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ABSTRAK

Sabut kelapa merupakan sumber potensial yang dapat digunakan untuk produksi
nanokristal selulosa. Produksi nanokristal selulosa dari biomasa lignoselulosa pada
sabut kelapa membutuhkan beberapa tahap yaitu perlakuan alkali, pemutihan dan
hidrolisis. Perlakuan alkali memiliki peran penting karena dapat menghilangkan
hemiselulosa. Tujuan penelitian ini untuk menghilangkan zat pengotor seperti
hemiselulosa dan mengetahui faktor yang mempengaruhi proses perlakuan alkali
dengan NaOH pada sabut kelapa. Penelitian dilakukan menggunakan metode
perancangan dengan 3 tingkat dan 3 faktor yang divariasikan selama proses, yaitu
konsentrasi NaOH (5; 15; 25%), waktu (1; 3; 5 jam), dan temperatur (60; 120; 180
°C). Karakterisasi yang dilakukan pada sabut kelapa sebelum dan sesudah perlakuan
yaitu dengan menganalisa kandungan hemiselulosa menggunakan metode standar
TAPPI (Technical Association of Pulp and Paper Industry) T 203 cm 99 dan FT-
IR untuk melihat perubahan komposisi kimia pada sampel dengan berbagai kondisi
proses. Hasil optimasi perlakuan alkali dengan metode TAPPI T 203 cm 99 adalah
pada kondisi proses konsentrasi NaOH 15%, 1 jam, temperatur 180°C dengan
persentase hemiselulosa yang terlarut yaitu 51%. Sedangkan persentase terendah
pada kondisi proses konsentrasi NaOH 25%, 3 jam, temperatur 180°C yaitu 16%.
Hasil FT-IR menunjukan perlakuan alkali dapat menurunkan intensitas puncak
untuk gugus fungsi non-selulosa, termasuk hemiselulosa. Berdasarkan hasil
penelitian ini, faktor signifikan untuk menurunkan kandungan hemiselulosa pada
proses perlakuan alkali sabut kelapa yaitu interaksi temperatur dan waktu.

Kata kunci: Penghilangan hemiselulosa, perlakuan alkali, lignoselulosa, sabut

kelapa, serat.
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MILIK PERPUSTAKAAN STMI
Membaca : Ibadah, Mengambil : Dosa

BAB 1
PENDAHULUAN

1.1. Latar Belakang Masalah

Perkembangan teknologi dengan menggunakan bahan baku yang ramah
lingkungan semakin pesat seiring dengan meluasnya penurunan kualitas
lingkungan. Indonesia sebagai Negara yang memiliki keanekaragaman hayati dan
memiliki kekayaan alam melimpah yang dapat diolah lebih lanjut untuk
meningkatkan kesejahteraan rakyat, salah satunya adalah serat alam [1].

Serat alam merupakan salah satu alternatif yang dapat digunakan karena
keberadaan serat alam yang melimpah dan sifatnya yang biokompatibel yaitu tidak
beracun sehingga aman untuk lingkungan. Keunggulan yang dimiliki oleh serat
alam yaitu tersedia dalam jumlah besar, densitas rendah, ramah lingkungan, dapat
diperbaharui dan tidak membahayakan bagi kesehatan. Dengan densitas yang
rendah dan sifat mekanik yang baik, serat alam banyak digunakan sebagai pengisi
(filler). Salah satu serat alam yang berpotensi sebagai pengisi adalah serat sabut
kelapa [2]. Untuk mengetahui perkembangan produksi dan hasil dari ekspor kelapa
di Indonesia ditunjukan pada Gambar 1.1.
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Gambar 1. 1 Perkembangan Produksi Kelapa di Indonesia

Sumber: Statistik Perkebunan Kelapa Indonesia 2015-2017
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Kelapa merupakan tanaman perkebunan dengan area terluas dibandingkan
dengan tanaman karet dan kelapa sawit. Kelapa memiliki area seluas 3,70 juta ha
atau 26% dari 14,20 juta ha total area perkebunan di Indonesia. Selain daging
buahnya, bagian lain dari kelapa juga memiliki nilai ekonomis seperti tempurung,
batang pohon, daun kelapa dan sabut kelapa (coco fiber) [3].

Gambar 1.1 menunjukkan perkembangan produksi kelapa di Indonesia dari
tahun 2012-2016. Pada tahun 2012 produksi kelapa mencapai 3,189 juta ton, lalu
terjadi penurunan produksi kelapa sebesar 0,21 % pada tahun 2013 dan mengalami
penurunan hingga pada tahun 2016 produksi kelapa menjadi 2,89 juta ton. Produksi
kelapa di Indonesia merupakan yang terbesar kedua di dunia setelah Filipina [4].

Produk olahan kelapa yang dihasilkan masih terbatas jumlah maupun jenisnya.
Coir atau serat sabut kelapa sebagai salah satu produk akhir tanaman kelapa yang
masih kurang berkembang [3,4]. Penggunaan sabut kelapa masih sedikit sekali,
sebagian besar dibiarkan membusuk atau dibakar. Pembusukan sabut kelapa
dengan sendirinya dapat menimbulkan pencemaran lingkungan, walaupun pada
akhimya hasil pembusukan tersebut dapat dijadikan pupuk [2,4]. Hasil produksi
sabut kelapa di Indonesia ditunjukkan pada Gambar 1.2.
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Gambar 1. 2 Perkembangan Produksi Kelapa di Indonesia
Sumber: Badan Pusat Statistik, 2017
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Gambar 1.2 memperlihatkan produksi sabut kelapa di indoneisa cenderung
tidak stabil. Hal ini disebabkan karena kurangnya pemanfaatan sabut kelapa,
schingga dianggap limbah oleh sebagian masyarakat. Dengan tingginya produksi
kelapa, sabut kelapa yang sebagian besar terbuang ini harus dimanfaatkan untuk
menghindari meningkatnya pencemaran lingkungan. Sabut kelapa yang dihasilkan
bisa mencapai 11-21 ribu ton [5).

Saat ini teknologi nano tengah menarik perhatian para peneliti karena mampu
memberikan solusi dalam pengembangan material. Salah satunya, dengan cara
memperkecil dimensi material yang digunakan menjadi partikel-partikel berukuran
nanometer. Hampir semua serat alam dapat dijadikan sebagai sumber potensial
untuk isolasi selulosa dalam ukuran nano. Beberapa penelitian sebelumnya telah
membahas mengenai penggunaan selulosa berukuran nano yang diperoleh dari
ampas tebu, kapas, rami dan selulosa bakterial. Dalam ukuran nano, selulosa
mampu memberikan sifat fisika dan sifat kimia yang lebih baik dibandingkan pada
ukuran ataupun mikronya [4,5].

Selulosa tersusun oleh sekumpulan serat yang sangat kecil dengan ukuran
lateral dalam skala nano (3-15 nm) dan panjang sekitar 1 pm. Suatu rantai selulosa
terdiri dari bagian amorf dan kristalin. Proses degradasi bagian amorf dari rantai
selulosa ini akan menghasilkan nanokristalin selulosa yang memiliki sifat mekanik
dan sifat termal yang unggul [5].

Nanokristal selulosa adalah selulosa berukuran nanometer dengan dimensi tidak
lebih dari seratus nanometer dan berbentuk kristalin. Suspensi Nanokristal selulosa
dapat dibentuk menjadi suatu fase kristalin liquid. Proses isolasi Nanokristal
selulosa memiliki banyak peninjauan, seperti dimensi skala nanometer, tinggi
kekuatan spesifik dan modulus, dan tinggi daerah permukaan [6].

Nanoselulosa berbeda dengan selulosa alami karena nanoselulosa memiliki
sifat-sifat yang khas seperti rasio aspek tinggi, rasio permukaan terhadap volume
yang besar, kristalinitas tinggi, transparan. Sifat inilah yang membuat nanoselulosa
memiliki keunggulan jika digunakan sebagai pengisi dan atau penguat pada produk
nanokomposit karena dapat mengurangi berat, meningkatkan sifat-sifat mekanik

serta transfer tegangan yang lebih baik. Dengan pembuatan nanokristal selulosa,
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pemanfaatan serat serat sabut kelapa lebih efekif untuk mengurangi limbah tersebut
(7.

Untuk memaksimalkan pengambilan serat selulosa dari sabut kelapa beberapa
tahapan proses pengisolasian dapat diaplikasikan, seperti proses perlakuan alkali
dengan menggunakan senyawa NaOH untuk menghilangkan hemiselulosa. Dalam
proses lanjutan untuk mengisolasi nanokristal selulosa dapat dilakukan proses
delignifikasi dengan menggunakan senyawa klorit dan proses hidrolisis asam [8].

Sifat fisik dan kimia dari selulosa dan reaktivitas kimia serta perilaku sangat
dipengaruhi oleh susunan gugus hidroksil dan ikatan hidrogen. Ketika serat
mengalami reaksi kimia, bagian struktur amorf bisa rusak dan bagian kristal
terisolasi. Selain menghilangkan senyawa hemiselulosa dan lignin, sifat termal dari
serat serat sabut kelapa akan meningkat. Penghilangan senyawa lignin akan
meningkatkan kristanilitas yang didapat [9].

Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui optimasi proses perlakuan alkali

menggunakan pelarut NaOH pada sabut kelapa dengan variasi konsentrasi, waktu
dan temperatur.

1.2. Rumusan Masalah
Berdasarkan latar belakang yang telah dibahas sebelumnya, maka masalah
yang dapat dirumuskan adalah:
1. bagaimana optimasi perlakuan alkali menggunakan NaOH untuk
menghilangkan kandungan hemiselulosa pada sabut kelapa?
2. bagaimana pengaruh konsentrasi NaOH, temperatur dan waktu terhadap proses

optimasi perlakuan alkali pada sabut kelapa?

1.3. Batasan Masalah
Batasan masalah dalam penelitian ini adalah:

1. bahan baku yang digunakan yaitu serat serat sabut kelapa yang diperoleh dari
industri lokal daerah Serpong, Tangerang Selatan,

2. variasi konsentrasi NaOH yaitu 5, 15 dan 25%,

3. variasi waktu pada perlakuan alkali 1 jam, 3 jam dan 5 jam, dan

4. variasi temperatur pada perlakuan alkali 60°C, 120°C dan 150°C.
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1.4. Tujuan Penelitian
Tujuan dari penelitian ini adalah:

. mengetahui kondisi proses yang optimal dari perlakuan alkali dalam
menghilangkan hemiselulosa pada sabut kelapa, dan

2. mengetahui pengaruh konsentrasi NaOH, waktu, dan temperatur pada

perlakuan alkali.

1.5. Manfaat Penelitian
Hasil pada penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi untuk
mendapatkan kondisi proses yang optimal dari proses perlakuan alkali dalam

penghilangan hemiselulosa pada sabut kelapa.

1.6. Sistematika Penelitian

BAB I: PENDAHULUAN

Bab ini berisi penjelasan mengenai latar belakang dilakukannya penelitian,
rumusan masalah yang akan dibahas, batasan masalah dari penelitian yang akan
dilakukan, tujuan dan manfaat dari dilakukannya penelitian ini, serta penjelasan
mengenai sistematika penulisan laporan penelitian.

BAB II: TINJAUAN PUSTAKA

Bab ini berisi tinjauan umum mengenai serat alam, sabut kelapa, selulosa,

hemiselulosa, lignin, mekanisme penghilangan hemiselulosa.

BAB III: METODE PENELITIAN

Bab ini berisi penjelasan tentang waktu dan tempat penelitian, alat dan bahan yang
digunakan, variabel penelitian serta prosedur penelitian (persiapan penelitian dan
metode penelitian).

BAB IV: HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN

Bab ini berisi data hasil pengukuran, analisa data yang sudah diolah menjadi grafik,
pembahasan terhadap hasil pengukuran dan analisa data.

BAB V: PENUTUP

Bab ini berisi dua bagian, kesimpulan dan saran yang telah dilakukan berdasarkan

hasil yang telah didapat pada bab sebelumnya.

Dipindai dengan CamScanner


https://v3.camscanner.com/user/download

MILIK PERPUSTAKAAN STMI
Membaca : Ibadah, Mengambil : Dosa

BAB 11
TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Kelapa
Tanaman kelapa adalah salah satu jenis tumbuhan yang memiliki banyak

manfaat. Kelapa secara alami tumbuh di daerah sepanjang pinggir pantai dan daerah
pegunungan yang memiliki ketinggian hingga + 30 m dari permukaan laut.
Tanaman kelapa dapat dimanfaatkan menjadi berbagai macam produk yang
memiliki nilai ekonomi tersendiri. Hampir setiap bagian tanaman kelapa dapat
diolah dan digunakan untuk kebuthan manusia, mulai dari batang, pelepah, daun,
buah dan akar [4,9]. Terdapat bagian — bagian buah kelapa yang memiliki peran
penting dalam kebutuhan manusia seperti terlihat pada Gambar 2.1.

Air Kelapa Epicarp (Kulit luar)

Mesocarp (Sabut)
Endocarp(ternpurung)

Endosperm (daging buah)

\—Tesla (kulit daging buah

Gambar 2. 1 Bagian — Bagian Buah Kelapa
Sumber : Badan Litbang Pertanian, 2014
Gambar 2.1 menggambarkan buah kelapa terdiri dari beberapa bagian, yaitu kulit luar
(epicarp), sabut (mesocarp), tempurung (endocarp), kulit daging buah (testa), daging buah
(endosperm) dan air kelapa [10]. Pada penelitian ini berfokus pada pemanfaatan serat sabut

kelapa.

2.2. Sabut Kelapa
Produk polimer berbasis bahan alam merupakan dasar untuk membentuk
produk yang eco-efisien, berkelanjutan dan bersaing dengan bahan-bahan sintesis.

Serat alam sebagai pengganti serat sintetis akan memberikan efek positif bagi
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lingkungan [9]. Penggunaan serat alam juga dipicu oleh adanya regulasi tentang
penggunaan produk yang dapat didaur ulang. Keunggulan dari serat alami
dibandingkan dengan serat sintetis adalah harganya murah, densitas rendah, bahan
terbarukan, terbiodegradasi dan tidak berbahaya bagi kesehatan [9].

Kelapa (Cocos nucifera) merupakan salah satu jenis tumbuhsn dari suku aren-
arenan. Tumbuhan ini dimanfaatkan hampir semua bagiannya sehingga [14]. Buah
kelapa sebagai penghasil minyak nabati memiliki hasil samping yang berharga
antara lain sabut kelapa. Sampai saat ini sabut kelapa belum dimanfaatkan menjadi
bahan baku industri yang bernilai tinggi. Sabut kelapa adalah salah satu material
berserat penyusun bagian mesocarp yang tebal (lapisan tengah) pada buah kelapa.
Komposisi sabut kelapa dalam buah sekitar 35% dari berat keseluruhan buah
kelapa. Sabut kelapa terdiri dari 75% serat dan 25% gabus (pitch). Satu butir buah
kelapa dapat menghasilkan 0,4 kg sabut yang mengandung 30% serat [15].

Gambar 2. 2 Sabut Kelapa

Sumber: Dokumentasi Pribadi

Sabut kelapa dapat dibagi menjadi 2 jenis, yaitu serat berwama putih dan serat
berwarna coklat. Sabut kelapa yang berwarna putih diperoleh dari buah kelapa yang
belum matang. Serat ini lebih halus dan memiliki wama yang lebih cerah. Gambar
2.2 merupakan sabut kelapa berwamna coklat diperoleh dari buah kelapa yang telah
matang.

Gambar 2.2 menggambarkan sabut kelapa yang sudah digiling dan dipotong
kecil — kecil. Sabut kelapa memiliki sifat dapat menahan kandungan air dan unsur
kimia pupuk, serta dapat menetralkan keasaman tanah, ramah lingkungan, juga

tidak mudah terbakar atau memberikan asap beracun bila terbakar [10,12]. Untuk
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mengetahui kandungan yang terdapat pada sabut kelapa dilakukan uji komposisi
untuk mengetahui kadar selulosa, hemiselulosa dan lignin. Komposit yang
diperlakuan serat yang mengandung sedikit lignin maka sifat fisik dan kekuatan
pada komposit tersebut memiliki kualitas yang cukup baik, karena lignin memliliki
sifat yang kaku dan mudah rapuh [13,14]. Komposisi pada serat sabut kelapa dan
serat alam lainnya yang ditunjukkan pada Tabel 2.1.

Tabel 2. 1 Komposisi Sabut Kelapa dan Beberapa Serat Alam

No Serat Selulosa | Hemiselulosa Lignin Zat Ekstraktif
' (%) (%) (%) (%)
1. | Sisal 78 19 8 3
2. | Jute 58-63 20-24 12-15 -
3. | Hemp 58,7 14,2 6 21,1
4. | Rami 64 11 8 2,8
5. | Sabut Kelapa 55,34 22,70 31,48 2,4
6. | Kapas 85-90 1-3 0,7-1,6 5,4-13,3
7. | Rumput Laut 57 28 5 10
8. | Jerami Gandum | 38,8 39,5 17,1 4,6
9. [ Flax 33-38 0,15-2,5 17,8-19 34

Sumber: Jung Chen, dkk. 2014

Tabel 2.1 menunjukan bahwa komposisi yang terdapat pada sabut kelapa
memiliki tiga komponen utama yaitu selulosa, hemiselulosa, lignin dan sedikit
kandungan zat ekstraktif. Persentase kandungan selulosa menjadi yang terbesar
diantara hemiselulosa, lignin dan zat ekstraktif yaitu sebesar 55,34 %. Dengan
tingginya jumlah sabut kelapa yang dihasilkan maka pemanfaatan sabut kelapa

sangat efisien untuk pembuatan nanokristal selulosa [14].

2.3. Lignoselulosa

Lignoselulosa merupakan nama yang digunakan untuk bahan yang
mengandung selulosa, hemiselulosa dan lignin. Lignoselulosa adalah komponen
penyusun dinding sel tanaman terutama pada bagian batang. Hemiselulosa dan
selulosa merupakan polisakarida yang dapat diurai menjadi monosakarida yang
selanjutnya dapat digunakan sebagai bahan utama pembuatan bahan kimia, bahan
bakar, biopolimer, bahan pakan dan produksi enzim [16]. Lignoselulosa yang

terletak pada bagian tumbuhan ditunjukkan pada Gambar 2.3.
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Lignin dan Hemiselulosa

Gambar 2. 3 Konfigurasi Jaringan Pada Tumbuhan
a. Sel-sel kayu yang saling berdekatan
b. Lapisan dinding sel
c. Distribusi lignin, hemiselulosa, dan selulosa pada
lapisan dinding sekunder.
Sumber : Ishak Ahmaf, dkk. 2015
Gambar 2.3 menunjukkan bahwa bagian tubuh tumbuhan yang mengandung
selulosa, lignin dan hemiselulosa terletak didalam lapisan dinding sekunder pada
tumbuhan yang saling terikat satu dan lainnya. Untuk memisahkan antara selulosa,
hemiselulosa dan lignin dapat dilakukan dengan beberapa cara yaitu secara
kimiawi, fisis dan mikrobiologis [16].

Pelarutan lignin dan hemiselulosa perlu dilakukan karena zat tersebut
membungkus selulosa. Masing-masing metode memiliki  kelebihan dan
kekurangan. Efisiensi dan efektivitas penggunaannya bisa berbeda-beda,
bergantung pada sumber bahan dan tujuan prosesnya. Perlakuan secara kimiawi
adalah metode yang paling umum digunakan karena lebih mudah dan tidak
menggunakan energi yang terlalu tinggi [17,18). Karakteristik dan sifat

lignoselulosa yang terdapat pada serat alam ditunjukkan pada Tabel 2.2.
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Tabel 2. 2 Karakteristik dan Sifat Lignoselulosa

No. Mat;:;:lr;_.'i(%::i::il:losa Selulosa Hemiselulosa Lignin
Batang ramping yang | Acak, struktur Acak, struktur
terbuat dari amorf amorf

1 Bentuk dan Struktur mikrofibril kristal,
" | Fisika tingkat kristalinitas
tinggi dan sedikit
amorf
D-anhidroglukosa Kelompok Polimer
(C¢H11Os) yang polisakarida yang | hidrokarbon
- berikatan dengan terdiri dari C5 dan | kompleks
2. | StukturKinua 1.4.p-D-glikosidik | C6 glukosa dengan ivitin
pada Cl dan C4 alifatik dan
aromatik
3. | Termoset / Termoplastik | Termoset Termoplastik Termoplastik
4. | Derajat Polimerisasi 10.000 50-300 -
5. | Hidrofobisitas Hidrofilik Sangat hidrofilik | Hidrofilik
Tahan terhadap Larut dalam alkali | Larut dalam
6. | Larut dalam Alkali larutan alkali (17,5 alkali pada
wt%) suhu tinggi
Mudah terhidrolisis | Mudah Tidak
7. | Larut dalam Asam oleh asam terhidrolisis terhidrolisi
oleh asam oleh asam

Sumber : Harfiz Salehudin, dkk. 2012

Tabel 2.2 menunjukkan karakteristik dan sifat lignoselulosa. Bentuk dan
struktur selulosa sedikit amorf, sedangkan untuk hemiselulosa dan lignin memiliki
struktur yang amorf. Hal ini menunjukkan bahwa hemiselulosa dan lignin dapat
larut dalam pelarut alkali. Selulosa memliki sifat termal termoset dan memiliki
derjat polimerisasi yang tinggi yaitu 10.000. Semakin tinggi derajat polimerisasi
maka sifatnya semakin keras dan kaku, sehingga sukar untuk larut. Berbeda dengan

hemiselulosa serta lignin yang memiliki sifat termal termoplastik [16].

2.3.1 Selulosa

Selulosa adalah salah satu polimer terbarukan yang tersedia di alam.
Selulosa merupakan komponen struktural yang paling penting dari hampir semua
dinding sel tanaman hijau, terutama di banyak serat alam seperti sabut kelapa, rami,
goni, kapas dan lain-lain. Selulosa terdiri dari karbon, hidrogen dan oksigen dengan

rumus molekul (CéH100s)n, n adalah derajat polimerisasinya. Selulosa tersusun atas
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unit-unit f-D-glukopiranosa yang terikat satu sama lain dengan ikatan-ikatan S-
(1.4)-glikosida, yang ditunjukkan oleh Gambar 2.4. [17)

fatm p-(L4)-glikosida

/ it f-D-glukopirano sy
CH,OH OH CH,OH x OH

o o
OH OH

\ OH OH /
o [ o 0
OH CH,0H OH CH,OH

Gambar 2. 4 Struktur Molekul Selulosa
Sumber : Ibrzhim (1998)

Gambar 2.4 menunjukkan ikatan f-(1,4)-glikosida dan B-D-glukopiranosa
memiliki monomer berupa gugus hidroksil. Molekul-molekul selulosa seluruhnya
berbentuk linier dan mempunyai kecenderungan kuat membentuk ikatan-ikatan
hidrogen di dalam molekul dan di luar molekul selulosa. Selulosa adalah senyawa
polisakarida (CsH¢Os)n yang dapat diturunkan menghasilkan glukosa (CsH120s).
Unit terkecil yang berulang adalah selobiosa (CsHi110s),0 dibentuk oleh kondensasi
dua unit glukosa dan oleh karena itu juga dikenal sebagai anhydroglucose (glukosa
tanpa air) [18,19].

Masing-masing satuan berulang berisi tiga kelompok hidroksil. Kelompok
hidroksil ini dapat mengikat hidrogen memainkan peran yang utama di dalam
mengarahkan struktur kristalin dan juga mengembangkan sifat fisika dan selulosa.
Sebagai struktur yang berserat dan ikatan-ikatan hidrogen yang kuat sena
berdekatan, selulosa mempunyai kekuatan tarik yang tinggi dan tidak larut dalam
kebanyakan pelarut. Faktor ini dipandang sebagai penyebab tingginya kekristalan
dari serat selulosa [20].

Kebanyakan tanaman tersusun atas selulosa berkristal tinggi dan mungkin
berisi sebanyak 80 persen daerah kristal. Bagian yang tersisa memiliki densitas
yang lebih rendah dan disebut sebagai selulosa amorf. Selulosa merupakan polimer
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dengan derajat polimerisasi (DP) sekitar 10,000, bersifat kuat, berkristal molekul
tanpa percabangan. Selulosa padat membentuk suatu struktur mikrokristal dengan
daerah amorf pada orde yang rendah.[21].

Semakin panjang suatu rangkaian selulosa, maka rangkaian selulosa tersebut
memiliki serat yang lebih kuat, lebih tahan terhadap pengaruh bahan kimia, cahaya
dan mikroorganisme. Selulosa pada tumbuhan terdapat pada beberapa bagian
seperti pada batang dan bagian lain. Selulosa tidak berwamna, tidak mempunyai rasa
dan bau, tidak larut dalam air atau larutan basa, relatif stabil terhadap panas, tidak
meleleh tahan terhadap hidrolisis, dan stabil terhadap oksidasi [22]. Berdasarkan
derajat polimerisasi (DP) dan kelarutan dalam senyawa Natrium Hidroksida
(NaOH) 17,5%, selulosa dapat dibagi menjadi tiga jenis seperti selulosa a (4/pha
cellulose), selulosa B (Betha cellulose) dan selulosa u (Gamma cellulose).

1. Selulosa a (Alpha Cellulose)

Selulosa a adalah selulosa berantai panjang yang tahan dan tidak larut
dalam larutan NaOH 17,5% atau larutan basa kuat dengan derajat polimerisasi
600-15000. Selulosa a digunakan sebagai penduga atau tingkat kemurnian
selulosa. Selulosa dengan derajat kemurnian a diatas 92% memenuhi syarat untuk
bahan baku pembuatan propelan atau bahan peledak. Sedangkan selulosa dengan
kualitas di bawahnya digunakan sebagai bahan baku pada industri pembuatan
kertas dan industri kain (serat rayon) [23]. Ikatan selulosa @ digambarkan pada
Gambar 2.5.

OR
OR
i

/
RO C — /:‘\

O/ HO\\\-C)/ (:\2\_ CI

OR Selulosa a

Gambar 2.5 Ikatan Selulosa a
Sumber : Lope G. Tabil, dkk. 2007

Gambar 2.5 menunjukkan ikatan selulosa a terletak pada ikatan [ -O- ] yang

mengikat rantai C. Semakin tinggi kadar selulosa a,, maka akan semakin baik mutu
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bahannya., tidak larut dalam larutan NaOH [7,5% atau larutan basa kuat [23].
2. Selulosa B (Betha Cellulose)

Pada struktur selulosa ikatan selulosa A ditunjukkan pada Gambar 2.6.

OR

OR
< 0
" e /C\\Cﬁ&/ N
O/ ‘ HO\ C3/C\2\CI
OH

Selulosa B

OR
Gambar 2.6 Ikatan Selulosa §

Sumber : Lope G. Tabil, dkk. 2007

Gambar 2.6 menggambarkan ikatan f terletak pada ikatan C-O pada struktur
selulosa. Selulosa £ merupakan selulosa berantai pendek yang larut dalam larutan
larutan NaOH 17,5% atau basa kuat, dapat mengendap bila dinetralkan [23].

3. Selulosa p (Gamma cellulose)

Selulosa g atau hemiselulosa adalah selulosa berantai pendek, larut dalam
larutan NaOH 17,5% atau basa kuat, tetapi tidak dapat mengendap bila
dinetralkan. Selulosa ini memiliki derajat polimerisasi paling rendah, yaitu di

bawah 15 [23].

2.3.2 Sifat Selulosa

Sifat selulosa terdiri dari sifat fisika dan kimia. Sclulosa dengan rantai
panjang memiliki sifat fisik yang lebih kuat, tahan lama terhadap degradasi yang
dilakukan tahapan untuk mendapatkan selulosa mumi yang dipisahkan dari zat
pengotornya. Pemisahan dilakukan pada kondisi optimum untuk mencegah terjadi
degradasi terhadap selulsoa. Kesulitan yang dihadapi dalam proses pemisahan ini
disebabkan oleh berat molekul tinggi, keasaman sifat antara komponen yang
berikatan dengan selulosa itu sendiri, kristalinitas yang tinggi dan ikatan fisika dan
kimia yang kuat [22,24).

Selama pembuatan serat selulosa murni, degradasi terjadi antara lain karena

degredasi oleh hidrolisis asam, oksidator dan panas.
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Degradasi oleh Oksidator
Senyawa oksidator sangat mudah mendegredasi selulosa menjadi molekul

yang lebih kecil. Hal ini tergantung dari oksidator dan kondisinya [22]. Macam

— macam oksidator yaitu:

a. Chlorin, mengoksidasi gugus karboksil dan aldehid menjadi CO; dan H,O
[22].

b. Hipoklorit, yaitu akan menghasilkan oksidas selulosa yang mengandung
persentase gugus hidroksil tinggi pada kondisi netral/alkali [22].

c. Nitro dioksida (NO), mengoksidasi gugus hidroksil dari selulosa menjadi
karboksil. Oksidasi ini tidak memecah rantai selulosa kecuali jika terdapat
senyawa alkali [22].

Degradasi oleh Hidrolisis Asam
Degradasi yang dilakukan dengan hidrolisis asam terjadi pada temperatur

yang cukup tinggi dan berada pada media asam yang cukup lama. Akibat dari

degradasi ini adalah terjadinya reaksi yakni selulosa terhidrolisis menjadi
selulosa dengan berat molekul rendah. Keaktifan asam pekat untuk
mendegradasi selulosa berbeda-beda jika hidrolisisnya belum berlangsung
terlalu lama maka selulosa dapat diendapkan kembali membentuk fragmen-
fragmen padatan polimer dengan berat molekul yang lebih kecil melalui
pengenceran larutan dalam asam kuat tersebut dan air. Sclulosa baru
mengalami hidrolisis dalam asam mineral encer pada temperatur yang tinggi

(>100 °C) [23].

Degradasi oleh Panas
Pengaruh panas lebih besar jika dibandingkan dengan oksidator dan

hidrolisis asam. Serat selulosa yang dikeringkan pada temperatur temperatur

tinggi akan mengakibatkan hilangnya sebagian higroskopisitasnya. Hal ini
disebabkan kareana bertambahnya ikatan hidrogen antara molekul selulosa
yang berdekatan, terbentuknya ikatan rantai kimia diantara molekul selulosa
yang berdekatan dan pemanasan serat pada temperatur 260-270 °C mulai

terurai (dekomposisi) [22].
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2.3.3 Hemiselulosa

Hemiselulosa adalah polisakarida dengan berat molekul rendah, sering
mengalami kopolimer dengan glukosa, asam glukuronat, mannosa, arabinosa dan
xilosa, dapat berbentuk acak, bercabang amorf atau struktur nonlinier dengan
kekuatan rendah. Hemiselulosa mudah dihidrolisis oleh asam atau basa encer, atau
enzim hidrolisis. Pada tanaman serat, hemiselulosa berfungsi sebagai matrik dari
selulosa. Secara umum, fraksi hemiselulosa terdiri dari kumpulan polimer
polisakarida dengan derajat polimerisasi lebih rendah dibandingkan dengan
selulosa dan mengandung terutama gula D-xylopyranose, D-glukopiranosa, D-
galactopyranose, D-mannopyranose, dan asam D-glucopyranosyluronic dengan

sejumlah kecil gula lainnya yang ditunjukkan pada Gambar 2.3 [24,25].

HOOC
0
HO //ﬁ\ OCH,

OH H HO 0" HO ©OH H
(o) 0] 0]
/ 0 0] O g 0) O\
H  H,CCO" oy H hg  OCCH
(0]
Gambar 2. 5 Struktur Molekul Hemiselulosa

Sumber: Jonobi, 2009

Gambar 2.5 menunjukkan Rantai hemiselulosa lebih pendek dibandingkan
rantai selulosa, karena derajat polimerisasinya yang lebih rendah. Berbeda dengan
selulosa, polimer hemiselulosa berbentuk tidak lurus tetapi merupakan polimer-
polimer bercabang dan strukturnya tidak terbentuk kristal, Hal ini yang menjadikan
hemiselulosa lebih mudah terlarut dan bereaksi dengan larutan dibanding selulosa
selama pembuatan pulp. Hemiselulosa bersifat hidrofibil (mudah menyerap air)
yang mengakibatkan struktumya yang kurang teratur. Kadar hemiselulosa pada
pulp jauh lebih kecil dibandingkan dengan serat asal, karena selama proses
pemasakan hemiselulosa bereaksi dengan bahan pemasak dan lebih mudah terlarut
daripada selulosa [25].

Secara struktural, hemiselulosa mirip dengan selulosa yang merupakan

polimer gula. Namun berbeda dengan selulosa yang hanya tersusun atas glukosa,
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hemiselulosa tersusun dari bermacam-macam jenis gula. Monomer gula penyusun
hemiselulosa terdiri dari monomer gula berkarbon lima (pentosa/C-5), gula
berkarbon enam (heksosa/C-6), asam heksuronat dan deoksi heksosa. Hemiselulosa
akan mengalami reaksi oksidasi dan degradasi terlebih dahulu daripada selulosa,
karena rantai molekulnya yang lebih pendek dan bercabang [25].

Hemiselulosa tidak larut dalam air tapi larut dalam larutan alkali encer dan
lebih mudah dihidrolisa oleh asam daripada selulosa. Sifat hemiselulosa yang
hidrofilik banyak mempengaruhi sifat dari pulp itu sendiri. Hemiselulosa berfungsi
sebagai perekat dan mempercepat pembentukan serat. Hilangnya hemiselulosa akan

mengakibatkan adanya lubang antar fibril dan berkurangnya ikatan antar serat [26].

2.3.4 Lignin

Lignin merupakan senyawa yang sangat kompleks dengan berat molekul
tinggi. Lignin terdapat diantara sel-sel dan di dalam dinding sel. Dimana fungsi
lignin yang terletak diantara sel adalah sebagai perekat untuk mengikat/ perekat
antar sel, sehingga tidak dikehendaki. Sementara dalam dinding sel lignin sangat
erat hubungannya dengan selulosa dan berfungsi untuk memberi ketegaran pada sel

[27]. Struktur molekul lignin ditunjukkan pada Gambar 2 4.

(MM,

Gambar 2. 6 Struktur Molekul Lignin
Sumber ; Rosa M., dkk. 2010

Lignin dapat diisolasi dari tanaman sebagai sisa yang tak larut setelah
penghilangan polisakarida dengan hidrolisis. Secara alternatif, lignin dapat
dihidrolisis dan dickstraksi ataupun diubah menjadi turunan yang larut. Adanya

lignin menyebabkan warna menjadi kecoklatan schingga perlu adanya pemisahan
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melalui pemutihan. Banyaknya lignin juga berpengaruh terhadap konsumsi bahan
kimia dalam perlakuan alkali [25].

Gambar 2.6 menunjukkan lignin merupakan polimer tiga dimensi yang
terdiri dari unit fenil propana melalui ikatan eter (C-O-C) dan ikatan karbon (C-C).
Bila lignin berdifusi dengan larutan alkali maka akan terjadi pelepasan gugus
metoksil yang membuat lignin larut dalam alkali. Reaksi dengan senyawa tertentu
banyak dimanfaatkan dalam proses pembuatan pulp dimana lignin yang terbentuk
dapat dipisahkan, sedangkan reaksi oksidasi terhadap lignin digunakan dalam
proses pemutihan. Lignin dapat mengurangi daya pengembangan serat serta ikatan
antar serat. Struktur kimia lignin mengalami perubahan di bawah kondisi suhu yang
tinggi dan asam. Pada reaksi dengan temperatur tinggi mengakibatkan lignin
terpecah menjadi partikel yang lebih kecil dan terlepas dari selulosa [21,22).

Pada suasana asam, lignin cenderung melakukan kondensasi, yakni fraksi
lignin yang sudah terlepas dari selulosa dan larut pada larutan pemasak. Dimana
peristiwa ini cenderung menyebabkan bobot molekul lignin bertambah, dan lignin
yang terkondensasi akan mengendap [27]. Disamping terjadinya reaksi kondensasi
lignin yang mengendap, mengurangi degradasi selulosa dan hemiselulosa.
Temperatur, tekanan, dan konsentrasi larutan selama proses perlakuan alkali
merupakan faktor-faktor yang mempengaruhi kecepatan reaksi pelarutan lignin,
selulosa, dan hemiselulosa [28].

Selulosa tak akan rusak saat proses pelarutan lignin jika konsentrasi larutan
pemasak yang digunakan rendah dan suhu yangdigunakan sesuai. Pemakaian suhu
di atas 180°C menyebabkan degradasi selulosa lebih tinggi, dimana pada subu ini
lignin telah habis terlarut [26].

2.4. Perlakuan Alkali

Serat memiliki sifat alami yaitu hidrofilik (suka terhadap air). Sedangkan
polimer bersifat hidrofobik (tidak suka air). Penelitian tentang efek perlakuan alkali
terhadap morfologi permukaan serat alam selulosa menunjukkan bahwa kandungan
optimum air mampu direduksi sehingga sifat alami hidrofilik serat dapat

memberikan ikatan yang kuat dengan matriks [27).
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Perlakuan alkali merupakan salah satu perlakuan kimia yang banyak digunakan
pada serat alam apabila serat akan digunakan sebagai penguat pada matriks, baik
matriks termoplastik maupun termoset. Modifikasi perlakuan alkali akan membuka
ikatan hidrogen sehingga akan membuat permukaan serat menjadi lebih kasar.
Adanya perlakuan alkali pada serat akan menghilangkan sejumlah lignin, lilin,
maupun kotoran-kotoran lainnya yang terdapat pada permukaan serat, sehingga
terjadi depolimerisasi pada selulosa dan membuat rantai sellulosa pada serat
menjadi lebih pendek. Sifat mekanis komposit sangat dipengaruhi oleh ikatan
antara matriks dan serat. Penelitian lain juga memberi perlakuan kimia pada serat
dengan menggunakan H,O,, dan NaOH. Perlakuan dengan NaOH memiliki efek
tertinggi pada kekuatan tarik dan modulus tarik, menghasilkan komposit dengan
sifat tarik terbaik. Kekuatan tarik komposit yang diberi perlakuan NaOH meningkat
secara signifikan sekitar 53% dibandingkan dengan komposit yang dibuat dari serat
yang tidak diberi perlakuan dan 33% dibandingkan dengan komposit tanpa serat
[28].

Variasi konsentrasi NaOH memberikan pengaruh pada permukaan serat
dimana konsentrasi NaOH 5% menghasilkan komposit dengan nilai optimum

kekuatan tariknya 97, 356 N/mm? [28].

2.4.1 Natrium Hidroksida (NaOH)

NaOH merupakan larutan basa yang tergolong mudah larut dalam air dan
termasuk basa kuat yang dapat terionisasi dengan sempurna. Basa adalah zat yang
dalam air menghasilkan ion OH negatif dan positif. Larutan basa memiliki rasa
pahit, dan jika mengenai tangan terasa licin (seperti sabun), Sifat licin terhadap kulit
itu disebut sifat kaustik basa. Dalam komposit polimer, metode perlakuan alkali
pada serat selulosa merupakan modifikasi kimia yang telah dilakukan untuk
meningkatkan adhesi antara permukaan serat selulosa dan matriks polimer karena
menghasilkan ikatan yang baik. Perlakuan alkali pada serat akan memberikan dua
efek terhadap serat yaitu meningkatkan kekasaran permukaan serat dan
meningkatkan jumlah selulosa yang terlepas dari hemiselulosa dan lignin [29].
Perlakuan Proses perlakuan alkali (NaOH) pada sabut kelapa ditunjukkan pada
Gambar 2.7.

Dipindai dengan CamScanner


https://v3.camscanner.com/user/download

19

Hemiselulosa

ﬁ ,. Hemiselulosa
[ ]

Lignin

Selulosa Selulosa

Gambar 2. 7 Proses Perlakuan Alkali pada Sabut Kelapa
Sumber : Muhammad Nugroho, dkk. 2011
Gambar 2.7 menunjukkan bahwa serat yang bereaksi dengan NaOH dapat

memecah struktur hemiselulosa dan lignin, sehingga selulosa tidak terikat oleh
hemiselulosa dan lignin. Dalam hal ini penambahan NaOH akan membuat ionisasi
gugus OH pada serat sehingga akan menjadi alkalisasi seperti pada reaksi berikut
[29]:

Fiber-OH + NaOH — Fiber-O-Na + H,0 )]

Perlakuan NaOH ini bertujuan untuk melarutkan lapisan yang menyerupai
lilin di permukaan serat, lignin, dan kotoran lainnya. Dengan hilangnya lapisan lilin
ini maka ikatan antara serat dan matriks menjadi lebih kuat, sehingga kekuatan tarik
komposit menjadi lebih tinggi. Namun demikian, perlakuan NaOH yang lebih lama
dapat menyebabkan kerusakan pada unsur selulosa. Padahal, selulosa itu sendiri
sebagai unsur utama pendukung kekuatan serat. Akibatnya, serat yang dikenai
perlakuan alkali terlalu lama mengalami degradasi kekuatan yang signifikan [26].

Sebagai akibatnya, komposit yang diperkuat serat rami dengan perlakuan
alkali yang lebih lama memiliki kekuatan yang lebih rendah. Regangan bahan
komposit berpenguat serat rami juga menunjukkan adanya optimasi perlakuan 5%

NaOH serat. Pada komposit yang diperkuat serat rami tanpa perlakuan, kegagalan
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didominasi oleh lepasnya ikatan antara serat dengan matriks yang diakibatkan oleh
tegangan geser di permukaan serat. Kegagalan tersebut didominasi oleh lepasnya
ikatan serat dengan matriks. Pada kondisi kegagalan ini, matriks dan serat
sebenarnya masih mampu menahan beban dan meregang yang lebih besar. Namun,
berhubung ikatan antara serat dan matrik gagal, maka komposit pun mengalami
kegagalan lebih awal [26,30].

Besarmnya regangan dan tegangan ketika gagal juga menjadi lebih rendah.
Dengan memberikan perlakuan NaOH, maka ikatan antara serat dan matrik menjadi
lebih kuat sehingga kegagalan dapat terjadi secara bersama-sama. Besamya
tegangan dan regangan yang terjadi akan mengalami peningkatan. Jika perlakuan
NaOH terlalu lama maka serat mengalami degradasi kekuatan. Besarnya tegangan

dan regangan yang mampu ditahan oleh komposit menjadi menurun [30].

2.5. Karakterisasi
2.5.1 FT-IR (Fourier Transform Infra Red)

Salah satu metode spektroskopi yang sangat populer digunakan adalah
metode spektroskopi FT-IR (Fourier Transform Infra Red). Dalam hal ini metode
spektroskopi yang digunakan adalah metode spektroskopi absorbsi, yaitu metode
spektroskopi yang didasarkan atas perbedaan penyerapan radiasi inframerah oleh
molekul suatu materi, Absorbsi inframerah oleh suatu materi dapat terjadi jika
dipenuhi dua syarat, yakni kesesuaian antara frekuensi radiasi inframerah dengan
frekuensi vibrasional molekul sampel dan perubahan momen dipol selama
bervibrasi [31].

Spektroskopi FT-IR (Fourier Transform Infra Red) merupakan salah satu
teknik analitik yang sangat baik dalam proses identifikasi struktur molekul suatu
senyawa. Kesulitan-kesulitan yang ditemukan dalam identifikasi dengan
spektroskopi  FT-IR dapat ditunjang dengan data yang diperoleh dengan
menggunakan metode spektroskopi yang lain. Pada karakterisasi di penelitian ini,
FT-IR dirckam dengan pemisahan spektrum 2 cm™', pada suhu 20 °C dengan

metoda pelet KBr [30,31].
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2.5.2 T itrasi Metode TAPPI T 203 cm 99

Metode ujis standar TAPPI adalah pengujian prosedur dan praktek yang
digunakan dalam pengukuran, evaluasi dan deskripsi dari pulp, kertas, kemasan dan
produk terkait termasuk bahan baku yangdigunkan dalam proses pembuatan bahan
tersebut [32]. Terdapat beberapa bidang subjek yang dapat diujikan yang
ditunjukkan pada Tabel 2.3.

Tabel 2. 3 Metode Pengujian Standar TAPPI

Bidang Subjek Pengujian Klasifikasi Standar Pengujian
Pengujian pulp dan berserat T1-200
Pengujian kertas dan karton T 400 — 500
Pengujian non — fiber T 600 — 700
Pengujian bahan struktur T 1200

Sumber : Panduan Standar TAPPI
Tabel 2.3 menunjukkan beberapa metode uji serta standar klasifikasinya.
Pada penelitian ini untuk menentukkan persentase hemiselulosa menggunakan
standar metode TAPPI T 203 cm 99 [32]. Terdapat perhitungan dalam menentukan
persentase hemiselulosa yaitu:

Hemiselulosa (%) = [6,85 (V2 — Vi) X N x 20]/ [25/ W]

Keterangan :

Vi = volume hasil titrasi filtrat (mL)

V2 = volume titrasi kosong (mL)

W = massa sabut kelapa

N = normalitas larutan ferrous ammonium sulfate
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1.

MILIK PERPUSTAKAAN STMI
Membaca : Ibadah, Mengambil : Dosa

BAB 111

METODE PENELITIAN

Waktu dan Tempat Penelitian

Pengambilan data penelitian dilaksanakan di laboratorium Sentra Teknologi
Polimer (STP), Badan Pengkajian dan Penerapan Teknologi (BPPT), PUSPIPTEK
Serpong, Tangerang Selatan. Penelitian dilaksanakan selama bulan Maret s.d.
Agustus 2017.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

erlenmeyer 500
mL dan 250 mL

2. gelas ukur 100
mL

3. gelas kimia 250
mL

4. water bath

5. pemanas

6. stirrer

3.2.2 Bahan

1. sabut kelapa

2. aquades

3. NaOH

4. HaSOq4

10.
11.
12.

13.

neraca digital 14. buret
spatula 15. corong
pH indikator 16. saringan
batang pengaduk 17. statif
pipet tetes 18. labu takar 500 mL ‘
pipet volume 10 dan 1000 mL
mL, 25 mL dan 50 19. karet penghisap
mL
oven
5. KaCrOy

6. ferrous ammonium sulfate

7. indikator ferroin

o
~
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Variabel yang diamati dalam penelitian ini antara lain, konsentrasi NaOH,

temperatur, dan waktu. Variasi konsentrasi NaOH, temperatur dan waktu dilakukan

untuk mengetahui kondisi optimum pada proses perlakuan alkali terhadap sabut

kelapa. Mengenai variasi yang dilakukan pada penelitian ini untuk lebih jelasnya

dapat dilihat pada Tabel 3.1 tentang matriks penelitian.

Tabel 3. 1 Matriks Penelitian Perlakuan Alkali Pada Sabut Kelapa

Konsentrasi NaOH (%)

Waktu (jam)

T (C)

1

120

180

180

60

120

25

60

180

120

120

120

60

180

25

120

180

60

120

60

3.4 Prosedur Penelitian

Prosedur penelitian dilakukan untuk menyelesaikan pengambilan data,

schingga mendapatkan hasil yang diharapkan melalui beberapa tahapan, yaitu

persiapan bahan baku, perendaman sabut kelapa dengan NaOH, pencucian sabut

kelapa, pengeringan dan titrasi dengan metode TAPPI T 203 ¢cm 99, dimana sampai

tahapan ini akan didapatkan kondisi optimum proses perlakuan alkali.
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Sabut kelapa
2 gram
y Kondisi Proses :
Pre treatment a.NaOH (%) : ié 1'56((1)3'1112250
Alkaline NaOH) |~ b.Temperatur (°C) : 60 ;
dan 180

c.Waktu (jam) : 1 ;3 dan 5

( Akuades j- "' Pencucian J - "[ Hingga pH netral J

24 jam

\ 4

. - Didalam Oven dengan

r PengennganJ ’[ temperatur 60°C selama
4

\

Sabut kelapa yang
sudah dikeringkan
\.

ﬁ v
Titrasi TAPPI Karakterisasi
T 203 cm 99 FTIR

Gambar 3. 1 Tahapan Penelitian Perlakuan Alkali Pada Sabut Kelapa

3.4.1 Persiapan Sabut Kelapa

Sabut kelapa diambil dari industri lokal, Serpong, Tangerang Selatan, Banten.
Sabut kelapa diendapkan dalam gelas kimia dengan aquadest lalu dipanaskan di atas
hotplate dengan temperatur 50°C selama 3 jam. Kemudian dibilas dengan air,
disaring lalu dipanaskan dalam oven dengan temperatur 60°C selama 24 jam untuk

menghilangkan kandungan air.

3.4.2 Perlakuan Alkali
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Sabut kelapa yang sudah dikeringan selama 24 jam ditimbang sebanyak 2
gram lalu diendapkan dengan 100 mL NaOH 5; 15 dan 25% ke dalam 17 buah gelas
kimia 250 mL. Kemudian sabut kelapa dipanaskan di atas hotplate pada temperatur
60; 120 dan 180°C dan diaduk menggunakan stirrer dengan kecapatan pengaduk
150 rpm pada waktu 1, 3 dan 5 jam. Setelah itu, sabut kelapa didinginkan terlebih
dahulu, lalu bilas dengan air hingga pH netral. Selanjutnya sabut kelapa
dimasukkan ke dalam oven dengan temperatur 60°C selama 24 jam untuk
menghilangkan kandungan air. Setelah dipanaskan sabut kelapa dimasukkan ke

dalam plastik sampel.

3.4.3 Tahap Proses Titrasi dengan Metode TAPPI T 203 cm 99

Sampel yang sudah dikeringkan selama 24 jam diendapkan dengan 100 mL
NaOH 17,5% ke dalam gelas kimia 250 mL catat waktu saat NaOH ditambahkan.
Selanjutnya, sabut kelapa diaduk menggunakan stirrer selama 30 menit. Kemudian,
ketika sabut kelapa tersebar rata pengadukan dilakukan menggunakan batang
pengaduk. Setelah jangka waktu 30 menit dari penambahan pertama reaktan NaOH,
tambahkan 100 mL aquades pada sabut kelapa dan diaduk secara menyeluruh.
Selanjutnya, biarkan gelas di waterbath dalam waktu 30 menit sehingga total waktu
ekstraksi 60 + 5 menit. Setelah itu, pisahkan sabut kelapa dan filtrat dimasukkan ke
dalam labu filtrasi bersih dan kering sebanyak 100 mL untuk menentukan

kandungan hemiselulosa.

3.4.4 Tahap Penentuan Kandungan Hemiselulosa

Penentuan kandungan hemiselulosa dilakukan dengan cara pipet filtrat ke
dalam gelas ukur sebanyak 50 mL lalu tambahkan 50 mL H2SO4 3 N. Selanjutnya
dilakukan perendaman di bath dengan rentang temperatur 70° — 90°C selama 10
menit. Setelah itu, biarkan filtrat mengendap sclama beberapa jam untuk
mendapatkan larutan yang jernih, lalu filtrat disaring. Selanjutnya pipet larutan
jemih 50 mL, 10 mL K2Cr,07 0,5 N dan 90 mL konsentrasi H2SO4 ke dalam
erlenmeyer biarkan larutan tetap panas dari H2SO4 selama 15 menit. Tambahkan 50
mL aquadest pada temperatur kamar, Kemudian tambahkan 2 — 4 tetes indikator

Jferroin, lalu tirtrasi dengan larutan ferrous ammonium sulfate 0,1 N hingga warna
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ungu. Selanjutnya membuat titrasi kosong dengan membuat larutan campuran dari
12,5 mL NaOH 17,5 %; 12,5 mL air dan 25 mL H2SO4 3 N ke dalam erlenmeyer
lalu dititrasi dengan larutan ferrous ammonium sulfate 0,1 N hingga warma ungu.

Catat volume hasil titrasi untuk menentukan berapa persentase kandungan
hemislulosa yang ikut terlarut.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Sabut kelapa yang diberi perlakuan alkali pada penelitian ini diuji dengan
beberapa pengujian untuk mengetahui kondisi proses yang optimal dan
karakteristik sabut kelapa. Pengujian yang dilakukan adalah uji karakterisasi titrasi ¥
metode Technical Association of the Pulp and Paper Industry (TAPPI) T 203 cm ‘
99 dan Fourier Transform Infra Red (FT-IR).

4.1 Karakterisasi Titrasi Metode TAPPI T 203 cm 99
Karakterisasi titrasi metode TAPPI T 203 cm 99 untuk menentukan kondisi

proses yang optimal pada perlakuan alkali terhadap sabut kelapa dan persentase
kandungan hemiselulosa. Diperoleh hasil pengaruh variabel proses terhadap
reduksi hemislulosa, volume titrasi (mL), massa (g) sabut kelapa, titrasi kosong
(mL) dan persentase hemiselulosa yang kemudian data tersebut diuraikan pada
Gambar 4.1, Tabel 4.1 dan 4.2.

”/0_‘.._.
-\0\\.,,/’4

(c) Temperatur 180°C

Gambar 4. 1 Interaksi Konsentrasi NaOH, Temperatur dan Waktu Terhadap
Hemiselulosa

21

Dipindai dengan CamScanner


https://v3.camscanner.com/user/download

28

Tabel 4. 1 Hasil Analisis Design of Experiment Pada Perlakuan Alkali

Faktor Koefisien P-value

Regresi - 0,1000

Konstan 34,7 0,000

Konsentrasi NaOH -0,75 0,721

Temperatur 1,9 0,384

Waktu 3,9 0,097

Konsentrasi NaOH* Konsentrasi NaOH 6,3 0,072

Temperatur*Temperatur 3,5 0,271

Konsentrasi NaOH* Waktu -1,7 0,559 ‘
Waktu*Temperatur -8,5 0,021 P

Gambar 4.1 (a), (b) dan (c) menunjukkan hasil pengaruh interaksi pada
proses reduksi hemiselulosa. Hasil menunjukkan pengurangan hemiselulosa

terbesar dapat diproduksi pada tingkat konsentrasi NaOH rendah dan tinggi. Hasil

positif ditunjukkan pada waktu pemrosesan yang lebih lama dan temperatur sedang,
namun berefek negatif pada temperatur yang lebih tinggi yaitu terdegredasinya
selulosa. Ini menunjukkan bahwa perlakuan alkali bekerja optimal pada temperatur
rendah dan wkatu yang lebih lama. Pada penelitian yang dilakukan sebelumnya
menjelaskan bahwa penurunan kandungan hemiselulosa tertinggi pada konsentrasi
NaOH yang rendah. Namun, masih belum dapat kejelasan mengapa kecenderungan
penggunaan konsentrasi NaOH yang lebih tinggi yaitu sekitar 17,5%. Jadi, perlu
dilakukannya analisis yang lebih lanjut.

Tabel 4.1 menunjukkan nilai variabel yang diperoleh dari hasil analisis
menggunakan minitab 16. Dari hasil analisis didapat persamaan polinomial yang
diprediksi untuk pengurangan hemiselulosa dituliskan sebagai berikut.

% pengurangan hemiselulosa = 34,7 - 0,75 (% NaOH) + 1,9 (waktu) + 3.9
(temperatur) + 6,3 (% NaOH x % NaOH) + 3.5 (temperatur X temperatur) — 1,7
(% NaOH x waktu) —8.5 (waktu X temperatur)

Pada grafik memiliki signifikasi 90% dari prediksi untuk pengurangan
hemiselulosa dan Rz adalah 77,5%. Ra bernilai rendah disebabkan oleh variasi pada
komposisi sabut kelapa yang tak dapat dikontrol sebagai produk alami. Hasilnya
menunjukkan bahwa yang paling signifikan variabel yang mempengaruhi reduksi

hemiselulosa adalah interaksi durasi dan suhu (p-value = 0,021).
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Tabel 4.2 menunjukkan persentase pengurangan hemiselulosa pada setiap
sampel. Persentase penurunan hemiselulosa untuk semua sampel berkisar antara
16% sampai 51%. Dari hasil data pengukuran didapatkan pada kondisi proses
(konsentrasi NaOH 15%, 1 jam, temperatur 180°C) persentase hemiselulosa yang
terlarut lebih besar dibandingkan dengan sampel lainnya yaitu 51%. Sedangkan
persentase terendah pada kondisi proses (konsentrasi NaOH 25%, 3 jam, temperatur
180°C) Hal ini disebabkan jika semakin tinggi konsentrasi NaOH maka rendemen
pulp semakin rendah, kandungan selulosa yang didapat rendah dan kandungan
hemiselulosa yang dihasilkan semakin tinggi. Pada temperatur yang terlalu tinggi,
selulosa akan terdegradasi [22].

4.2 Karakterisasi Fourier Transform Infra Red (FT-IR)

Sabut kelapa yang telah diberi perlakuan alkali diuji dengan
spektrofotometer FTIR Tensor 27 dengan Hyperion 2000 yang ditunjukkan pada
Gambar 4.2 dan Gambar 4.3
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Gambar 4. 2 Sampel Spektra FT-IR dengan Persentase Penurunan

Hemiselulosa Minimum
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Gambar 4. 3 Sampel Spektra FT-IR dengan Persentase Penurunan Hemiselulosa
Maksimum

Gambar 4.2 dan Gambar 4.3 menunjukkan spektrum FT-IR pada persentase
penurunan hemiselulosa minimum dan maksimum. Pada masing — masing sampel
puncak pada 1737 cm’' larut dalam pelarut alkali. Hal ini menunjukkan bahwa
ikatan ester antara hemiselulosa dan lignin berhasil dilepas. Analisa lebih lanjut
pada Gambar 4.2 menunjukkan disamping hilangnya puncak di 1737 cm' terdapat
puncak baru sekitar 1760 cm™ yaitu kelompok asam karboksil C=0. Hal ini
disebabkan olehdegradasi hemiselulosa dari mekanisme reaksi yang menghasilkan
asam karboksilat [20].

menunjukkan perbandingan antara sabut kelapa tanpa perlakuan dengan
sabut kelapa yang sudah dilakukan perlakuan alkali. Pada sabut kelapa tanpa
perlakuan dan perlakuan alkali, didapatkan adanya puncak pada 2938 cm” dan
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3439 cm! yang menunjukkan peregangan ikatan grup C-H dan O-H. Puncak yang
terdapat di sekitar 1600 cm™ hingga 1632 cm’! menunjukkan penyerapan air. Dari
kedua puncak tersebut berasal dari peregangan ikatan hidrogen dari grup hidroksil
(OH) kepada struktur seluosa. Pembentukan serat selulosa yang terdapat pada
puncak tersebut menunjukkan bahwa selulosa tidak larut dalam perlakuan secara
kimiawi [20].

Kelompok gugus asetil dan ester pada hemiselulosa dan kelompok asam
karboksil pada lignin ditunjukkan pada puncak di sekitar 1700 cm™ yang
ditunjukkan dengan gugus C=0. Pada Gambar 4.1 dan Gambar 4.2 sabut kelapa
dengan perlakuan alkali puncak sekitar 1700 cm™' telah larut oleh NaOH, namun
ada beberapa kondisi proses hemiselulosa serta lignin yang tidak terlarut. Pada
spektra yang terbentuk yaitu puncak sekitar 1269 cm™ dan 1270 cm™ menunjukkan
adanya gugus C-O-C (aryl-alkyl ether) yang menunjukkan masih terdapatnya
polimer lignin dikarenakan adanya ikatan eter yangtidak larut.. Pada puncak 897

cm’!

menunjukkan ikatan C-H f-glikosidik yaitu ikatan yang menghubungkan
antara unit glukosa pada selulosa [18]. ,

Penelitian yang dilakukan oleh Ansel dkk. (2013) pada perlakuan alkali
dapat mengurangi ikatan hidrogen karena gugus karboksil yang beraksi dengan
NaOH 4%. Penghilangan gugus karboksil dengan perlakuan alkali disebut dengan
deesterifikasi. Puncak yang didapat antara 1736 dan 1740 cm™ telah larut oleh
perlakuan alkali [25]. Menurut Chandraharsa dkk. (2014) melakukan penelitian
tentang pengembangan nanofiber dari sabut kelapa menyimpulkan proses
perlakuan alkali menggunakan NaOH 5% pada temperatur 60°C dan 70°C banyak
konten hemiselulosa yang telah larut dalam proses ini. Hilangnya hemisclulosa

dalam proses ini dijelaskan dalam uji FT-IR pada sabut kelapa yaitu pengurangan

puncak dari 1736 — 1068 cm™. [23].
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LAMPIRAN A
GAMBAR SAMPEL PENELITIAN

Gambar 1 sampel yang diendapkan Gambar 2 sampel yang sudah
NaOH 5, 15, dan 25% dibilas dengan aquades hingga pH
netral

Gambar 3 sabut kelapa setelah
dikeringkan
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LAMPIRAN B
TITRASI METODETAPPI T 203 ¢cm 99

DAN TABEL HASIL UJI FT-IR

Gambar 4 hasil rendemen sampel yang Gambar 5 sampel yang telah
diendapkan NaOH 17,5% ditambahkan larutan K,Cr,07

sebelum titrasi

Gambar 6 sampel setelah titrasi
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