1,9884
Berat Sampel+Cawan
Setelah Pengeringan 24 jam (g) 14,2587 10,4215 2,0309 1,9880
Berat Sampel+Cawan
Setelah Pengeringan 48 jam (Q) 9.2780 6,2800 278 1,987
Berat Sampel+Cawan
Setelah Pengeringan 65 jam (g) 9.2750 ol 2,029 1,9876
Berat Sampel Kering (g) 7,4162 4,4072 0,1206  0,0034

Lampiran 4.3Standarisasi Larutan NaOH 0,01 M dengan H,C,04 0,01 M

Ulangan  V.H,C,0,.H,0 V.NaOH [H.C,0,.H,0] [NaOH] [NaOH]

Ke- (mL) (mL) (M) (M) (M)
1. 10 18,5 0,01 0,01
2. 10 18,5 0,01 0,01 0,01
3. 10 18,6 0,01 0,01

NaOH 0,01 M :0,01N

H.C,0,4 0,01 M :0,02N

V NaOH :18,5mL

n NaOH = n H,C,04

N;.V1 = N2.V,

N;.18,5mL = 0,02 N.10 mL

N; =0,01 N

Hasil perhitungan N pengulangan 1= pengulangan 2= pengulangan 3 = 0,01 N
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Sehingga, konsentrasi rata-rata NaOH adalah:

_ Np+Nz+N3 _0,01+0,01+0,01
a 3 B 3

N NaOH

=0,01 N

Lampiran 4.4Penentuan Diameter Nanoselulosa Menggunakan PSA

Analisis Pada 1-10.000 nm Analisis Pada 1-100 nm
[H.SO04] Rata-rata Rata — rata Rata-rata Rata — rata
Diameter Diameter Diameter Diameter
418,0 78,94
8,4 M 4329 425,0+7,5 80,78 81,7+3,4
4242 85,51
300,7 65,44
94 M 310,2 318,5+23,1 67,91 67,0+1,4
344,6 67,79
161,3 67,31
10,3 M 162,2 163,6+3,2 65,86 66,5+0,7
167,2 66,49
255,7 74,94
11,3 M 233,3 242,3+11,8 68,03 73,4+4.8
238,1 77,18

441 NCCB84

> Pengulangan 1 Size (d.nm): % Intensity: St Dev (d.nm):
Z-Average (d.nm): 4180 Peak 1: 7139 848 6628
Pdi: 0,544 Peak 2: 3999 15,2 986,8
Intercept: 0,845 Peak 3: 0,000 0,0 0,000

Result quality : Good

Size Distribution by Intensity

Intensity (Percent)
w
;“‘\
S

Size (d.nm)

Record 32: 4 2
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Analisis partikel pada diameter 1-100 nm

%Intenstas(l)  Diameter (D) [ x D >IxD >1 Rata-rata(%)

(%) (nm) (a) (b)
0 58,77 0
0.3 68,06 20,418
12 78.82 ossgs 324946 38 85,51
23 91,28 209,944

» Pengulangan 2

Size (d.nm): % Intensity: St Dev (d.nm):
Z-Average (d.nm): 4239 Peak 1: 6239 931 4855
Pdl: 0,531 Peak2: 5004 6,9 610,0
Intercept: 0,819 Peak 3: 0,000 0,0 0,000

Result quality : Good

Size Distribution by Intensity

Intensity (Percent)
w
==
-

Size (d.nm)

|
Analisis partikel pada diameter 1-100 nm

Record 35: 4 5

%Intenstas(l)  Diameter (D) I x D >I1xD >1 Rata-rata (%)

(%) (nm) (a) (b)
0 50,75 0
03 58,77 17,631
0,9 68,06 61,254 379,675 47 80,78
15 78,82 118,23

2 91,28 182,56
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» Pengulangan 3

Size (d.nm): % Intensity: St Dev (d.nm):
Z-Average (d.nm): 4242 Peak 1: 6789 59,2 4005
Pdl: 0,536 Peak 2: 1421 213 4318
Intercept: 0,822 Peak 3: 3825 19,6 1132

Result quality : Good

Size Distribution by Intensity

Intensity (Percent)

Size (d.nm)

Analisis partikel pada diameter 1-100 nm

%Intenstas(l)  Diameter (D) I xD >IxD 1 Rata-rata (=)
(%) (nm) (@) (b) ’

0 58,77 0
0,3 68,06 20,418
1.2 78.82 94,584 324,946 3,8 85,51
2,3 91,28 209,944
4.4.2 NCC9,4
» Pengulangan 1
Size (d.nm): % Intensity: St Dev (d.nm):
Z-Average (d.nm): 3007 Peak 1: 2621 294 97,83
Pdl: 0,890 Peak 2: 1346 291 504,0
Intercept: 0,917 Peak 3: 70,60 219 2379

Result quality : Refer to quality report

Size Distribution by Intensity

Intensity (Percent)
Eo

0.1 1 10 100 1000 10000
Size (d.nm)

Record 59: 1 4
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71

Analisis partikel pada diameter 1-100 nm

%Intenstas(l)  Diameter (D) [ x D >IxD >1 Rata-rata (%)

(%) (nm) (a) (b)
0 28,21 0
0,4 32,67 13,068
11 37,84 41,624
2,2 43,82 96,404
3,1 50,75 157,325
3.6 58.77 211,572 1446,303 22,1 65,44
3,5 68,06 238,21
3 78,82 236,46
2,8 83,06 232,568
2,4 91,28 219,072
» Pengulangan 2
Size (d.nm): % Intensity: St Dev (d.nm):
Z-Average (d.nm): 310,2 Peak 1: 854 4 448 296,3
Pdl: 0,789 Peak 2: 116,1 36,6 3475
Intercept: 0,910 Peak 3: 5069 13,2 5734

Result quality : Refer to quality report

Size Distribution by Intensity

Intensity (Percent)
-~ o =)

nN

Size (d.nm)

Record 58: 1 3|
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Analisis partikel pada diameter 1-100 nm

72

%Intenstas(l)  Diameter (D) [ x D >IxD 1 Rata-rata (%)
(%) (nm) (a) (b) ’
0 15,09 0
0,5 18,17 9,085
1,3 21,04 27,352
1,6 24,36 38,976
1,3 28,21 36,673
0,6 32,67 19,602
0,1 37,84 3,784
0 43.82 0 1487,295 21,9 67,91
0 50,75 0
0,7 58,77 41,139
2,3 68,06 156,538
3,5 78,82 275,87
4,2 83,06 348,852
5,8 91,28 529,424
» Pengulangan 3
Size (d.nm): % Intensity: St Dev (d.nm):
Z-Average (d.nm): 3446 Peak 1: 2058 325 83,51
Pdl: 0,889 Peak 2: 1598 26,0 530,7
Intercept: 0,912 Peak 3: 4432 257 9651

Result quality :

Refer to quality report

Size Distribution by Intensity

0.1

1

Size (d.nm)

Record 56: 1 1

8 ..........................................................................................
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Analisis partikel pada diameter 1-100 nm

73

%Intenstas(l)  Diameter (D) [ x D >IxD 1 Rata-rata (%)
(%) (nm) (a) (b) ’
0 24,36 0
0,2 28,21 5,642
0,6 32,67 19,602
1,2 37,84 45,408
19 43,82 83,258
2,4 58,77 141,048 1301,584 19,2 67,79
2,6 68,06 176,956
2,7 70,42 190,134
2,7 78,82 212,814
2,5 83,06 207,65
2,4 91,28 219,072
443 NCC 10,3
> Pengulangan 1
Size (d.nm): % Intensity: St Dev (d.nm):
Z-Average (d.nm): 1613 Peak 1: 2313 937 180,8
Pdl: 0413 Peak 2: 4730 6,3 7712
Intercept: 0,934 Peak 3: 0,000 0,0 0,000

Result quality : Good

Intensity (Percent)

Size Distribution by Intensity

Size (d.nm)

Record 38: 2 3|
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Analisis partikel pada diameter 1-100 nm

74

%Intenstas(l)  Diameter (D) [ x D >IxD >1 Rata-rata (%)
(%) (nm) (a) (b)
0 28,21 0
0,2 32,67 6,534
0,7 37,84 26,488
1,6 43,82 70,112
2,6 50,75 131,95 1642,417 244 67,31
3,7 53,77 198,949
4,6 58,77 270,342
53 78,82 417,746
57 91,28 520,296
» Pengulangan 2
Size (d.nm): % Intensity: St Dev (d.nm):
Z-Average (d.nm); 1622 Peak 1: 2258 695 99 54
Pdl: 0,524 Peak2: 6596 241 16,54
Intercept: 0,934 Peak 3: 5122 64 5325
Result quality : Good
Size Distribution by Intensity
I W XIS TR ST :
PO [ . — e ol ST O A— :
s - AR =70 .
E - R o\ % Nt \ ..... T =
£ ol S | R W / . T - /’.\...g
" 3 2 y, 5 '\_ 3 S
0.1 1 10 100 1000 10000
Size (d.nm)
[ Record 39: 2 4]
Analisis partikel pada diameter 1-100 nm
%Intenstas(l)  Diameter (D) I x D >IxD 1 Rata-rata (%)
(%) (nm) (a) (b)
0 21,04 0
0,2 24,36 4,872
11 65,86 72,446
2,4 43,82 105,168
3,6 50,75 182,7 1684,044 251 65,93
44 58,77 258,588
4,6 68,06 313,076
45 78,82 354,69

4,3 91,28 392,504
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» Pengulangan 3

Z-Average (d.nm); 1672

Pdl: 0,550
Intercept: 0,937

Result quality : Good

Peak 1:
Peak 2:
Peak 3:

Size (d.nm): % Intensity:
168,0 76,3

978,6 9.9

4902 87

75

St Dev (d.nm):
89,14
3179
6801

Size Distribution by Intensity

10 . ....................................
2 s e B s
P A T . . B, -
E 1| RN S ST O R R
SRSV )" ¥ 4. N » /\

0 . :

0.1 1 10 100 1000 10000
Size (d.nm)
l Record36:21|
Analisis partikel pada diameter 1-100 nm
%Intenstas(l)  Diameter (D) I x D >IxD 1 Rata-rata (%)
(%) (nm) (@) (b)

0 21,04 0
0,3 24,36 7,308
0,8 28,21 22,568
1,3 32,67 42,471
1,5 37,84 56,76
1,4 43,82 61,348 1336,592 20,1 66,49
1,4 59,75 83,65
1,7 58,77 99,909
2,5 68,06 170,15
3,8 78,82 299,516
54 91,28 492,912
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444 NCC11,3
» Pengulangan 1

Z-Average (d.nm); 2557
Pdl: 0425

Intercept: 0,957
Result quality : Good

Size (d.nm):
Peak 1: 4070
Peak 2: 97,15
Peak 3: 4976

% Intensity:

727
221
5.2

76

St Dev (d.nm):
2047
27,89
6258

Intensity (Percent)

Size Distribution by Intensity

Size (d.nm)

Record 42: 1 2|

Analisis partikel pada diameter 1-100 nm

%Intenstas(l)  Diameter (D) I x D >IxD 1 Rata-rata (%)
(%) (nm) () (b) ’
0 37,84 0
0,2 43,82 8,764
0,8 50,75 40,6
1,7 58,77 99,909 921,749 12,3 74,94
2,7 68,06 183,762
3,3 78,82 260,106
3,6 91,28 328,608
> Pengulangan 2 Size (d.nm): % Intensity: St Dev (d.nm):
Z-Average (d.nm): 2332 Peak 1: 3703 90,8 3293
Pdl: 0447 Peak 2: 4255 6,7 1015
Intercept: 0,953 Peak 3: 39,07 25 8,091

Result quality : Good

Intensity (Percent)
> o ©

N

Size Distribution by Intensity

Size (d.nm)
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Analisis partikel pada diameter 1-100 nm

77

%Intenstas(l)  Diameter (D) [ x D >IxD >1 Rata-rata (%)
(%) (nm) (a) (b)
0 21,04 0
0,1 24,36 2,436
0,3 28,21 8,463
0,5 32,67 16,335
0,5 37,84 18,92
0,5 43,82 21,91 551,073 8,1 68,03
0,5 50,75 25,375
0,6 58,77 35,262
1 68,06 68,06
1,6 78,82 126,112
2,5 91,28 228,2
» Pengulangan 3
Size (d.nm): % Intensity: St Dev (d.nm):
Z-Average (d.nm): 2381 Peak 1: 405,2 96,9 3178
Pdl: 0,458 Peak 2: 4653 31 7954
Intercept: 0,955 Peak 3: 0,000 0,0 0,000
Result quality : Good
Size Distribution by Intensity
I e e . VN W A — e | S :
Es ..................................................... /\\ ..................
&> 7 O, .5 % 60 0000 00 00 8R BB RDAR 0 08 o 0 0 o d HREE B /’ .......... \ ..................
I . S // ................. §.\\ ...............
0 J R N
0.1 1 10 100 1000 10000
Size (d.nm)
| Record 45: 1 §
Analisis partikel pada diameter 1-100 nm
%Intenstas(l)  Diameter (D) I x D YIxD 1 Rata-rata (%)
(%) (nm) (a) (b)
0 43,82 0
0,5 50,75 25,375
1,3 58,77 76,401
22 68.06 149 732 833,586 10,8 77,18
3,1 78,82 244,342
3,7 91,28 337,736
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Lampiran 4.5Karakterisasi Menggunakan Titrasi Konduktometri

4.5.1 Grafik Hasil Titrasi Konduktometri
a. NCC 84
1. Pengulangan 1

Konduktivitas (uS/cm)

1000

800

600

2. Pengulangan 2

Konduktivitas (uS/cm)

1200
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L {18
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2| X
H *x i
v v 16
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1 1 | 1 1 2 1 | 1 1 i 1 1 2
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Volume NaOH (mL)
¥ Konduktivitas
—— pH
*
§. * i
£ %
-‘:5“ : * i
= x o
i Volum:ﬁNaOH (mL) ”
Vﬂ V2
1 ; [ ; ] " ] ) ]

Volume NaOH (mL)

80

78

pH

10
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b. NCC 94
1. Pengulangan 1
600 e
¥ Konduktivitas
=gl 4 10
~— % 1
<\Ea 500 |- § *
& *
w& ' gzo- * - 8
(/2] . ? *
_‘g L ! ;iuo % 1
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E E 300 |-
= : v 2
T 400 |} : m ; - > 16
2 s
300 | i
Vi1,
] ) P R ] 2 ] ] A ] 2
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600 | 7
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e 2 4
L 500 | g
D
& 3 !
* g
R s 2
= s . -
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)
aVes
300 |- IR : ]
Vil W, V3
] i I AR 1 MR g I " ] "
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80

b. NCC 10,3
1. Pengulangan 1

¥ Konduktivitas
—pH
- 10
1000
£ E
% 800 i
= T
E 46 o
z L
=
b= . A . :
c 20 24 3 32
g 600 L. Volume NaOH (mL)
44
400 1 1 1 . 1 . 1 2

0 20 40 60 80
Volume NaOH (mL)

2. Pengulangan 2

' * Konduktivitas
é oy 410
1000 ;
€ - z s
2 :
n : 5
= L |
& 800 | » -
= - dg =
< : g
> 5
© :
c L 2 A
O = Volume NaOH (mL)
- :
: 44
600 [ -
Vv, 'V,
1 i 1 Ly C i ] " ] 2
0 20 40 60 80

Volume NaOH (mL)
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a. NCC 11,3
1. Pengulangan 1

Konduktivitas (uS/cm)

1000

800

600

400

¥ Konduktivitas

Konduktivitas (uS/cm)

30 35 40
Volume NaOH (mL)

Volume NaOH (mL)

2. Pengulangan 2

Konduktivitas (uS/cm)

1000

800

600

400

200

60 80

X Konduktivitas

Konduktivitas (S/cm)

20 25 0
‘olume NaOH (mL)

0 20 40
Volume NaOH (mL)

60
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pH
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82

4.5.2 Hasil Data Olahan Titrasi Konduktometri

Volume NaOH (mL) S-S0y Rata-ratay; -
Sampel C m : SO5
) (mmol/Kg)

Vi V., Vo Vi (mmol/Kg)
36,15 39,81 3,66 732

b 672 + 84,85
' 23,71 26,77 3,06 612
13,03 16,92 3,88 776

b 740 + 50,91
' 10 17,00 20,52 3,52 704

0,059

Nee | MmoliL 2212 2862 650 1300

103 1313 + 18,38
' 28,04 34,67 6,63 1326
29,20 35,81 6,61 1322

s 1353 + 43,84
' 16,99 23,91 6,92 1384

Gugus SO5” (mmol kg') = crolls — Vi)

C = konsentrasi NaOH

= 0,01 mol/L =10 mmol/L
Contoh Perhitungan Untuk Penentuan Jumlah Gugus Muatan Pada NCC 8,4
%Padatan tersuspensi= 1,45%

V.suspensi = 3,5 mL

1459 m m_1,45g
100 mL 3,5 mL 7100 mL

x3,5mL=m=0,05¢g

1. Pengulangan 1
. Cx (V) =V
505 = V2 —1)
m
10 mmol /L x (39,81 —36,15) x 1073 L
B 0,05x 1073 g
= 732 mmol.Kg™

2. Pengulangn 2

-803- =CX (VZ —V1)

m

10 mmol /L x (26,77 —23,71)1073 L
B 0,05x 1073 g

= 616 mmol.Kg™
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_ 732 mmol /Kg + 616mmol /Kg
- 2

= 672 + 84,85 mmol.Kg™

Rata-rata -SO3 -

Lampiran 4.6 Karakterisasi Menggunakan FTIR
4.6.1 Spektrum IR Tongkol Jagung
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Transmitan (%)

100

99

98

97 I+

96 -

95 I+

3358

1250

1047
" 1 N 1 " 1 " ] " ] N ] N 1

4000

3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumber (cm'*)

83


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

84

4.6.3 Spektrum IR Gabungan Tongkol Jagung dan MCC
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4.6.4 Spektrum IR NCC 8,4
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4.6.5 Spektrum IR NCC 9,4

Transmitan (%)
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4.6.6 Spektrum IR NCC 10,3
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4.6.7 Spektrum IR NCC 11,3
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4.6.8 Spektrum IR Gabungan NCC 8,4; NCC 9,4; NCC 10,3 dan NCC 11,3
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