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Abstrak

Pati  dan selulosa merupakan  biopolimer  yang
ketersediaannya melimpah di alam. Pada sintesis superabsorbent
polymer (SAP), pati dan selulosa dimodifikasi menjadi bentuk
karboksimetil untuk meningkatkan sifat hidrofiliknya. Telah
dilakukan studi literatur yang bertujuan untuk menganalisis
pengaruh parameter reaksi pada proses sintesis carboxymethyl
cellulose (CMC) dan carboxymethyl starch (CMS). Dari analisis
didapatkan bahwa bahwa parameter reaksi berpengaruh penting
terhadap gugus fungsi dan nilai derajat substitusi (DS) CMC dan
CMS sebagai kriteria yang dibutuhkan untuk sintesis SAP, juga
dengan keefisiensian reaksinya. Nilai DS optimum dicapai pada
penelitian penggunaan parameter reaksi NaOH 25% (DS=0,821)
dan temperatur 45 °C (DS=0,821) telah memenuhi SNI 06-3736-
1995, serta keberadaan gugus COO™ pada frekuensi 1605 cm™
melalui spektrum inframerah sebagai indikasi keberhasilan proses
karboksimetilasi sehingga sesuai digunakan sebagai material
dalam sintesis SAP. Sedangkan penelitian menggunakan reagen
eterifikasi 7 gram (DS=1,403) dan waktu reaksi 240 menit
(DS=1,197) tidak memenuhi SNI 06-3736-1995 sehingga belum
sesuai dijadikan sebagai material dalam sintesis SAP.

Kata Kunci: Biopolimer, Derajat Substitusi, Karboksimetil,
Parameter Reaksi, Polimer Superabsorben.
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Abstract

Cellulose and starch are omes of biopolymers which
abundantly occur in nature. Relating to superabsorbent polymer
(SAP) synthesis, cellulose and starch are modified into
carboxymethyl form in order to improve its hydrophilicity. A
literature study has been generated to analyze the reaction
parameters effect used in the carboxymethyl cellulose (CMC) and
carboxymethyl starch (CMS) synthesis. The result of this study
shows that reaction parameters play important role to influence
the functional group and the degree of substitution (DS) of CMC
and CMS produced as important criterias for SAP synthesis, also
for their reaction efficiency. The optimum DS values obtained in
the studies with 25% NaOH (DS=0,821) and 45 °C reaction
temperature (DS=0,821) fit the SNI 06-3736-1995, also the
presence of COO™ group at 1605 cm™ through the infrared
spectrum indicating that carboxymethylation process had
succesfully done, thus make them suitable for SAP synthesis
material. While the studies with the addition of 7 grams
etherification agent (DS=1,403) and 240 minutes reaction period
(DS=1,197) does not fit the SNI 06-3736-1995, so it is not suitable
yet for SAP synthesis materials.

Keywords: Biopolymers, Degree of Substitution, Carboxymethyl,
Reaction Parameters, Superabsorbent Polymers.
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Permasalahan sampah merupakan hal yang menjadi sorotan
utama yang terus dibahas karena dampaknya yang krusial terhadap
kondisi bumi yang semakin memburuk seiring dengan berjalannya
waktu. Popok sekali pakai merupakan jenis popok yang paling
banyak digunakan dan menguasai pasar dunia, yaitu sekitar 95%
(Edana, 2008). Riset Ecological Observation and Wetlands
Conservation (Ecoton) mengatakan 37% sampah di sungai Kota
Surabaya adalah berasal dari popok bayi sekali pakai. Badan Pusat
Statistik (BPS) Jawa Timur menunjukkan terdapat 2.870.423 bayi
berumur 0 hingga 4 tahun di Jawa Timur update 31 Januari 2018
(Badan Pusat Statistik, 2018). Setiap bayi rata-rata memakai 4
popok sehari sehingga diperkirakan 3,2 juta popok digunakan
setiap harinya. Menurut Ecoton, setiap tahunnya 6 miliar buah
popok diproduksi di Indonesia (Ecological Observation and
Wetlands Conservation, 2019). Popok bayi sekali pakai
mengandung senyawa kimia yang disebut superabsorbent polymer
(SAP) (Zohuriaan-Mehr & Kabiri, 2008). Menurut Indonesia
Water Community of Practice, SAP yang sekarang banyak
digunakan dalam popok dihasilkan dari minyak bumi sehingga
dikhawatirkan mengandung senyawa toksin. Bahan kimia
penyusun popok sekali pakai diantaranya adalah polyacrylate
granule dan fiber yang berasal dari plastik hidrokarbon, selulosa
atau sintetis pulp, dan pewangi polychlorine dibenzodioxins
(Indonesia Water Community of Practice, 2017). Adanya bahan
kimia tersebut menyebabkan popok sekali pakai membutuhkan 450
tahun di untuk didegradasi di laut dan 500 tahun di Tempat
Pembuangan Akhir (TPA). SAP berbahan sodium polyacrylate
masih kerap dijumpai di lingkungan walaupun sudah dibuat
derivatif secara pirolisis dalam bentuk sodium polyacrylate
(Buzanowski, et al., 1994). Senyawa-senyawa tersebut menjadi
berbahaya bagi lingkungan. Berdasar dari data yang ada terkait
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permasalahan popok sekali pakai dan penyebabnya, perlu
dilakukan langkah solutif untuk mengurangi permasalahan tersebut
dengan melakukan penelitian terkait material pengganti pakai yang
dapat mudah terurai oleh bakteri alami sehingga ramah bagi
lingkungan sebagai alternatif bahan dasar SAP popok sekali.

Beberapa peneliti telah melakukan studi terkait sintesis SAP
berbasis biopolimer, seperti selulosa dan pati maupun bentuk
turunan dari keduanya. Hal ini dikarenakan selulosa dan pati
dikenal memiliki beberapa keunggulan seperti hidrofilisitasnya
yang tinggi, dapat terbarukan, mampu terdegradasi, serta tidak
beracun. Meskipun demikian, selulosa dan pati dalam bentuk
murninya dikenal memiliki beberapa kekurangan, sehingga perlu
dilakukan modifikasi agar memiliki karakteristik sesuai dengan
yang diinginkan. Terdapat beberapa cara untuk melakukan
modifikasi terhadap selulosa dan pati, salah satunya adalah
modifikasi secara kimia dengan melibatkan reaksi gugus hidroksil
pada unit anhidroglukosa (AGU) dari selulosa atau pati dengan
reaksi eterifikasi, atau yang dikenal dengan karboksimetilasi,
dimana pada akhirnya menghasilkan turunan dari selulosa ataupun
pati, yaitu carboxymethyl cellulose (CMC) dan carboxymethyl
starch (CMS) (Nordin, et al., 2018).

Dalam proses sintesis CMC dan CMS, terdapat dua tahapan
utama, yaitu alkalisasi yang merupakan proses aktivasi gugus
hidroksil pada selulosa atau pati, dan eterifikasi yang merupakan
proses substitusi gugus hidroksil pada selulosa atau pati dengan
gugus eter, dalam hal CMC merupakan gugus karboksil dari reagen
eterifikasi yang bersifat hidrofilik (Sangseethong, et al., 2018).
Beberapa parameter reaksi memiliki pengaruh terhadap hasil akhir
CMC dan CMS terkait, seperti penambahan reagen alkalisasi,
temperatur reaksi, waktu reaksi, serta penambahan -eterifikasi
(Yanli, et al., 2009). Hal ini dapat terjadi dikarenakan terdapat
beberapa aspek yang juga turut berubah seiring dengan perubahan
pada parameter tersebut. Derajat substitusi (DS) merupakan salah
satu aspek yang perubahannya memiliki dampak signifikan
terhadap produk akhir reaksi. DS pada CMC ataupun CMS

BAB I PENDAHULUAN
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memiliki peranan penting karena nilai DS dapat menunjukkan
kualitas dari CMC dan CMS yang terbentuk sebelum pada
akhirnya dapat dilanjutkan sebagai bahan dasar pembuatan polimer
superabsorben.

Penggunaan parameter reaksi penting untuk diperhatikan
dalam proses modifikasi selulosa sehingga dapat ditentukan
bagaimana kondisi reaksi yang paling sesuai sehingga dapat
menghasilkan CMC atau CMS sesuai karakteristik yang diinginkan
dengan hasil yang optimal. Oleh karena itu, pada review ini
dilakukan analisis data hasil beberapa penelitian terkait pengaruh
parameter reaksi yang digunakan pada proses sintesis terhadap
karakteristik CMC dan CMS yang dihasilkan, guna mengetahui
kondisi optimum reaksi yang dapat terjadi untuk kemudian
diaplikasikan pada proses pembuatan polimer superabsorben dari
bahan alam.

1.2 Perumusan Masalah
Dari latar belakang permasalahan yang ada, maka dapat
ditarik rumusan dari studi literatur ini adalah sebagai berikut:

1. Bagaimana pengaruh parameter reaksi yang digunakan pada
proses sintesis terhadap gugus fungsi carboxymethyl
cellulose (CMC) dan carboxymethyl starch (CMS) untuk
aplikasi polimer superabsorben dari bahan alam?

2. Bagaimana pengaruh parameter reaksi yang digunakan pada
proses sintesis terhadap nilai derajat substitusi (DS)
carboxymethyl cellulose (CMC) dan carboxymethyl starch
(CMS) untuk aplikasi polimer superabsorben dari bahan
alam?

3. Bagaimana pengaruh parameter reaksi yang digunakan pada
proses sintesis terhadap efisiensi reaksi = sintesis
carboxymethyl cellulose (CMC) dan carboxymethyl starch
(CMS) untuk aplikasi polimer superabsorben dari bahan
alam?

BAB I PENDAHULUAN
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4. Bagaimana kondisi optimum reaksi sintesis carboxymethy!
cellulose (CMC) dan carboxymethyl starch (CMS) untuk
aplikasi polimer superabsorben dari bahan alam?

1.3 Batasan Review
Dalam penyusunan review ini, terdapat beberapa faktor yang
pengaruhnya tidak dapat dikontrol selama studi literatur
berlangsung sehingga perlu adanya upaya untuk membatasi ruang
lingkup agar permasalahan tidak terlalu luas sehingga review dapat
lebih fokus untuk dilakukan. Oleh karena itu, pada review ini
diambil batasan-batasan masalah sebagai berikut:
1. Komposisi tiap bahan dasar (pati dan selulosa) diabaikan,
2. Massa bahan dasar alam (pati dan selulosa) yang digunakan
diabaikan,
3. Penggunaan jenis pelarut pada reaksi diabaikan,
4. Penggunaan jenis reagen eterifikasi diabaikan,
5. Proses dan metode pada sintesis polimer superabsorben tidak
dibahas.

1.4 Tujuan Review

Berdasar pada rumusan permasalahan yang diambil seperti
tertulis di atas, adapun dilakukannya review ini bertujuan sebagai
berikut:

1. Menganalisis pengaruh parameter reaksi yang digunakan
pada proses sintesis terhadap gugus fungsi carboxymethyl
cellulose (CMC) dan carboxymethyl starch (CMS) untuk
aplikasi polimer superabsorben dari bahan alam,

2. Menganalisis pengaruh parameter reaksi yang digunakan
pada proses sintesis terhadap nilai derajat substitusi (DS)
carboxymethyl cellulose (CMC) dan carboxymethyl! starch
(CMS) untuk aplikasi polimer superabsorben dari bahan
alam,

3. Menganalisis pengaruh parameter reaksi yang digunakan
pada proses sintesis terhadap efisiensi reaksi sintesis
carboxymethyl cellulose (CMC) dan carboxymethyl! starch

BAB I PENDAHULUAN
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(CMS) untuk aplikasi polimer superabsorben dari bahan
alam,

4. Menganalisis dan menentukan kondisi optimum reaksi
sintesis carboxymethyl cellulose (CMC) dan carboxymethyl
starch (CMS) untuk aplikasi polimer superabsorben dari
bahan alam.

1.5 Manfaat Review

Pada review ini diharapkan akan menghasilkan beberapa
manfaat dengan dianalisisnya pengaruh variabel proses pada
sintesis carboxymethyl cellulose (CMC) dan carboxymethyl starch
(CMYS) sehingga menentukan kondisi optimum reaksi yang sesuai
untuk pembuatan polimer superabsorben ramah lingkungan
berbahan dasar alam yang dapat mengurangi pemakaian polimer
sintetis dalam kehidupan sehari-hari yang berdampak pada
pencemaran lingkungan akibat polimer sintetis non-biodegradable
yang terkandung dalam popok sekali pakai dan juga dapat
mengurangi biaya produksi popok sekali pakai dan biaya
pengolahan limbah hasil produksi popok sekali pakai pada industri.
Selain itu, dengan adanya review ini diharapkan dapat memberi
wawasan kepada masyarakat bahwa pembuatan polimer
superabsorben berbahan alami mampu menambah nilai tambah
dari sumber daya yang tersedia di alam.
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2.1 Popok Sekali Pakai

Popok sekali pakai adalah produk yang didesain untuk
menyerap dan menyimpan urin dan feses (Budyk & Fullana, 2019).
Fitur pencegahan kebocoran adalah aspek penting dari popok
sekali pakai. Kebocoran feses dan urin pada popok konvensional
atau popok yang dipakai berulang memungkinkan terjadinya
kontaminasi yang terjadi pada tangan bayi dan pengasuh serta
benda-benda yang ada di sekitarnya. Penggunaan popok sekali
pakai memiliki keunggulan yang ditawarkan, yaitu dapat
menurunkan kelembaban kulit bayi dan dapat mempertahankan pH
normal dibandingkan popok konvensional sehingga dapat
mencegah pertumbuhan mikroorganisme (Campbell, et al., 1987).
Komparasi popok sekali pakai terhadap popok kain disajikan pada
Tabel 2. 1. Popok sekali pakai modern dirancang untuk memiliki
fitur pencegahan kebocoran secara maksimal sehingga menjaga
kebersihan di sekitar bayi (Kamat & Malkani, 2003).

Tabel 2. 1 Komparasi popok sekali pakai dan popok kain (Kamat
& Malkani, 2003)

. . Popok kain
Popok sekali pakai Kkonvensional
Penampungan Pelindung sisi  Bentuk longgar
kotoran samping menahan dari memicu terjadinya
kebocoran urin atau kebocoran urin atau
feses feses
Pelindung Pelindung bagian luar Tidak tahan
mampu menahan urin terhadap cairan
dan feses karena bentuk yang

umumnya longgar
dan tidak memiliki
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. . Popok kain
Popok sekali pakai konvensional
pelindung di sisi-
sisinya
Penyerapan Material Tidak ada material
superabsorben superabsorben

menyerap cairan agar sehingga  popok
popok dapat kering akan tetap basah

Analisis pada pembuangan feses menunjukkan bahwa
kandungan feses dalam berat adalah sekitar 192 gram per popok
sekali pakai, dimana sebesar 18% adalah feses dan 82% adalah urin
(Agency Environment, 2008). Salah satu komponen penting dalam
popok sekali pakai adalah superabsorbent polymer (SAP) yang
berperan dalam penyerapan dan penyimpanan cairan yang mampu
mencegah terjadinya kebocoran (Shanmugasundaram & Gowda,
2011). SAP yang terkandung dalam popok sekali pakai terdiri dari
granular sodium polyacrylate (C3H3sNaO;) yang diperoleh dari
minyak bumi. Granular SAP memiliki kemampuan meningkatkan
kapasitas penyerapan hingga 300 kali dari berat asalnya serta dapat
menahannya dalam bentuk gel (Wambui, et al., 2015). Gambar 2.
1 menunjukkan komposisi popok sekali pakai dalam wt%.
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Gambar 2. 1 Komposisi popok sekali pakai dalam wt% (Edana,
2008).

Meskipun popok sekali pakai menawarkan berbagai
keunggulan yang dimiliki dibandingkan dengan popok
konvensional, namun popok sekali pakai memiliki kelemahan yang
berdampak besar bagi lingkungan dalam jangka waktu panjang.
Adanya sodium polyacrylate (CsH3NaQ,) dan fiber yang berasal
dari plastik hidrokarbon sebagai material utama yang digunakan
dalam proses pembuatan SAP pada popok sekali pakai membuat
SAP memiliki sifat yang sulit untuk terurai dan bahkan
membutuhkan waktu 450 tahun untuk dapat terdegradasi laut dan
500 tahun di tempat pembuangan akhir (TPA). Selain itu, sodium
polyacrylate (C3HsNaO,) berasal dari minyak bumi, dimana
minyak bumi sendiri masuk ke dalam kategori sumber daya alam
yang tidak dapat diperbarui (Sharhanis, ef al., 2011). SAP berbasis
polyacrylate juga dapat menjadi permasalahan serius dalam dalam
aplikasinya pada produk perawatan diri dan juga drug delivery
karena mengandung senyawa beracun dan karsinogen (Buchanan,
etal., 1986).
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2.2 Polimer Superabsorben

Polimer berasal dari bahasa Yunani dimana poly berarti
“banyak” dan meres berarti “unit”, dengan begitu polimer dapat
diartikan sebagai suatu molekul besar (makromolekul) yang
tersusun atas unit-unit kimia berulang (Ebewele, 2000). Kesatuan
dari unit-unit berulang yang menyusun suatu polimer disebut
dengan monomer. Polimer memiliki ciri utamanya, yaitu rantainya
yang sangat panjang dan massa molekulnya yang sangat besar
(Stevens, 2001). Suatu molekul dapat dijadikan polimer dengan
mengkombinasikannya bersama molekul lain yang memiliki jenis
sama ataupun berbeda. Beberapa polimer berasal dari reaksi
bersama dua atau lebih monomer yang secara kimia memiliki sifat
yang serupa namun tidak identik (Ebewele, 2000).

Superabsorbent polymer (SAP) merupakan material yang
dapat menyerap cairan dalam jumlah yang signifikan. SAP yang
telah menyerap cairan kemudian membentuk hidrogel
superabsorben yang merupakan matriks tiga dimensi tersusun atas
polimer hidrofilik dan dibuat secara fisika atau kimia dengan ikat
silang (cross-linking) (Xiao, et al., 2017). Karena sifat
hidrofiliknya yang sangat baik, kapasitas pembengkakan yang
tinggi, serta mudah untuk digunakan, SAP banyak diaplikasikan
dalam bidang agrikultur (Alam & Christopher, 2018), medis, dan
juga popok sekali pakai (Elliot, 2010). Gugus hidrofilik merupakan
gugus utama dalam SAP, yaitu seperti gugus karboksilat (—COOH)
yang mudah menyerap air (Elliot, 1997). Pada saat SAP
berinteraksi dengan air atau suatu pelarut, maka akan terjadi
interaksi hidrasi, yaitu dimana ion dari zat terlarut (SAP) akan
berikatan dengan molekul polar dari air atau pelarut sebagaimana
disajikan pada Gambar 2. 2, dengan contoh air sebagai zat pelarut
dan COO™ dan Na" adalah zat terlarut.

s
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Gambar 2.2 Mekanisme interaksi hidrasi pada SAP (Chang &
Yoo, 1999).

Dalam dunia polimer modern, SAP banyak menarik
perhatian karena kemampuannya untuk menyerap 1.000 —
100.000% atau 10 — 1000 gram cairan per gram berat keringnya,
dimana material absorben biasa hanya mampu menyerap cairan
tidak lebih dari 100% atau 1 gram cairan per gram berat keringnya
(Zohuriaan-Mehr & Kabiri, 2008). Secara umum, SAP terdiri dari
jaringan rantai polimer yang terhubung dengan ikat silang untuk
mencegahnya larut. Pada SAP, biasanya terdapat gugus fungsi
ionik di sepanjang rantai polimer untuk mendorong difusi air dalam
jaringan (Chatterjee & Gupta, 2002).

SAP yang mengandung cairan yang telah diserap disebut
dengan hidrogel. Kemampuan pembengkakan dari suatu hidrogel
polimer superabsorben bergantung pada jenis polimer yang
digunakan dan juga derajat cross-linking yang dimiliki. Cross-
linking merupakan salah satu metode untuk membuat polimer,
termasuk polimer superabsorben (SAP), dengan adanya ikatan
yang menghubungkan molekul yang saling berdekatan dengan
menggunakan suatu senyawa kimia, yang disebut agen ikat silang
atau cross-linker dengan jumlah 2 — 12% dari jumlah tiap
komponen polimer yang berikatan (Gao, 2003; Canisag, 2015;
Stevens, 2001). Adanya cross-link antar rantai polimer mampu
membentuk jaringan tiga dimensi dan mencegah SAP untuk dapat
larut dalam air (John, 2011). Ketika SAP yang telah dicross-link
direndam dalam suatu pelarut, SAP akan membengkak seiring
dengan masuknya molekul dari pelarut ke dalam jaringan.
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Kekuatan dari jaringan atau kekuatan gel bergantung
terhadap derajat cross-linking (Buchholz & Graham, 1997).
Kekuatan dari jaringan atau kekuatan gel ini berpengaruh terhadap
tingkat pembengkakan. Selain itu, afinitas antara SAP dan pelarut
juga berpengaruh terhadap tingkat pembengkakan (Stevens, 2001).
Penyerapan air oleh SAP akan meningkat dengan meningkatknya
konsentrasi cross-linker hingga mencapai suatu nilai optimum
kemudian menurun (Xue, et al., 2001). Gambar 2. 3 menunjukkan
perbedaan rantai polimer yang mengalami cross-link dan yang
tidak mengalami cross-link, sedangkan pada Gambar 2. 4
disajikan gambar perbedaan partikel yang mengalami cross-link
dan yang tidak mengalami cross-link.

Cross-link
Polymer chain Polymer chain
Uncrosslinked Crosslinked polymer network

polymer chains

Gambar 2.3 Perbedaan rantai polimer yang mengalami cross-
link dan yang tidak mengalami cross-link (Balaguer, et al.,
2011a).
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Untreated Particles Surface cross-linked Particles
Solution Blocked Solution Flows
Uncontrolled Swelling / Gel Blocking Controlled Swelling / High Permeability

Gambar 2.4 Perbedaan partikel yang mengalami cross-link
dan yang tidak mengalami cross-link (Jockusch, et al., 2009).

Terdapat beberapa kriteria untuk menggolongkan suatu
material polimer ke dalam SAP, yaitu seperti berat kering dari
suatu polimer mampu menyerap dua puluh kali atau lebih air,
saline, maupun larutan fisik, dari berat asalnya. Selain itu, hidrogel
yang membengkak akibat proses penyerapan mampu
mempertahankan bentuk aslinya. Hidrogel yang dihasilkan juga
harus memiliki integritas fisik yang cukup untuk menahan aliran
sebagaimana penggabungan dengan partikel yang berdampingan
(Elliot, 2010). Dan terakhir, material tersebut mampu
mempertahankan larutan yang telah diserapnya di bawah tekanan
(Assmann, 2013).

SAP yang saat ini ditemukan dalam kehidupan sehari-hari
adalah SAP yang terbuat dari polimer sintetis yang sulit untuk
terurai di alam sehingga dapat berdampak buruk bagi lingkungan
dalam jangka waktu panjang. Beberapa pakar lingkungan telah
melakukan sejumlah riset untuk mengembangkan material ramah
lingkungan berbasis sumber daya alam yang dapat diperbarui
sebagai bahan dasar pembuatan SAP. Biopolimer merupakan
polimer yang berasal dari alam dengan jumlah melimpah serta
dapat diperbarui (Sinha, 2018). Hal ini membuat biopolimer
berpotensi untuk dijadikan bahan dasar dalam sintesis SAP.
Contoh dari biopolimer yang mudah dijumpai antara lain seperti
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kitosan, kolagen/gelatin, protein, selulosa, pati, dan lain
sebagainya (Sinha, 2018).

s

2.3 Selulosa dan Pati

Selulosa dan pati adalah salah satu polisakarida dengan
rumus empirik CsHi0Os yang ketersediaannya melimpah di alam
(Leite, et al., 2012; Pushpamalar, et al., 2006). Kedua polisakarida
ini memiliki kemiripan struktur, yang membedakan hanyalah
ikatan glikosidik antara unit anhidroglukosanya (AGU) (Nordin, et
al., 2018). Selulosa merupakan rantai panjang molekul glukosa
yang terhubung satu sama lain. Selulosa biasanya ditemukan pada
dinding sel tanaman dan umumnya bercampur bersamaan dengan
zat lain, seperti lignin serta hemiselulosa dan ini membuatnya
cukup sulit untuk dapat menemukan selulosa dalam bentuk
murninya. Dalam tanaman, selulosa memiliki peran penting karena
mampu memberikan kekuatan pada tanaman itu sendiri. Pada
struktur rantai polimernya, selulosa terdiri atas unit glukosa yang
terhubungkan satu sama lain oleh ikatan B-glikosidik antara C(4)
secara linear terkondensasi, sebagaimana ditunjukkan pada
Gambar 2. 5. Tanaman dalam bentuk keringnya memiliki
kandungan selulosa dalam rentang 40 — 55%, lignin 15 — 35%, dan
hemiselulosa 25 — 40% (Thomas, ef al., 2002; Othmer, 2004).

HOCH, HOCH,
0
}{ HO HO
HO HO

Gambar 2. 5 Struktur rantai polimer selulosa (Jones, 2005).

Pati dapat dijumpai di daun, bunga, buah, biji, maupun
batang dan akar tumbuhan. Pada tumbuhan, pati digunakan sebagai
sumber karbon dan juga energi. Rantai biokimia memiliki peran
dalam proses sintesis pati termasuk juga molekul glukosa yang

BAB II TINJAUAN PUSTAKA



LAPORAN TUGAS AKHIR 15
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

dihasilkan dalam sel tumbuhan pada proses fotosintesis (Smith,
2001). Pati merupakan homopolimer glukosa dengan ikatan a-
glukosidik, dimana nilai n berkisar antara 300 hingga 1000
(Winarno, 1992; Neelam, et al., 2012). Setiap jenis pati memiliki
sifat dan karakteristiknya masing-masing yang berbeda,
bergantung pada panjang rantai karbon dan struktur rantai molekul
yang dimiliki (Winarno, 1992). Terdapat dua molekul polisakarida
penyusun pati, yaitu amilosa dan amilopektin (Fennema, 1976).
Amilosa pada pati dapat terlarut dalam air sedangkan amilopektin
tidak dapat terlarut dalam air (Winarno, 1992). Gambar 2. 6
menyajikan struktur dasar dari glukosa dengan amilosa yang pada
dasarnya berupa garis lurus atau linier dengan ikatan a-(1,4)-D-
glukosa dengan titik percabangan terbatas pada a-1,6 dan juga
merupakan 15 — 30% penyusun pati pada umumnya. Sedangkan,
struktur amilopektin memiliki cabang dengan ikatan o-(1,6)-D-
glukosa sebanyak 4 — 5% dari berat total serta merupakan penyusun
70 — 85% pati pada umumnya.

\ 4
GAe
JOH HOR_ »
n o OH )
o OH e "n() (

- 0 )
Nl o
OH HO™®  HO HO,  ho

o 5

‘ 2 0
HO HO ALY \‘,_’\ A ‘/\l, )
® © HO HO o

x ! =/
HO HO - 0 o

Gambar 2. 6  Struktur dasar dari (a) unit glukosa; (b) amilosa;
dan (c) amilopektin (Pérez & Bertoft, 2010).

Selulosa dan pati dalam bentuk turunannya memiliki peran
yang besar dalam industri biopolimer karena sifatnya yang
melimpah di alam, relatif murah, tidak beracun, mampu
terdegradasi, dapat diperbarui, dan memiliki kesesuaian dengan
banyak material lain di dunia industri (Wang, et al., 2010;
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Parvathy, ef al., 2014). Dalam kehidupan sehari-hari, selulosa dan
pati banyak dimanfaatkan untuk beberapa kegunaan dalam
berbagai bidang, utamanya dalam bidang industri makanan sebagai
pengental, penstabil, dan pembentuk gel (Eliasson &
Gudmundsson, 2006; Yokota., 1985). Umumnya, selulosa dan pati
dimanfaatkan dalam industri pangan sebagai pengental (thickener),
pengisi (filler), bahan pengikat (binder), dan sebagai bahan
penstabil.

Meskipun selulosa dan pati memiliki banyak keunggulan,
selulosa dan pati sendiri dalam bentuk murninya memilki beberapa
kekurangan seperti kelarutan yang kurang baik, sifat mekanik yang
rendah, serta ketidakstabilan pada pH dan temperatur yang tinggi
(Li, et al., 2010). Untuk menangani hal tersebut, selulosa dan pati
murni dapat dimodifikasi guna memperbaiki beberapa sifat aslinya
agar sesuai dengan karakteristik atau tujuan sesuai aplikasinya
yang diinginkan (Fitriani, 2018). Modifikasi yang banyak
dilakukan adalah salah satunya dengan melibatkan reaksi gugus
hidroksil yang bersifat hidrofilik pada unit anhidroglukosa dari
pati. Modifikasi ini dapat dilakukan pada bentuk murni selulosa
atau pati untuk mendapatkan karakteristik yang diinginkan, yaitu
dalam bentuk carboxymethyl cellulose (CMC) atau carboxymethyl
starch (CMS) (Nordin, et al., 2018; Canisag, 2015).

s

2.4 Sintesis CMC dan CMS

Selulosa dan pati alami memang memiliki banyak
keunggulan, namun juga tak lepas dari beberapa kelemahan.
Kelemahan yang dimiliki pati dapat dimodifikasi untuk
mendapatkan sifat sesuai yang diinginkan (Liu, 2005). Dalam hal
pembuatan polimer superabsorben, selulosa dan pati penting untuk
terlebih dahulu dimodifikasi dengan dengan tujuan memunculkan
gugus karboksimetil anion pada makromolekulnya sehingga dapat
meningkatkan sifat hidrofilik yang kemudian akan turut
meningkatkan kemampuan penyerapan airnya (Sangseethong, et
al., 2018).
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Modifikasi selulosa dan pati dapat terjadi secara kimia atau
mekanik. Modifikasi secara kimia dilakukan dengan mengubah
tiga gugus hidroksil yang terdapat pada tiap unit monomer glukosa
pada selulosa dan pati (Kuutti, 2013). Salah satu metode yang
umum untuk memodifikasi selulosa dan pati secara kimia adalah
dengan melakukan proses karboksimetilasi. Proses ini merupakan
proses substitusi gugus hidroksil menjadi gugus karboksimetil
(Sangseethong, et al., 2018). Gugus karboksimetil sendiri
diketahui merupakan gugus yang berperan dalam meningkatkan
sifat hidrofilik (Adel, et al., 2010). Hasil dari proses tersebut adalah
carboxymethyl cellulose (CMC) ataupun carboxymethyl starch
(CMS) (Lawal, et al., 2009).

CMC dan CMS merupakan bentuk turunan dari selulosa atau
pati yang dianggap sebagai kandidat yang ideal untuk pembuatan
hidrogel atau material superabsorben karena dapat memiliki sifat
hidrofilik yang dapat meningkatkan kemampuannya dalam
menyerap air (Capitani, et al., 2000). Gambar 2. 7 menunjukkan
bahwa CMC sebagai bahan dasar pembuatan material
superabsorben berperan dalam meningkatkan kemampuan
pembengkakan hidrogel. Hidrogel superabsorben dengan sampel
GEL91 (9 CMC:1 selulosa, g/g) yang memiliki rasio selulosa
tertinggi mampu mencapai kemampuan pembengkakan tertinggi
jika dibandingkan dengan penggunaan rasio lainnya. CMC dan
CMS juga dapat memberikan karakteristik biodegradable
dikarenakan bahan dasarnya yang merupakan polisakarida
sehingga aman untuk digunakan dan ramah terhadap lingkungan
(Rivas-Orta, et al., 2008). Keunggulan lain seperti proses
sintesisnya yang tergolong mudah dan relatif murah juga
menjadikan CMC dan CMS juga memiliki peran yang penting
dalam beberapa industri, seperti dalam dunia medis, industri
farmasi, kosmetik, tekstil, makanan, dan juga dalam hal yang
berkaitan dengan sustainable goals development (Spychaj, et al.,
2013; Methacanon, et al., 2003).
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Gambar 2. 7 Rasio pembengkakan hidrogel CMC/selulosa
dengan epichlorohydrin sebagai cross-linker (Chang, et al.,
2010).

Swelling ratio, g/g

Terdapat dua tahapan utama dalam proses karboksimetilasi,
yaitu alkalisasi dan eterifikasi. Alkalisasi menyebabkan struktur
granula selulosa atau pati menjadi melemah sehingga air dapat
mudah masuk ke dalam granula pati (Fachrudin, 2017). Alkalisasi
dilakukan dengan menggunakan larutan NaOH yang bertujuan
untuk mengaktifkan gugus hidroksil pada molekul pati (Starch—
OH) menjadi gugus alkoksida (Starch—O"). Gugus hidroksil pada
selulosa atau pati bersifat hidrofilik dimana berperan dalam
meningkatkan kapasitas pembengkakan dari hidrogel (Astrini, et
al., 2016). Apabila NaOH yang ditambahkan semakin banyak
maka jumlah gugus alkoksida juga semakin meningkat. Hal ini
dapat memudahkan difusi reagen untuk proses selanjutnya, yaitu
karboksimetilasi (Sangseethong, et al., 2018), karena adanya tolak
menolak antar muatan negatif yang akan membuat granula selulosa
atau pati membengkak (Chen & Jane, 1994) serta menghasilkan
derajat substitusi (DS) semakin tinggi. Adanya peningkatan pada
nilai DS berbanding lurus dengan efektifitas reaksi alkalisasi,
namun penggunaan konsentrasi NaOH yang terlalu tinggi dapat
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meningkatkan kadar air reaksi serta reaksi antara NaOH dan
monochloroacetic acid (MCA) menjadi signifikan sehingga dapat
menurunkan nilai DS (Fachrudin, 2017). Proses alkalisasi pati
dijabarkan sebagaimana pada reaksi pada Persamaan (2. 1).

Pati — OH + NaOH — Pati — ONa + H,0 (2.1)

Selanjutnya, dilakukan proses eterifikasi. Eterifikasi
merupakan salah satu mekanisme yang dapat dilakukan untuk
meningkatkan kelarutan selulosa dalam air dan juga sifat
bioaktifnya (Theis, et al., 2017). Reaksi eterifikasi mendukung
terjadinya substitusi gugus hidroksil yang terdapat pada unit
monomer glukosa dengan gugus karboksimetil (—CH,COO")
(Machova, et al., 2014). Adanya penambahan gugus kimia pada
hidroksil polisakarida memungkinkan untuk mengurangi interaksi
intermolekul dan  intramolekul, sehingga menyebabkan
makromolekul lebih hidrofilik (Yang, ef al., 2011). Hal ini turut
berperan dalam memfasilitasi penyerapan air dan memiliki aspek
penting dalam proses pembuatan material superabsorben (Seidel,
et al., 2001). Proses eterifikasi dapat dilakukan dengan
menggunakan asetat sebagai reagen, dimana monokloroasetat
(MCA) atau sodium monochloroacetic acid (SMCA) merupakan
reagen eterifikasi yang umum digunakan. Reaksi yang terjadi
dalam proses eterifikasi berjalan sebagaimana reaksi pada
Persamaan (2. 2). Jumlah reagen yang digunakan akan berpengaruh
terhadap substitusi unit anhidroglukosa pada selulosa atau pati
(Pribadi, 1985). Gambar 2. 8 menunjukkan skema reaksi sintesis
CMC dengan menggunakan SMCA sebagai reagen eterifikasi.
Penggunaan pelarut organik, seperti isopropanol, dalam reaksi
karboksimetilasi berfungsi sebagai penyedia akses reagen
eterifikasi ke inti reaksi dari rantai selulosa.

Pati — ONa + CICH,COONa — Pati — O — CH,COONa + NaCl(2.2)
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Derajat substitusi (DS) merupakan salah satu faktor penting
yang berpengaruh dalam menentukan karakter dan kualitas dari
CMC atau CMS. Nilai DS ini menyatakan banyaknya unit gugus
hidroksil yang tersubstitusi dengan gugus karboksimetil. CMC
atau CMS dengan nilai DS kurang dari 0,4 dapat mengembang,
namun tidak dapat larut dalam air. Apabila nilai DS semakin tinggi
maka kualitas CMC atau CMS yang dihasilkan akan semakin baik
dan juga kelarutannya dalam air semakin meningkat karena
banyaknya gugus hidroksil (-OH) yang berhasil tersubstitusi pada
reaksi karboksimetilasi. CMC atau CMS komersial memiliki nilai
DS dalam rentang 0,4 — 1,5, namun yang paling umum ditemukan
berada dalam rentang 0,4 — 0,8 (Wijayani, et al., 2005; Zhao, et al.,
2003; Naves & Petri, 2005). Adapun standardisasi CMC komersial
menurut  Standar Nasional Indonesia (SNI) dijabarkan
sebagaimana Tabel 2. 2. Tabel tersebut menunjukkan standar mutu
CMC berdasar pada SNI 06-3736-1995 dengan keterangan bahwa
Standar Mutu I digunakan sebagai acuan untuk aplikasi CMC
dalam industri makanan dan Standar Mutu II digunakan sebagai
acuan untuk aplikasi CMC dalam bidang industri umum.

s

Tabel 2. 2 Standardisasi CMC komersial [SNI 06-3736-1995].

Standar Derajat Substitusi (DS)
SNI 06-3736-1995 Mutu I 0,7-1,2
SNI 06-3736-1995 Mutu 11 0,4-1,0

Beberapa faktor akan mempengaruhi nilai DS dari CMC
ataupun CMS, seperti penggunaan NaOH sebagai reagen alkalisasi
(Zhao, et al., 2003). Apabila NaOH yang digunakan mengalami
kelebihan jumlah, maka akan terjadi reaksi yang akan
menghasilkan produk samping seperti pada reaksi pada Persamaan
(2. 3). Hal ini dikarenakan adanya NaOH yang tidak bereaksi
dengan selulosa pada tahap eterifikasi akan bereaksi dengan reagen
eterifikasi, dalam hal ini merupakan SMCA, dan menghasilkan
sodium glikolat serta sodium klorida sebagai produk samping. Jika
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semakin banyak NaOH yang ditambahkan pada proses sintesis,
maka produk samping akan turut bertambah sechingga dapat
berpengaruh pada kemurnian CMC atau CMS yang dihasilkan.
Semakin banyak produk samping yang dihasilkan dalam suatu
proses, maka kemurnian CM atau CMS yang dihasilkan akan
semakin berkurang (Wijayani, ef al., 2005).

CICH,COONa + NaOH — HOCH,COONa + NaCl (2.3)
HOCH, ROCH, ROCH,
0, NaOH 0, CICH,COONa 0
},‘/ HO },‘/RO '}{ RO
OH ONa OCH,COONa
Selulosa Selulosa-ONa Karboksimetil Selulosa (CMC)

R = H atau CH,COONa
bereantung pada DS dari CMC

Gambar 2. 8 Skema reaksi sintesis CMC.

BAB II TINJAUAN PUSTAKA



22

LAPORAN TUGAS AKHIR
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

(Halaman ini sengaja dikosongkan)
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METODOLOGI REVIEW

3.1 Diagram Alir Review

Review Pengaruh Parameter Reaksi
Sintesis CMC dan CMS terhadap Sifat
Polimer Superabsorben dari Bahan Alam

v

Material, proses sintesis, pengujian

v v

Bahan Sintesis Pengujian
alam CMC/CMS material

y

Variabel pembahasan jurnal pada proses
sintesis CMC dan CMS

v

Pembahasan jurnal berbasis proses atau
metode
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.......................

A

Y

Bagian pembahasan jurnal

v v v v
7 jurnal yang 8 jurnal yang 4 jurnal yang
disusun disusun 7 jurnal yang disusun
berdasarkan berdasarkan disusun berdasarkan
topik topik berdasarkan topik
mengenai mengenai topik mengenai mengenai
pengaruh pengaruh pengaruh pengaruh
reagen reagen waktu reaksi temperatur

alkalisasi pada
proses sintesis
CMC dan
CMS

eterifikasi pada
proses sintesis
CMC dan
CMS

pada proses
sintesis CMC
dan CMS

reaksi pada
proses sintesis
CMC dan
CMS

v

Pengumpulan data, analisis data, dan

pembahasan

v

Kesimpulan dan saran

Gambar 3. 1 Diagram alir review.
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Pada studi literatur ini, terdapat beberapa bahan dasar alam
yang dijadikan sebagai bahan baku pembuatan carboxymethyl
cellulose (CMC) dan carboxymethyl starch (CMS) menggunakan
modifikasi kimia berupa karboksimetilasi dengan parameter reaksi
yang berbeda-beda untuk kemudian dianalisis lebih lanjut, seperti

disajikan pada Tabel 3. 1.

Tabel 3. 1 Bahan dan metode.

Parame.ter Bahan Metode Aplikasi Referensi
reaksi alam
o oweowe T
waveave A
rengenallaliasi PO bers  OMs o oms RSO
sinz’it(i)ng CMS CMS Fa;%ril;ﬁn»
Patisagu =~ CMS CMS F a%}?m’
Pa::tiinlallbi CMS CMS Yanéi(i Oe9t al.,
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Parameter Bahan

. Metode Aplikasi Referensi
reaksi alam
Ampas Pushpamalar,
sagu CMC CMC et al., 2006
Batang Nur’ain, et
jagung CMC CMC al., 2017
Kulit buah Nisa & Putri,
kakao CMC CMC 2014
Kulit Safitri, et al.,
Penambahan durian CMC CMC 2017
reagen eterifikasi
Kulit Ayuningtiyas,
pisang CMC CMC etal., 2017
) Li, et al.,
Pati sagu CMS CMS 2011
Pati ubi Yanli, et al.,
cina MO CMS 2009
Tongkol CMS CMS Melisa, et al.,
jagung 2014
Ampas Pushpamalar,
Variasi waktu sagu CMC CMC et al., 2006
reaksi
Batang Nur’ain, et
jagung CMC CMC al., 2017

BAB III METODOLOGI PENELITIAN



LAPORAN TUGAS AKHIR 27
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI
Parame.ter Bahan Metode Aplikasi Referensi
reaksi alam
Kulit Safitri, et al.,
durian CMC CMC 2017
Kulit Ayuningtiyas,
pisang CMC CMC etal., 2017
) Hidrogel Nordin, et al.,
Pati sagu CMS superabsorben 2018
Pati ubi Yanli, et al.,
cina  MS CMS 2009
Tongkol CMC CMC Melisa, et al.,
jagung 2014
Ampas Pushpamalar,
sagu CMC CMC et al., 2006
Kulit Ayuningtiyas,
Variasi pisang CMC CMC etal., 2017
temperatur reaksi
Pati Li, et al.,
kentang CMS CMS 2011
Pati ubi Yanli, et al.,
cina CMS CMS 2009

3.3 Pengujian

Dalam studi literatur ini dilakukan analisis terhadap
beberapa hasil pengujian sehingga dapat menentukan apakah
penelitian terkait dianggap berhasil atau tidak. Pengujian terbagi
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atas penentuan derajat substitusi (DS) dan juga pengujian Fourier-
Transform Infrared (FTIR). Selain itu, dilakukan pula perhitungan
terkait efisiensi reaksi (RE) Hasil yang didapat dari dua pengujian
tersebut merupakan sebagai penentu apakah material yang
digunakan berpotensi untuk dijadikan bahan dasar pembuatan
material superabsorben.

TS

3.3.1 Pengujian Fourier-Transform Infrared (FTIR)

Apabila seberkas sinar inframerah dilewatkan pada suatu
sampel polimer, maka beberapa frekuensinya diserap oleh molekul
dan beberapa frekuensi lainnya akan ditransmisikan. Jenis ikatan
yang ada dalam molekul polimer seperti ikatan C-C, C=C, C-O,
dan C=0 memiliki frekuensi vibrasinya yang berbeda-beda.
Adanya ikatan tersebut dalam molekul polimer dapat dideteksi
melalui identifikasi frekuensi karakteristik sebagai puncak
absorbsi dalam spektrum inframerah (Rohaeti, 2005).

Tabel 3. 2 Spektrum inframerah selulosa/pati (Kondo, 1997).

Gugus Keterangan ikatan  Frekuensi, cm™
Hidroksil (-OH) —OH stretching 3200 - 3600
_CH —CH. stret.chlng 3000
vibration
Eter —O— 1000 — 1200

Pada selulosa atau pati murni serta carboxymethyl! cellulose
(CMC) dan carboxymethyl starch (CMS) dilakukan studi
spektroskopi menggunakan instrumen karakterisasi berupa
Fourier-Transform Infrared dalam kisaran 280 hingga 4000 cm ™.
Metode ini dilakukan dengan memanaskan sampel pada temperatur
mulai dari 30°C hingga 600°C dengan laju pemanasan 1 °C min ™.
Pengujian ini bertujuan untuk mengidentifikasi senyawa,
mendeteksi gugus fungsi, serta menganalisis campuran dan sampel
yang dianalisis.
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Pada CMC atau CMS berhasil atau tidaknya proses sintesis
dapat dilihat dari terbentuknya peak baru pada 1400 hingga 1600
cm' yang menunjukkan adanya gugus fungsi karboksil (-COO")
hasil reaksi eterifikasi (Nordin, et al., 2018; Sangseethong, et al.,
2018). Pada Tabel 3. 3 disajikan spektrum inframerah yang
utamanya umum dimiliki suatu CMC dan CMS.

Tabel 3. 3 Spektrum inframerah CMC dan CMS (Kondo, 1997;
Pecsok, 1976).

Gugus Ke.terangan Frekuensi, cm™
ikatan
Hidroksil (—-OH) —OH stretching 3200 - 3600
_CH —CH. strezfchln g 3000
vibration
Karboksil (-COO) -COO 1400 — 1640
Eter —O— 1000 — 1200

3.3.2 Penentuan Derajat Substitusi (DS)

Pada proses karboksimetilasi, derajat substitusi (DS)
didefinisikan sebagai jumlah rata-rata gugus hidroksil pati yang
disubstitusi oleh gugus karboksimetil (Zhou, et al., 2007). Untuk
menentukan DS dari CMS, sejumlah CMS ditimbang dan
dicampurkan etanol ke dalamnya. Campuran kemudian diaduk
selama 5 menit untuk kemudian ditambahkan asam nitrat.
Campuran kemudian diaduk kembali dan dipanaskan hingga
mendidih selama 20 menit. Lalu, campuran didinginkan dan
disaring. Selanjutnya, etanol ditambahkan ke dalam residu
campuran, diaduk, lalu disaring kembali. Langkah ini diulangi
hingga tiga kali. Setelah itu, residu dikeringkan di dalam oven pada
temperatur 60°C semalaman. Sejumlah sampel kemudian
ditimbang dan ditambahkan aquades ke dalamnya, lalu diikuti
dengan penambahan NaOH 0,5 M. Selanjutnya, campuran dititrasi
menggunakan HCI 0,3 M hingga berubah warna dari merah muda
pucat hingga menjadi tidak berwarna. Pada proses titrasi,
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phenolphthalein digunakan sebagai indikator. Larutan kosong
tanpa sampel disiapkan dan dititrasi. Seluruh proses titrasi
dilakukan dengan tiga kali pengulangan masing-masing. Lalu,
derajat substitusi (DS) dihitung berdasarkan metode.seperti pada
Persamaan (3. 1).

s

162 x N—cooH

DS = (M-58) x n—coon G.1)
Keterangan:
162 = Dberat molekul GU (Unit Glukopiranosa)
(gram/mol)
N_cooH = jumlah gugus karboksimetil (mol)
M = Dberat sampel (gram)
58 = Dberat molekul gugus CM yang tersubstitusi
(gram/mol)

Adapun jumlah mol gugus CM dihitung berdasarkan Persamaan
(3. 2).

N_cooH — (VO - V) x HCI (32)
Keterangan:
N—cooH = jumlah gugus karboksimetil (mol)
Vo = volume HCl yang digunakan untuk menitrasi
larutan kosong (ml)
A% = volume HCl yang digunakan untuk menitrasi
sampel (ml)
Cual = konsentrasi HCl yang digunakan untuk titrasi

3.3.3 Perhitungan Efisiensi Reaksi (RE)

Pada proses karboksimetilasi dengan penggunaan parameter
reaksi yang beragam, efisiensi reaksi dihitung untuk mengetahui
seberapa jauh tiap-tiap reaksi yang telah berjalan dapat bekerja
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secara optimum dalam bentuk kuantitatif. Adapun efisiensi reaksi
dihitung menurut Persamaan (3. 3) dan turunannya.

RE (%) =

<R X 100 (3.3)

dimana DS merupakan derajat substitusi dan RSMR merupakan
rasio molar reagen eterifikasi terhadap molar pati yang dapat
dhitung menurut Persamaan (3. 4).

NNamca
) = Datcad

RE (% x 100 (3.4)

Ngy

3.4 Ruang Lingkup Pembahasan

Terdapat beberapa hal yang perlu dibahas untuk kemudian
dianalisis pengaruhnya terhadap hasil akhir dari carboxymethyl
cellulose (CMC) atau carboxymethyl starch (CMS) sehingga dapat
ditentukan kondisi optimum yang terjadi dalam reaksi sintesis.

Tabel 3. 4 Ruang lingkup pembahasan.

Parameter — Bahan  ppp g pE Referensi
reaksi alam
Ampas v v 3 Pushpamalar, et al.,
sagu 2006
Ampas
Penambahan tebu v v B Asl, et al., 2017
reagen
alkalisasi Kulit Ayuningtiyas, et al.,
. N4 v —
pisang 2017
Pati beras 3 v B Rachtanapun, et al.,

2012
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TS

Parameter Bahan

. FTIR DS RE Referensi
reaksi alam
 Pati _V V  Fachrudin, 2017
singkong
Pati sagu - N4 N4 Fachrudin, 2017
Patiubi 0 vanli, eral., 2009
cina
Ampas v v 3 Pushpamalar, et al.,
sagu 2006
Batang 0 Nyrain, eral., 2017
Jagung
Kulit
buah - N4 - Nisa & Putri, 2014
kakao
Penambahan Kulit
reagen durian v N4 — Safitri, et al., 2017
eterifikasi
Kulit v v _ Ayuningtiyas, et al.,
pisang 2017
Pati sagu v N4 N4 Li, et al., 2011
Patiubi L yanti, eral,, 2009
cina
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Parameter — Bahan — ppp g g Referensi
reaksi alam
Tongkol _ _ \elisa, eral,, 2014
Jagung
Ampas v v 3 Pushpamalar, et al.,
sagu 2006
Batang — v - Nur’ain, et al., 2017
Jagung
Kulit J v~ Safitri,eral, 2017
durian
Variasi waktu Kulit Ayuningtiyas, et al.,
) . N4 N —
reaksi pisang 2017
Pati sagu v N4 N4 Nordin, ef al., 2018
Patiubi 0 vanli, eral., 2009
cina
Tongkol —_/  \elisa, eral,, 2014
Jagung
Ampas v v 3 Pushpamalar, et al.,
Variasi sagu 2006
temperatur
reaksi Kulit Ayuningtiyas, et al.,
. N4 N
pisang 2017
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Parameter — Bahan — ppp - e g Referensi
reaksi alam
Pati J J Li, et al., 2011
kentang
Pati ubi

. v N — Yanli, et al., 2009
cina
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BAB 1V
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Analisis Data

4.1.1 Penambahan Reagen Alkalisasi (NaOH)

Dalam seluruh rangkaian proses sintesis carboxymethyl
cellulose (CMC) dan carboxymethyl starch (CMS), tahapan
alkalisasi merupakan salah satu tahapan inti dan memiliki peranan
yang penting. Hal ini dikarenakan tahap alkalisasi dapat
menentukan kualitas karboksimetil yang terbentuk (Fachrudin,
2017). Tahap alkalisasi merupakan tahapan yang bertujuan untuk
mengaktivasi gugus hidroksil (-OH) dari molekul selulosa atau
pati dan kemudian mengubahnya menjadi bentuk alkoksida yang
lebih reaktif (Selulosa—O) dengan bantuan reagen alkali
(Sangseethong, et al., 2005).

Sodium hidroksida (NaOH) merupakan reagen alkali yang
umum digunakan dalam proses alkalisasi dalam sintesis CMC dan
CMS. Pada tahapan alkalisasi, selulosa akan mengembang dengan
bantuan NaOH sebagai agen pengembangnya, sehingga pada
tahapan selanjutnya, yaitu eterifikasi, reagen akan lebih mudah
untuk berdifusi (Zhang, et al., 1992). Hal ini didukung dengan
bantuan pelarut organik yang ditambahkan pada awal proses
sintesis. Molekul dari pelarut organik akan mengelilingi molekul
NaOH untuk kemudian mendistribusikannya ke gugus hidroksil
yang dimiliki oleh selulosa. Setelah itu, NaOH akan membuka
ikatan selulosa dengan mengubah struktur kristalnya untuk
membentuk bentuk alkali dari selulosa tersebut dan pada akhirnya
membuat akses untuk air agar dapat masuk (Ayuningtiyas, et al.,
2017; Saputra, et al., 2014). Reaksi yang terjadi pada tahapan
alkalisasi seperti ditunjukkan oleh reaksi pada Persamaan (2. 1).

Keberhasilan proses sintesis dapat dianalisis dengan
melakukan karakterisasi terhadap sampel menggunakan bantuan
instrumen FTIR. Selulosa atau pati memiliki ciri khas berupa
bilangan gelombang di sekitar 3500 cm™' yang menandai kehadiran
gugus hidroksil (-OH) (Saputra, et al., 2014). Tabel 3. 2
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menyajikan spektrum FTIR yang dimiliki oleh selulosa atau pati.
Pada dasarnya, selulosa dan pati dengan bentuk turunannya, yaitu
CMC dan CMS, memiliki kemiripan gugus fungsional dengan
kesamaan pita absorbsi pada radiasi inframerah, yang
membedakan adalah adanya pita absorbsi baru pada rentang 1400
— 1640 cm™'. Panjang gelombang tersebut menunjukkan kehadiran
gugus COO™ dan kelompok garamnya, dimana berarti bahwa gugus
karboksimetil telah berhasil tersubstitusi (Biswal, 2004; Pecsok,
1976).

Beberapa peneliti telah melakukan studi terkait pengaruh
konsentrasi NaOH yang digunakan pada tahapan alkalisasi dalam
proses sintesis CMC dan CMS dari bahan alam terhadap hasil
reaksi. Dari penelitian yang ada didapatkan bahwa konsentrasi
NaOH berpengaruh terhadap beberapa aspek pada CMC dan CMS
yang dihasilkan. Salah satu aspek yang dapat terpengaruh akibat
konsentrasi NaOH yang digunakan dalam reaksi dan berperan
penting dalam pembuatan polimer superabsorben adalah nilai
derajat substitusi (DS) dari suatu CMC dan CMS.

s

Tabel 4. 1 Hasil uji FTIR sampel CMC dan CMS berbahan dasar
alam terkait penelitian penambahan reagen alkalisasi.

.. Frekuensi .
Variasi NaOH COO", em™ Referensi
10, 20, 25, 30, 35, 1605 Pushpamalar, et al.,
40% 2006
20, 30, 40, 50% 1607 Asl, et al., 2017
10, 20, 25, 35% 1612,49 Ay“nm%g}{gs’ etal.,
10, 20, 30, 40, B Rachtanapun, et al.,
50% 2012
1,8; 1,9 mol/mol
AGU B .
1.8: 1,9 mol/mol ) Fachrudin, 2017
AGU
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Variasi NaOH g (I)'eok_l’le::;ll Referensi
1,25 1,6; 2; 2,4;
2,8; 3,2 mol/mol 1604 Yanli, et al., 2009
AGU

Pada Tabel 4. 1 disajikan hasil pengujian FTIR sampel
CMC dan CMS berbahan dasar alam berkaitan dengan beberapa
penelitian yang membahas penambahan NaOH pada proses
sintesis. Dari data tabel tersebut ditemukan bahwa pada CMC
berbahan dasar ampas sagu, ampas tebu, kulit pisang, serta CMS
berbahan dasar pati ubi cina memiliki peak yang berada dalam
rentang 1400 — 1640 cm'. Kemunculan peak ini menunjukkan
adanya keberadaan gugus COO™ ciri khas CMC dan CMS,
sehingga hal itu menandakan bahwa proses sintesis telah berhasil
dilakukan.

—

—&— Ampas Sagu
(Pushpamalar, et al.,

@
e 0,8 .A\V\ ~-_ 2006)
§ 0,6 Ampas Tebu (Asl, et
= al., 2017)
Z 04
=]
02 Kulit Pisang
= ’ (Ayuningtiyas, et al.,
.g 0 2017)
2 10 20 25 30 35 40 50 Pati Beras
. (Rachtanapun, et al.,
Konsentrasi l\gaOH, % 2012)
d
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_ 006

n o—2

205 Pati Singkong

2 (Fachrudin,

.g 04 2017)

= 0,3 —e—Pati Sagu

e 0,2 (Fachrudin,

.% 2017)

5 0,1 e

2 Pati Ubi Cina

0 (Yanli, et al.,

1,21,61,81,92,02,42,83,2 2009)

Konsentrasi N?b())H’ mol/mol AGU

Gambar 4. 1 (a) Pengaruh konsentrasi NaOH terhadap nilai DS
CMC dan CMS berbahan dasar alam dalam % ; (b) Pengaruh
konsentrasi NaOH terhadap nilai DS CMS berbahan dasar alam
dalam mol/mol AGU.

Data yang ada pada Gambar 4. 1 menunjukkan hasil
analisis berkaitan dengan penambahan NaOH terhadap nilai DS.
Dari data tersebut ditemukan bahwa semakin tingginya konsentrasi
NaOH yang digunakan pada reaksi alkalisasi akan menyebabkan
peningkatkan nilai DS dari suatu CMC dan CMS. Namun, pada
suatu titik nilai DS mengalami penurunan. Hal ini berarti NaOH
telah mengembangkan CMC dan CMS secara maksimal atau
bekerja mencapai titik optimumnya dan turunnya nilai DS
disebabkan oleh meningkatnya kadar air dalam reaksi sehingga
terjadi reaksi antara NaOH dengan reagen eterifikasi membentuk
reaksi samping. Reaksi pada Persamaan (2. 3) menunjukkan reaksi
samping yang mungkin terjadi apabila reagen yang digunakan pada
proses eterifikasi adalah sodium monochloroacetic acid (SMCA).
NaOH yang bereaksi dengan SMCA menghasilkan hasil berupa
natrium glikolat (HOCH,COONa) dan natrium klorida (NaCl).
Tingginya kadar air dalam reaksi juga berpotensi untuk
menimbulkan  aglomerasi yang  berpengaruh  terhadap
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penghambatan pengadukan sehingga dapat menurunkan nilai DS
(Sangseethong, ef al., 2005; Ott & Spurlin, 1995; Spychaj, et al.,
2013). Selain itu, Asl dkk. (2017) menyatakan bahwa terdapat efek
degradasi yang dapat dialami oleh suatu rantai polimer akibat
tingginya konsentrasi reagen alkali.

Menurut Fachrudin (2017), NaOH dalam suatu reaksi
alkalisasi juga turut memiliki pengaruh dalam hal keefisiensian.
Dapat dilihat pada Gambar 4. 2 bahwa semakin tingginya
konsentrasi NaOH yang digunakan dapat meningkatkan efisiensi
dari suatu reaksi alkalisasi. Nilai efisiensi reaksi menunjukkan
bahwa reaksi eterifikasi pada proses sintesis berjalan dengan baik
dan efektif. Dalam hal ini, tingginya konsentrasi NaOH dapat
menyebabkan peningkatan gugus reaktif pati alkali sehingga
reaktivitas pati alkali terhadap reagen eterifikasi yang digunakan
juga turut meningkat (Sangseethong, et al., 2005; Fachrudin,

2017). Persen efisiensi reaksi dapat dihitung menurut Persamaan
(3.3).

39,00 38,53

38,00 37,53

37,00 36,21

36,00

35,00 34,80 —e— Pati Singkong
34,00
33,00
32,00

Pati Sagu

Efisiensi Reaksi (RE), %

1,8 1,9
Konsentrasi NaOH, mol/mol AGU

Gambar 4. 2 Pengaruh konsentrasi NaOH terhadap efisiensi
reaksi sintesis CMS berbahan dasar pati (Fachrudin, 2017).
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Jika ditinjau dari hasil penelitian yang telah dilakukan oleh
beberapa peneliti, dapat disimpulkan bahwa penggunaan
konsentrasi NaOH pada reaksi alkalisasi sintesis CMC berbahan
dasar alam untuk penggunaan material superabsorben akan lebih
baik berada pada rentang 20 — 30% ataupun tidak lebih dari 2,4
mol/mol AGU, namun penting adanya untuk mempertimbangkan
parameter reaksi lain yang digunakan. Penggunaan NaOH yang
tinggi tidak akan menghasilkan nilai DS dan efisiensi reaksi yang
juga tinggi apabila tidak didukung dengan jumlah penambahan
reagen eterifikasi, waktu reaksi, dan temperatur reaksi yang tepat
agar dapat menghasilkan kondisi reaksi yang optimum.

s

4.1.2 Penambahan Reagen Eterifikasi

Carboxymethyl! cellulose (CMC) dan carboxymethyl starch
(CMS) merupakan bentuk turunan selulosa dan pati yang
dihasilkan dari reaksi eterifikasi dalam medium alkali (Tijsen, et
al., 2001). Reaksi eterifikasi merupakan reaksi pembentukan gugus
karboksimetil dengan adanya substitusi dari reagen eterifikasi.
Reagen eterifikasi yang umumnya digunakan pada proses sintesis
CMC dan CMS adalah sodium monochloroacetic acid (SMCA).
Ketika telah terjadi reaksi yang setimbang antara NaOH dan gugus
hidroksil dari selulosa, SMCA kemudian ditambahkan untuk
mensubstitusi gugus hidroksil tersebut (Pushpamalar, et al., 2006).
Reaksi yang terjadi pada proses eterifikasi adalah sebagaimana
reaksi pada Persamaan (2. 2). Selulosa atau pati yang telah bereaksi
dengan NaOH menjadi bentuk alkoksidanya kemudian bereaksi
dengan natirum monokloroasetat membentuk karboksimetil
selulosa (Selulosa-O-CH,COONa) dan natrium klorida (NaCl)
sebagai produk samping.
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Tabel 4. 2 Hasil uji FTIR sampel CMC dan CMS berbahan dasar
alam terkait penelitian penambahan reagen eterifikasi.

Variasi reagen Frekuensi

eterifikasi COO, cm™ Referensi
2,3,4,5,6,7 gr 1605 Pushpamalar, et al.,
SMCA 2006
0,8;1;1,2; 1,4;
1,6; 1,8 gr - Nur’ain, et al., 2017
SMCA/gr selulosa
»OLSIE 1604 Safitri, et al., 2017
1)
ﬂﬁgrfagzg? - Nisa & Putri, 2014
0,5;1; 1,6; 2,3 mol Avunineti /
SMCA/mol 1612,49 yuningtiyas, e al.,
2017
selulosa
0,5;1;1,5;2;3;5
mol SMCA/mol 1587,141 Yaacob, et al., 2011
AGU
1322 11131 /1%{021’1’(?{? 1604 cm'” Yanli, et al., 2009
5,6,7,8,9,10 gr — Melisa, et al., 2014

Gugus karboksil (COO™) merupakan gugus utama atau ciri
khas dari CMC dan CMS yang dihasilkan dari reaksi substitusi
reagen eterifikasi terhadap gugus hidroksil (-OH) milik molekul
pati. Oleh karena itu, gugus ini penting adanya untuk diidentifikasi
agar dapat dilakukan analisis lebih lanjut terkait keberhasilan
reaksi eterifikasi yang terjadi. Pada Tabel 4. 2 disajikan data
berupa hasil pengujian FTIR yang didapatkan dari penelitian
terkait pengaruh penambahan reagen eterifikasi pada sintesis CMC
dan CMS berbahan dasar alam. Dari tabel ditemukan beberapa
CMC dan CMS hasil penelitian memiliki bilangan gelombang
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dalam rentang 1400 — 1640 cm ' sehingga dapat disimpulkan
bahwa proses sintesis berhasil dilakukan.

-

oo oo — -
<3 S N T S

- -

-

-

Derajat Substitusi (DS)

2 3 4

5

6 7

SMCA, gr

Ampas Sagu
(Pushpamalar, et al.,
2006)

Kulit Durian (Safitri,
etal., 2017)

Tongkol Jagung
(Melisa, et al., 2014)

Gambar 4. 3 Pengaruh jumlah SMCA sebagai reagen eterifikasi
terhadap nilai DS CMC berbahan dasar alam.

Tabel 4. 3 Pengaruh jumlah reagen eterifikasi terhadap nilai DS
CMC dan CMS berbahan dasar alam.

Material

Jenis reagen
eterifikasi

Jumlah
reagen
eterifikasi

DS Referensi

Batang
jagung

Sodium
monokloroasetat

0,8 gram
SMCA/gram
selulosa

0,59

Nur’ain, et

1 gram
SMCA/gram
selulosa

0,71

al., 2017
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Material

Jenis reagen
eterifikasi

Jumlah
reagen
eterifikasi

DS

Referensi

1,2 gram
SMCA/gram
selulosa

0,83

1,4 gram
SMCA/gram
selulosa

0,8

1,6 gram
SMCA/gram
selulosa

0,68

1,8 gram
SMCA/gram
selulosa

0,55

Kulit
buah
kakao

Asam
trikloroasetat

20%

0,16

30%

0,85

Nisa & Putri,
2014

Kulit
pisang

Sodium
monokloroasetat

0,5 mol
SMCA/mol
selulosa

0,2

1 mol
SMCA/mol
selulosa

0,6

1,6 mol
SMCA/mol
selulosa

0,72

2,3 mol
SMCA/mol
selulosa

0,42

Ayuningtiyas
,etal., 2017

BAB IV HASIL DAN PEMBAHASAN




44

LAPORAN TUGAS AKHIR

TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

.iTs

Material

Jenis reagen
eterifikasi

Jumlah
reagen
eterifikasi

DS

Referensi

Pati sagu

Sodium
monokloroasetat

0,5 mol
SMCA/mol
AGU

0,281

1 mol
SMCA/mol
AGU

0,549

1,5 mol
SMCA/mol
AGU

1,041

2 mol
SMCA/mol
AGU

1,801

3 mol
SMCA/mol
AGU

1,715

5 mol
SMCA/mol
AGU

0,3983

Yaacob, et
al., 2011

Pati ubi
cina

Asam
monokloroasetat

1,2 mol/mol
AGU

0,078

1,6 mol/mol
AGU

0,18

2 mol/mol
AGU

0,23

2,4 mol/mol
AGU

0,4

2,8 mol/mol
AGU

0,21

Yanli, et al.,
2009
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Jenis reagen Jumlah .
Material reage reagen DS Referensi
eterifikasi . )
eterifikasi
3,2 mol/mol
AGU 0,16

Beberapa telah melakukan penelitian dan mendapatkan hasil
bahwa reagen eterifikasi dengan jumlah yang tinggi dapat
meningkatkan nilai derajat substitusi (DS) dari suatu CMC atau
CMS. Akan tetapi, sama halnya dengan penambahan NaOH yang
berlebihan, penambahan reagen eterifikasi yang terlalu banyak
juga berdampak terhadap penurunan nilai DS, seperti yang
disajikan pada Gambar 4. 3 untuk sintesis CMC berbahan dasar
ampas sagu, kulit durian, dan tongkol jagung dengan SMCA
sebagai reagen eterifikasi. Hal serupa pun juga terjadi pada
beberapa bahan alam lain, seperti batang jagung, kulit buah kakao,
kulit pisang, pati sagu, dan pati ubi cina dengan penggunaan reagen
eterifikasi bermacam-macam jenis, seperti disajikan pada Tabel 4.
3. Peningkatan nilai DS ini disebabkan oleh ketersediaan ion asetat
yang besar pada konsentrasi yang lebih tinggi dekat molekul
selulosa. Ketika telah mencapai titik tertentu, DS pada suatu CMC
dan CMS dapat mengalami penurunan. Hal semacam ini dapat
terjadi dikarenakan pada jumlah SMCA yang tinggi mampu
membuat reaksi samping yang terjadi menjadi lebih dominan
daripada reaksi utama dan kemudian terbentuknya produk samping
berupa sodium glikolat (HOCH>COONa) dan natrium klorida
(NaCl), seperti ditunjukkan pada Persamaan (2. 3). (Wijayani, et
al., 2005; Pushpamalar, et al., 2006).
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Gambar 4. 4 Pengaruh jumlah reagen eterifikasi terhadap
efisiensi reaksi pada CMS berbahan dasar pati sagu (Yaacob, et
al.,2011).

Penggunaan reagen eterifikasi ditemukan pula dapat
mempengaruhi efisiensi dari suatu reaksi terkait. Pada Gambar 4.
4 dapat dilihat bahwa penambahan jumlah reagen eterifikasi
menyebabkan kenaikan persen efisiensi reaksi hingga mencapai
suatu titik. Kenaikan persen efisiensi reaksi ini disebabkan oleh
adanya peningkatan kontak antara reagen eterifikasi dengan
molekul selulosa atau pati, sebagaimana juga berperan dalam
meningkatkan nilai DS. Lalu, setelah mencapai titik tersebut,
persen efisiensi reaksi terus menerus mengalami penurunan.
Terjadi demikian dikarenakan bagian reaktif molekul pati telah
mengalami kejenuhan dan pembentukan glikolat meningkat seiring
dengan jumlah reagen eterifikasi yang bertambah sehingga reaksi
tidak dapat berjalan secara efisien lagi.

Jika ditinjau menurut hasil analisis beberapa penelitian,
jumlah reagen eterifikasi yang dibutuhkan untuk mendapatkan
kondisi reaksi optimal adalah berada pada rentang 6 — 7 gram
dengan baiknya untuk tetap mempertimbangkan parameter reaksi
lain yang digunakan untuk sintesis CMC ataupun CMS tersebut,
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seperti didukung dengan konsentrasi NaOH yang sesuai dan juga
waktu serta temperatur reaksi yang cukup sehingga dapat
menghasilkan kondisi reaksi yang optimum.

4.1.3 Variasi Waktu Reaksi

Terdapat beberapa faktor yang dapat mempengaruhi
karakteristik carboxymethyl cellulose (CMC) dan carboxymethyl
starch (CMS) yang dihasilkan dan waktu reaksi merupakan salah
satunya. Waktu reaksi adalah waktu yang dibutuhkan pada proses
eterifikasi, yaitu pada saat reagen eterifikasi yang telah
ditambahkan dan diaduk di dalam larutan kemudian didiamkan
pada temperatur tertentu selama beberapa saat untuk bereaksi.
Lamanya waktu reaksi ini dapat berpengaruh terhadap nilai derajat
substitusi (DS) dari suatu CMC ataupun CMS dikarenakan
semakin banyaknya kemungkinan gugus hidroksil pada selulosa
atau pati yang dapat tersubstitusi dengan gugus karboksimetil
sehingga menghasilkan nilai DS yang tinggi seiring bertambahnya
waktu (Yaacob, et al.,2011; Khalil, ef al., 1990). Selain itu terdapat
pula penjelasan yang berkaitan dengan hal tersebut, bahwa
semakin lamanya waktu yang digunakan pada suatu reaksi akan
menghasilkan difusi dan penyerapan reaktan secara maksimal
sehingga menyebabkan terjadinya ikatan yang semakin baik
antaranya dengan reagen eterifikasi dan juga selulosa terkait
(Bhattacharyya, ef al., 1995).

Tabel 4. 4 Hasil uji FTIR sampel CMC dan CMS berbahan dasar
alam terkait penelitian variasi waktu reaksi.

Variasi waktu Frekuensi COO™

. 1 Referensi
reaksi , cm
60, 90, 120, 150,
180, 210, 240 1605 Pushpamalar, et al.,
. 2006
menit
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Variasi waktu Frekuensi COO™

. 1 Referensi
reaksi , cm
60, 120, 180,
240, 300, 360 — Nur’ain, et al., 2017
menit
2300’, 220% rili?l,i t 1604 Safitri, et al., 2017
60, 120, 180, Ayuningtiyas, ef al.,
240 menit 1612,49 2017
60,120, 180, = 1400 1600 Nordin, er al., 2018
240 menit
30, 60, 90, 120,
150, 180, 240 1604 Yanli, et al., 2009
menit
60, 120, 180,
210, 240, 300 — Melisa, et al., 2014
menit
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Gambar 4. 5 Spektrum FTIR sampel CMS berbahan dasar pati
sagu (CMSS 1, 60 menit; CMSS 2, 130 menit; CMSS 3, 180
menit, CMSS 4, 240 menit) (Nordin, ef al., 2018).

Studi terkait pengaruh penggunaan waktu reaksi yang
berbeda dalam suatu sintesis CMC ataupun CMS, dengan bahan
alam sebagai bahan dasarnya, telah dilakukan oleh beberapa
peneliti. Pada Tabel 4. 4 disajikan hasil uji FTIR beberapa sampel
CMC dan CMS pada penelitian yang membahas pengaruh
penggunaan waktu reaksi sintesis tersebut. Data menunjukkan
bahwa seluruh CMC dan CMS telah berhasil disintesis, dibuktikan
dengan adanya peak yang muncul dalam rentang 1400 — 1640 cm™
! sebagai tanda kehadiran gugus karboksil, yaitu COO". Selain itu,
pada Gambar 4. 5 dapat dilihat bahwa intensitas peak pada
panjang gelombang terkait mengalami peningkatan dari CMSS 1
hingga CMSS 3, namun pada CMSS 4 tidak lagi terlihat adanya
peningkatan tersebut. Hal ini menunjukkan bahwa gugus COO~
yang tersubstitusi pada saat reaksi bertambah seiring dengan
penambahan waktu reaksi hingga mencapai titik waktu tertentu.
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Penjelasan terkait penurunan intensitas peak yang terjadi adalah
disebabkan oleh gugus COO™ yang tidak lagi tersubstitusi secara
maksimal akibat adanya reaksi samping yang berjalan,
sebagaimana dijabarkan pada reaksi di Persamaan (2. 3), dan hal
inipun memiliki kaitan dengan nilai DS yang dimiliki CMS
tersebut (Nordin, et al., 2018).

1,2 Ampas Sagu
— (Pushpamalar, et al.,
R 2006
a 1 Batar)lg Jagung
E (Nur’ain, et al., 2017)
; 0,8 Kulit Durian (Safitri,
E etal., 2017)
= 0,6 Kulit Pisang
(3 (Ayuningtiyas, et al.,
< 201_73 .
iy 0,4 Pati Sagu (Nordin, et
o al., 2018)
cu
_0,2 —e— Pati Ubi Cina (Yanli,
etal., 2009)
0 —— Tongkol Jagung

30 90 150 210 300 (Melisa, et al., 2014)

Waktu Reaksi, menit

Gambar 4. 6 Pengaruh waktu reaksi terhadap nilai DS CMC dan
CMS berbahan dasar alam.

Berkaitan dengan teori yang ada, Gambar 4. 6
menunjukkan kesesuaiannya dengan studi terkait pengaruh
terhadap nilai DS yang disebabkan oleh lamanya waktu reaksi.
Nilai DS dari suatu CMC dan CMS mengalami peningkatan seiring
dengan lamanya waktu reaksi yang terjadi, namun dapat dilihat
pada suatu titik nilai DS mengalami penurunan berturut-turut.
Tingginya nilai DS ini mungkin dihasilkan seiring dengan
meningkatnya kemampuan pembengkakan, proses difusi, serta
absorbsi dari granula pati atau selulosa akibat adanya kontak antara
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reagen eterifikasi dan molekul pati, hingga kemudian
menyebabkan reaksi mencapai titik optimumnya setelah waktu
tertentu (Yaacob, et al., 2011; Khalil, et al.,, 1990). Setelah
mencapai fase ekuilibrium, penurunan nilai DS setelah waktu
tertentu tersebut merupakan akibat adanya degradasi yang dialami
polimer ketika suatu reaksi berada pada waktu yang lama (Heinze,
et al., 1999). Perlakuan waktu reaksi yang lama pun dinilai dapat
membuat kesempatan antar gugus untuk berjarak semakin besar
serta melemahkan ikatan yang ada dan juga terputusnya ikatan
tersebut sehingga tidak terjadinya reaksi substitusi (Dianrifiya &
Putri, 2014).

(9%
W

30,14

(e}

26,03

20,55 22,60

—_— = NN W
whn O W

S L O

Efsiensi Reaksi, %

60 120 180 240
Waktu Reaksi, menit

Gambar 4. 7 Pengaruh waktu reaksi terhadap efisiensi reaksi
pada CMS berbahan dasar pati sagu (Nordin, et al., 2018).

Sesuai dengan teori bahwa reaksi pada proses eterifikasi
seharusnya berjalan sebagaimana reaksi pada Persamaan (2. 2).
Namun, apabila waktu yang terjadi pada suatu reaksi semakin lama
melebihi waktu tertentu, maka dapat memungkinkan untuk
terbentuk reaksi samping yang tidak diinginkan seperti yang
dijabarkan pada Persamaan (2. 3), berakibat pada turunnya nilai DS
dan berdampak pada kemurnian dari suatu CMC dan CMS
(Nordin, et al., 2018). Hal ini juga berarti bahwa reaksi berjalan
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kurang efisien dikarenakan reaksi tidak berjalan sebagaimana
mestinya. Seperti dapat dilihat pada Gambar 4. 7, proses sintesis
CMS dari pati sagu yang mengalami penurunan keefisiensian
apabila waktu yang digunakan lebih dari 180 menit. Ketika suatu
reaksi telah mencapai suatu titik dengan nilai DS yang maksimum
dan setelah itu mengalami penurunan, maka dapat dikatakan bahwa
titik tersebut merupakan waktu optimum untuk reaksi yang ada.

Ditinjau dari analisis terhadap beberapa penelitian, dapat
dikatakan bahwa waktu reaksi yang optimum untuk melakukan
sintesis CMC dan CMS adalah berkisar pada rentang antara 180
hingga 240 menit. Hal ini kemudian perlu disesuaikan kembali
dengan parameter reaksi lainnya yang digunakan untuk pembuatan
CMC ataupun CMS, seperti konsentrasi NaOH, jumlah reagen
eterifikasi, dan juga temperatur reaksi, sehingga mampu
mendapatkan nilai DS yang optimum dan reaksi yang berjalan
secara efisien.

4.1.4 Variasi Temperatur Reaksi

Temperatur dalam suatu reaksi memiliki peranan yang
penting. Tingginya temperatur yang digunakan berpengaruh
terhadap peningkatan nilai derajat substitusi (DS) pada suatu
carboxymethyl cellulose (CMC) dan juga carboxymethyl starch
(CMY). Hal ini dikarenakan terdapat lingkungan yang mendukung
untuk CMC atau CMS bereaksi dengan baik selama proses
karboksimetilasi. Kenaikan temperatur akan membantu terjadinya
pembengkakan pada molekul pati akan meningkat. Selain itu, pada
temperatur yang tinggi, kelarutan dari reagen eterifikasi pun
meningkat. Proporsi molekul dengan energi yang lebih tinggi
dibanding energi aktivasi juga semakin meningkat seiring dengan
temperatur yang semakin tinggi. Secara bersamaan, hal ini
menyebabkan laju reaksi meningkat, begitu pula dengan nilai DS
dari suatu CMC ataupun CMS.
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Tabel 4. 5 Hasil uji FTIR sampel CMC dan CMS berbahan dasar
alam terkait penelitian variasi temperatur reaksi.

Variasi B uensi COO, .
temperatur 1 Referensi
reaksi cm
35,40 45, 1605 Pushpamalar, et al.,
50, 55, 60 °C 2006
35, 40, 45, Ayuningtiyas, et al.,
50 °C 1612,49 2017
19,85; 29,85;
49’322 ggzg 5 1600 Li, et al., 2011
69,85 °C
35, 40, 45,
50, 55, 60, 1604 Yanli, et al., 2009
65 °C

Terdapat bukti bahwa pada beberapa penelitian yang ada
perubahan nilai DS dipengaruhi oleh penggunaan temperatur
reaksi berbeda-beda. Tabel 4. 5 menunjukkan hasil pengujian
FTIR yang dilakukan terhadap beberapa sampel pada penelitian
terkait. Dari tabel dapat disimpulkan bahwa proses sintesis CMC
dan CMS berbasis ampas sagu, kulit pisang, pati kentang dan pati
ubi cina yang dilakukan dinilai berhasil. Keberhasilan ini ditandai
dengan bilangan gelombang masing-masing CMC dan CMS
berada dalam rentang 1400 — 1640 cm™' yang menunjukkan
kehadiran gugus COO™ sebagai gugus hidrofilik ciri khas CMC dan
juga CMS.
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Gambar 4. 8 Pengaruh temperatur reaksi terhadap nilai DS CMC
berbahan dasar alam.

Pada data yang disajikan dalam Gambar 4. 8 di atas
ditemukan bahwa pada saat temperatur tertentu, setelah temperatur
terus menerus ditingkatkan dan telah mencapai titik optimum, nilai
DS akan mengalami penurunan. Pada reaksi yang telah melampaui
temperatur optimumnya, selulosa akan mengalami degradasi
dimana adanya reaksi eliminasi air dari selulosa secara kimiawi.
Proses eliminasi air tersebut berdampak terhadap perubahan pada
struktur pati, yaitu terbentuknya aglomerat akibat tidak cukupnya
air yang ada untuk melanjutkan proses gelatinisasi. Lebih lanjut,
kekurangan air ini kemudian menyebabkan pada proses
karboksimetilasi tidak terdapat cukup air sehingga minimnya
kontak yang terjadi antara reagen eterifikasi dan molekul selulosa
atau pati. Hal inilah yang membuat rendahnya substitusi yang
mungkin terjadi sehingga nilai DS menurun. Seiring dengan itu,
terdapat kemungkinan eliminasi intermolekul antar gugus hidroksil
rantai tetangga yang membuat ikatan silang semakin kuat dengan
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adanya ikatan eter, sehingga membuat tempat gugus —OH untuk
karboksimetilasi menjadi berkurang (Pushpamalar, et al., 2006).
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Gambar 4. 9 Pengaruh temperatur reaksi terhadap efisiensi reaksi
pada CMS berbahan dasar pati kentang (Li, et al., 2011).

Selain DS, peningkatan temperatur reaksi juga berpengaruh
terhadap efisiensi keberjalanan reaksi. Semakin tingginya
temperatur yang digunakan menyebabkan semakin tinggi pula
persen efisiensi reaksi yang dihasilkan. Namun, sama halnya
seperti pengaruhnya terhadap nilai DS yang akan menurun setelah
mencapai suatu titik tertentu, peningkatan temperatur reaksi akan
menurunkan nilai efisiensi reaksi ketika temperatur telah mencapai
kondisi optimumnya. Pada Gambar 4. 9 dapat dilihat bahwa
efisiensi reaksi mengalami peningkatan terus menerus hingga
mencapai temperatur 50,85 °C sebelum kemudian mengalami
penurunan secara bertahap. Hal ini berkaitan dengan minimnya
kontak yang terjadi antara reagen eterifikasi dan molekul selulosa
atau pati sebagaimana juga telah dijelaskan mengenai pengaruhnya
terhadap nilai DS.

Ditinjau dengan bahwa tiga dari empat bahan, yaitu ampas
sagu, kulit pisang, dan pati kentang menunjukkan bahwa kondisi
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optimum untuk melakukan sintesis CMC dan juga CMS adalah
berada pada kisaran temperatur 45 — 50 °C, sedangkan pati ubi cina
masih terus memiliki kenaikan hingga temperatur 65 °C, dimana
temperatur tersebut merupakan temperatur tertinggi yang
dilakukan pada penelitian tersebut.

4.2 Pembahasan

Pati dan selulosa diketahui memiliki beberapa kelemahan
apabila digunakan dalam bentuk murninya. Oleh karena itu penting
untuk memodifikasi bentuk alami bahan dasar tersebut sebelum
selanjutnya sintesis polimer superabsorben dilakukan. Hal ini
berguna untuk memperbaiki sifat serta kelemahannya agar sesuai
dengan yang diinginkan. Berkaitan dengan pembuatan material
superabsorben, modifikasi yang umum dilakukan adalah
karboksimetilasi. Modifikasi ini bertujuan untuk memunculkan
gugus karboksimetil pada makromolekul pati atau selulosa yang
dapat meningkatkan sifat hidrofilik yang dimiliki bahan alami
tersebut sehingga mampu meningkatkan kemampuannya dalam hal
penyerapan air (Sangseethong, et al., 2018).

Derajat substitusi (DS) dalam proses sintesis carboxymethyl
cellulose (CMC) atau carboxymethyl starch (CMS) adalah sebuah
nilai atau parameter yang menunjukkan jumlah rata-rata gugus
karboksimetil yang berhasil tersubstitusi per unit anhidroglukosa
(AGU). DS menjadi salah satu penentu karakteristik dari suatu
CMC dan CMS. Pada umumnya, DS dari CMC atau CMS yang
diperoleh melalui reaksi alkalisasi dengan reagen -eterifikasi
monokloroasetat berada dalam rentang 0,4 — 1,3. Apabila nilai DS
dari CMC atau CMS kurang dari 0,3, maka CMC atau CMS hanya
akan larut di dalam alkali, sedangkan apabila nilai DS lebih dari
sama dengan 0,4, maka CMC atau CMS dapat larut di dalam air
(Setiawan & Musyanti, 1990; Waring & Parsons, 2001).

Beberapa peneliti telah melakukan penelitian pengaruh
parameter reaksi pada sintesis CMC dan CMS yang berasal dari
beragam bahan dasar alam. Pada review ini telah dilakukan analisis
terkait pengaruh parameter reaksi pada reaksi karboksimetilasi
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sintesis CMC dan CMS dari beragam bahan dasar alam, meliputi
pengaruh reagen alkalisasi, waktu reaksi, temperatur reaksi, dan
juga reagen eterifikasi. Tabel 4. 6 merupakan sajian data hasil
analisis beberapa penelitian yang menghasilkan DS dengan nilai
optimum untuk masing-masing parameter reaksi.

Tabel 4. 6 Hasil analisis parameter reaksi sintesis dengan nilai

DS CMC dan CMS tertinggi.
Parameter . Frekuensi ..
reaksi Variabel COO", em™ DS RE Penelitian
Reagen NaOH Pushpamal
alkalisasi vy 1605 0821 - e
(NaOH) ° N
Reagen Melisa, et al.,
eterifikasi 7 gram B 1,403 B 2014
Waktu reaksi 240 menit - 1,197 - Melisa, et al.,
2014
Temperatur 0 3 Pushpamalar,
reaksi 45°C 1605 0.821 et al., 2006

Ditinjau dari data yang disajikan pada Gambar 4. 1, nilai DS
tertinggi untuk parameter reaksi berupa penambahan reagen
alkalisasi dicapai pada konsentrasi NaOH sebesar 25% dalam
penelitian yang dilakukan oleh Pushpamalar dkk., yaitu sebesar
0,821. Pada penelitian tersebut, Pushpamalar dkk. (2006)
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melakukan penelitian terkait sintesis CMC yang berasal dari ampas
sagu. CMC hasil penelitian dikategorikan berpotensi untuk
dijadikan bahan dasar pembuatan polimer superabsorben
dikarenakan proses karbosimetilasi dinilai telah berhasil,
dibuktikan dengan hasil pengujian FTIR yang menujukkan
terbentuknya ikatan absorbsi baru yang kuat pada peak 1605 cm™'
yang merupakan indikasi kehadiran gugus COO™. Selain itu, nilai
DS yang dihasilkan dari penelitian tersebut sesuai dengan standar
CMC komersial dikarenakan angka 0,821 berada pada rentang
standar mutu CMC menurut Tabel 2. 2.

Penggunaan reagen eterifikasi dengan nilai DS tertinggi
dicapai oleh Melisa dkk. (2014). Pada studi sintesis CMC berbahan
dasar tongkol jagung yang dilakukan Melisa dkk., terdapat enam
variabel jumlah reagen eterifikasi yang digunakan, yaitu 5, 6, 7, 8,
9, dan 10 gram. Pada penggunaan reagen eterifikasi berupa sodium
monochloroacetic acid (SMCA) sebanyak 7 gram dalam penelitian
tersebut mampu menghasilkan nilai DS tertinggi, yaitu sebesar
1,403. Dalam pertimbangan penggunaan bahan dasar CMC
ataupun CMS guna pembuatan polimer superabsorben, CMC hasil
penelitian ini kurang sesuai apabila dijadikan salah satu
kandidatnya dikarenakan angka DS yang tidak mencapai standar
mutu SNI 06-3736-1995, selain itu tidak terdapat hasil pengujian
FTIR sehingga tidak dapat dilakukan analisis lebih lanjut mengenai
gugus fungsi dalam penelitian terkait.

Analisis parameter reaksi berupa waktu reaksi yang telah
dilakukan menunjukkan bahwa CMC hasil penelitian Melisa, dkk.
(2014) memiliki nilai DS tertinggi. Melisa dkk. melakukan
penelitian terkait sintesis CMC yang berasal dari bahan alam
berupa tongkol jagung manis. Waktu reaksi yang digunakan dalam
penelitian adalah 60, 120, 180, 240, 300, dan 360 menit. Dari
keenam variabel tersebut, waktu dengan lama 240 menitlah yang
menghasilkan nilai DS tertinggi, yaitu sebesar 1,197. Angka ini
cukup tinggi sehingga CMC yang dihasilkan hanya memenuhi
standar mutu CMC yang berdasar pada SNI 06-3736-1995 untuk
Mutu I. Untuk keperluan superabsorben, dimana standar yang
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digunakan mengacu pada SNI 06-3736-1995 Mutu II karena
berkaitan dengan penggunaannya dalam bidang industri komersil
selain makanan, CMC hasil penelitian tidak memenuhi standar.
Oleh karena itu, CMC hasil penelitian kurang sesuai apabila
digunakan sebagai bahan dasar pembuatan polimer superabsorben.
Selain itu, pada jurnal penelitian tidak tercantum hasil pengujian
FTIR sehingga analisis lebih lanjut terhadap karakterisasi CMC
tidak dapat dilakukan, seperti gugus fungsi yang mungkin
terbentuk pada CMC.

Pushpamalar dkk. (2006) dalam penelitiannya terkait
pengaruh temperatur reaksi pada sintesis CMC dari ampas sagu
mendapatkan nilai DS tertinggi, yaitu sebesar 0,821 pada 45 °C.
Angka ini merupakan angka optimum yang dicapai apabila
dibandingkan dengan perlakuan temperatur lain dalam
penelitiannya, yaitu pada 35, 40, 50, 55, dan 60 °C. Serupa dengan
penelitian Pushpamalar dkk. pada pengaruh reagen alkalisasi
dalam sintesis CMC, CMC dari ampas sagu yang dihasilkan dari
penelitian pengaruh temperatur reaksi ini dapat dikategorikan
sebagai bahan dasar pembuatan polimer superabsorben
dikarenakan hasil FTIR yang membuktikan bahwa reaksi
karboksimetilasi berhasil dilakukan dengan adanya gugus COO™
yang muncul pada peak 1605 cm™' dan juga nilai DS yang berhasil
memenuhi standar CMC komersial sesuai dengan Tabel 2. 2.

Dari beberapa penelitian yang telah dianalisis, Adapun
Tabel 4. 7 menunjukkan kesesuaian karakteristik CMC dan CMS
hasil penelitian dengan nilai DS tertinggi disesuaikan dengan
kriteria untuk pembuatan material superabsorben berbahan dasar
CMC dan juga CMS.
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Tabel 4. 7 Penentuan parameter reaksi sintesis CMC dan CMS
hasil analisis dengan kesesuaian kriteria material superabsorben.

Penelitian Gugus COO~ Rentang nilai DS

Pushpamalar, et

al., 2006 v v
Melisa, et al., 2014 x x
Melisa, et al., 2014 x x

Pushpamalar, et v v

al., 2006
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BABYV
KESIMPULAN DAN SARAN

Kesimpulan
Beberapa penelitian yang berkaitan dengan pengaruh

parameter reaksi pada sintesis carboxymethyl cellulose (CMC) dan
carboxymethyl starch (CMS) berbahan dasar alam telah dianalisis
dan menghasilkan kesimpulan sehingga dapat menjawab tujuan
dari review ini. Adapun kesimpulan yang didapat adalah sebagai
berikut:

1.

Adanya reaksi alkalisasi dan eterifikasi pada sintesis CMC
dan CMS mampu menghadirkan gugus fungsi COO™ yang
ditandai dengan adanya peak pada spektrum inframerah
dalam rentang frekuensi 1400 — 1640 cm™ pada pengujian
FTIR sebagai tanda bahwa proses sintesis telah berhasil
dilakukan. Selain itu, semakin tingginya parameter reaksi
(waktu reaksi) hingga mencapai titik optimum mampu
meningkatkan intensitas peak gugus fungsi COO™ terkait,
Penambahan nilai pada parameter reaksi (reagen alkalisasi,
reagen eterifikasi, waktu reaksi, dan temperatur reaksi)
mampu meningkatkan nilai derajat substitusi (DS) dari CMC
dan CMS hingga mencapai titik optimum tertentu, sebelum
pada akhirnya mengalami penurunan, Semakin tingginya
nilai DS menunjukkan kualitas CMC dan CMS yang
semakin baik. Selain itu, nilai tingginya nilai DS
menunjukkan sifat hidrofilisitas dari suatu CMC dan CMS
yang semakin tinggi, menghasilkan peningkatan dalam
kemampuannya untuk menyerap air sehingga siap untuk
dilanjutkan guna pembuatan polimer superabsorben,
Penambahan nilai pada parameter reaksi (reagen alkalisasi,
reagen eterifikasi, waktu reaksi, dan temperatur reaksi)
mampu meningkatkan nilai efisiensi reaksi pada sintesis
CMC dan CMS hingga mencapai titik optimum tertentu,
sebelum pada akhirnya mengalami penurunan,
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Kondisi optimum reaksi pada proses karboksimetilasi dapat
ditentukan berdasarkan pada CMC dan CMS yang
menghasilkan nilai DS tertinggi. Hal ini dikarenakan nilai
DS tertinggi menunjukkan bahwa reaksi utama telah berjalan
secara maksimal sebelum akhirnya terjadi penurunan.

Penggunaan reagen alkalisasi (NaOH) sebesar 25%
menghasilkan nilai DS optimum sebesar 0,821 telah
sesuai dengan kriteria penggunaan CMC dan CMS
sebagai bahan dasar pembuatan polimer
superabsorben,

Penggunaan reagen eterifikasi sebanyak 7 gram
menghasilkan nilai DS optimum sebesar 1,403
kurang sesuai dengan kriteria penggunaan CMC dan
CMS sebagai bahan dasar pembuatan polimer
superabsorben,

Perlakuan waktu reaksi selama 240 menit
menghasilkan nilai DS optimum sebesar 1,197
kurang sesuai dengan kriteria penggunaan CMC dan
CMS sebagai bahan dasar pembuatan polimer
superabsorben,

Perlakuan temperatur reaksi selama 45 °C
menghasilkan nilai DS optimum sebesar 0,821 telah
sesuai dengan kriteria penggunaan CMC dan CMS
sebagai bahan dasar pembuatan polimer
superabsorben.

Terdapat beberapa hal yang perlu diperhatikan agar dapat
diperbaiki dan dikembangkan secara lebih baik di kemudian hari,
sehingga saran yang dapat diberikan adalah:

Perlu adanya penelitian dan analisis lebih lanjut terkait

pengaruh parameter reaksi dengan saling

mempertimbangkan parameter reaksi lain yang digunakan
agar mendapatkan parameter yang optimum,
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2. Melakukan  penelitian  secara  langsung  dengan
memperhatikan komposisi bahan alam agar mendapatkan
kandidat material dan perlakuannya yang optimal untuk

aplikasi polimer superabsorben.
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Lampiran 1. Hasil Pengujian FTIR.

Gambar 1. Spektrum FTIR Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Ampas Sagu (Pushpamalar, ef a/., 2006)

100.0
90 |
w‘\
70 |
60 |
%T 24
40
30
20
0]
0.0 ;
4000.0 3000 2000 1500 1000 4000

cm-1

75



76 LAPORAN TUGAS AKHIR
TEKNIK MATERIAL DAN METALURGI

Gambar 2. Spektrum FTIR Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Ampas Tebu (Asl, et al., 2017)
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Gambar 3. Spektrum FTIR Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Kulit Durian (Safitri, et al., 2017).
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Gambar 4. Spektrum FTIR Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Kulit Pisang (Ayuningtiyas, ef al., 2017).
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Gambar 5. Spektrum FTIR Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Pati Kentang (Li, ef al., 2011).
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Gambar 6. Spektrum FTIR Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Pati Sagu (Yaacob, et al., 2011).
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Gambar 7. Spektrum FTIR Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Pati Ubi Cina (Yanli, ef al., 2009).
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Lampiran 2. Data Hasil Pengujian Derajat Substitusi (DS)
Penelitian Penambahan Reagen Alkalisasi (NaOH).

Tabel 1. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Ampas Sagu dengan Variasi Penambahan
Reagen Alkalisasi (Pushpamalar, et al., 2006).

Konsentrasi NaOH, % Derajat Substitusi (DS)
10 0,513
20 0,767
25 0,821
30 0,768
35 0,723
40 0,649

Tabel 2. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Ampas Tebu dengan Variasi Penambahan
Reagen Alkalisasi (Asl, et al., 2017).

Konsentrasi NaOH, % Derajat Substitusi (DS)
20 0,45
30 0,78
40 0,65
50 0,59

Tabel 3. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Kulit Pisang dengan Variasi Penambahan
Reagen Alkalisasi (Ayuningtiyas, et al., 2017).

Konsentrasi NaOH, % Derajat Substitusi (DS)
10 0,75
20 0,8124
25 0,79
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Konsentrasi NaOH, % Derajat Substitusi (DS)
30 0,45

Tabel 4. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Pati Beras dengan Variasi Penambahan
Reagen Alkalisasi (Rachtanapun, ef al., 2012).

Konsentrasi NaOH, % Derajat Substitusi (DS)
10 0,08
20 0,23
30 0,3
40 0,38
50 0,31

Tabel 5. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Pati Singkong dengan Variasi Penambahan
Reagen Alkalisasi (Fachrudin, 2017).

Konsentrasi NaOH, mol/mol Derajat Substitusi (DS)

AGU
1,8 0,50+0,02
1,9 0,53+0,01

Tabel 6. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Pati Sagu dengan Variasi Penambahan
Reagen Alkalisasi (Fachrudin, 2017).

Konsentrasi NaOH, mol.mol Derajat Substitusi (DS)

AGU
1,8 0,54+0,02
1,9 0,55+0,02
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Tabel 7. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Pati Ubi Cina dengan Variasi Penambahan
Reagen Alkalisasi (Yanli, et al., 2009).

Konsentrasi NaOH, mol/mol Derajat Substitusi (DS)

AGU
1,2 0,078
1,6 0,18
2 0,23
2,4 0,4
2,8 0,21
3,2 0,16

Lampiran 3. Data Hasil Pengujian Derajat Substitusi (DS)
Penelitian Penambahan Reagen Eterifikasi.

Tabel 8. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Ampas Sagu dengan Variasi Penambahan
Reagen Eterifikasi (Pushpamalar, et al., 2006).

Jenis Reagen Jumlah Reagen Derajat
Eterifikasi Eterifikasi, gr  Substitusi (DS)
2 0,328
3 0,479
Sodium 4 0,515
monokloroasetat 5 0,622
6 0,768
7 0,7
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Tabel 9. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Kulit Durian dengan Variasi Penambahan
Reagen Eterifikasi (Safitri, et al., 2017).

TS

Jenis Reagen Jumlah Reagen Derajat
Eterifikasi Eterifikasi, gr  Substitusi (DS)
5 0,52
Sodium g ?’Zg
monokloroasetat ] 0.93
9 0,84

Tabel 10. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Tongkol Jagung dengan Variasi
Penambahan Reagen Eterifikasi (Melisa, et al., 2014).

Jenis Reagen Jumlah Reagen Derajat
Eterifikasi Eterifikasi, gr  Substitusi (DS)
5 0,6
6 0,65
Sodium 7 1,403
monokloroasetat 8 0,92
9 0,78
10 0,7
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Lampiran 4. Data Hasil Pengujian Derajat Substitusi (DS)
Penelitian Variasi Waktu Reaksi.

Tabel 11. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Ampas Sagu dengan Variasi Waktu Reaksi
(Pushpamalar, et al., 2006).

Waktu Reaksi, menit Derajat Substitusi (DS)
60 0,563
90 0,592
120 0,632
150 0,705
180 0,768
210 0,588
240 0,586

Tabel 12. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Batang Jagung dengan Variasi Waktu
Reaksi (Nur’ain, et al., 2017).

Waktu Reaksi, menit Derajat Substitusi (DS)
60 0,13
120 0,48
180 0,5
240 0,76
300 0,63
360 0,3
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Tabel 13. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Kulit Durian dengan Variasi Waktu Reaksi
(Safitri, et al., 2017).

Waktu Reaksi, menit Derajat Substitusi (DS)
60 0,5
120 0,74
180 1,07
240 1,2
300 0,95

Tabel 14. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Kulit Pisang dengan Variasi Waktu Reaksi
(Ayuningtiyas, et al., 2017).

Waktu Reaksi, menit Derajat Substitusi (DS)
60 0,33
120 0,61
180 0,66
240 0,43

Tabel 15. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Pati Sagu dengan Variasi Waktu Reaksi
(Nordin, et al., 2018).

Waktu Reaksi, menit Derajat Substitusi (DS)
60 0,3
120 0,33
180 0,44
240 0,38
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Tabel 16. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Pati Ubi Cina dengan Variasi Waktu Reaksi
(Yanli, et al., 2009).

Waktu Reaksi, menit Derajat Substitusi (DS)

30 0,075
60 0,14
90 0,175
120 0,24
150 0,32
180 0,325
240 0,3

Tabel 17. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Tongkol Jagung dengan Variasi Waktu
Reaksi (Melisa, et al., 2014).

Waktu Reaksi, menit Derajat Substitusi (DS)
60 0,3
120 0,4
180 0,52
240 1,197
300 1,05
360 1,02

Lampiran 5. Data Hasil Pengujian Derajat Substitusi (DS)
Penelitian Variasi Temperatur Reaksi.

Tabel 18. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Ampas Sagu dengan Variasi Temperatur
Reaksi (Pushpamalar, et al., 2006).

Temperatur Reaksi, °C Derajat Substitusi (DS)

35 0,578
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Temperatur Reaksi, °C Derajat Substitusi (DS)
40 0,589
45 0,821
50 0,633
55 0,644
60 0,569

Tabel 19. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Kulit Pisang dengan Variasi Temperatur
Reaksi (Ayuningtiyas, ef al., 2017).

Temperatur Reaksi, °C Derajat Substitusi (DS)
35 0,48
40 0,71
45 0,78
50 0,42

Tabel 20. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Pati Kentang dengan Variasi Temperatur
Reaksi (Li, et al., 2011).

Temperatur Reaksi, °C Derajat Substitusi (DS)
19,85 0,39
29,85 0,58
39,85 0,65
49,85 0,78
59,85 0,71
69,85 0,63
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Tabel 21. Derajat Substitusi Hasil Penelitian Sintesis CMC
Berbahan Dasar Pati Ubi Cina dengan Variasi Temperatur
Reaksi (Yanli, et al., 2009).

Temperatur Reaksi, °C Derajat Substitusi (DS)

35 0,12
40 0,195
45 0,21

50 0,24
55 0,251
60 0,4

65 0,42
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