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ABSTRAK

Penelitian ini bertujuan untuk mencari pelarut yang sesuai untuk
pencangkokkan Glisidil metakrilat (GMA) pada serat rayon terikat silang N,N’-
metilendiakrilamida (NBA) melalui teknik ozonasi dalam udara, yang memiliki
karakter sebagai matriks penukar ion yang tahan terhadap kondisi asam dan
basa. Gugus peroksida dan hidroperoksida dibentuk terlebih dahulu pada
permukaan serat rayon melalui ozonasi. Selanjutnya, serat rayon di ikat
silang dengan pengikat silang NBA dalam media gas N, pada berbagai
konsentrasi monomer, waktu ozonasi dan suhu reaksi. Serat yang telah
terikat silang ini kemudian diuji ketahanannya dalam asam dan basa. Untuk
pencangkokkan GMA dilakukan ozonasi kembali pada serat terikat silang
selama 4 jam. Pencangkokkan GMA dilakukan pada beberapa pelarut
(metanol, metanol:air (4:6), etanol, aseton, n-heksan, N-methyl-2-pirolidon,
dan 1,4-dioksan). Selanjutnya dengan menggunakan pelarut metanol dan
campuran metanol:air (4:6) dipelajari pengaruh konsentrasi, suhu dan waktu
pencangkokkan. Kemudian pada GMA tercangkok dilakukan modifikasi
dengan cara mereaksikannya dengan asam iminodiasetat (IDA) untuk
menghasilkan serat rayon-g-(GMA-IDA). Karakterisasi dilakukan dengan
menggunakan spektrofotometer FTIR, derajat pengembangan (% swelling)
dan penentuan kapasitas pertukaran ionnya. Ketahanan serat rayon

terhadap asam dan basa diperoleh pada ikat silang NBA dengan konsentrasi
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5%, lama ozonasi 4 jam dan suhu reaksi 80°C. Kadar pencangkokkan (%G)
GMA tertinggi sebesar 56,60%; 56,18%; dan 57,42% diperoleh dari hasil
pencangkokkan GMA 20% (%V/v), suhu reaksi 60°C dalam pelarut metanol,
metanol:air (4:6) dan 1,4-dioksan, waktu kopolimerisasi 2 jam. Hasil reaksi
GMA dengan IDA menghasilkan perbandingan mol 1:1. Pengamatan data
spektrum FTIR menunjukkan telah terjadi ikat silang NBA dan modifikasi
dengan GMA-IDA pada matriks serat rayon. Hasil uji pertukaran ion

diperoleh kapasitas pertukaran ion tertinggi sebesar 4,18 mek/g.

Kata kunci: serat rayon, GMA-IDA, ikat silang, pencangkokkan, ozonasi
xii+92 him; gbr. 17; lamp. 20 ;tab.13

Bibliografi: 39 (1962-2009)
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BAB |
PENDAHULUAN
1.1. Latar Belakang

Usaha penyelamatan lingkungan hidup saat ini tengah menjadi
perhatian utama masyarakat global terutama dari kalangan ilmuwan yang
berusaha mencari alternatif cara mengurangi polutan yang ada di lingkungan.
Keberadaan ion-ion logam berat yang bersifat toksik akibat dari kegiatan
industri dan penambangan dapat mengganggu keseimbangan ekosistem’.
Sejumlah teknik telah digunakan untuk mengurangi kontaminasi ion logam
toksik antara lain melalui metode adsorpsi dengan karbon aktif, metode
elektrolitik, ekstraksi dan pertukaran ion. Hampir semua metode yang
digunakan memiliki keterbatasan dalam hal biaya operasional yang tinggi dan
memerlukan sistem regulasi yang ketat’. Sedangkan metode yang umum
digunakan adalah pertukaran ion yang merupakan metode yang paling efektif
untuk memisahkan ion-ion logam berat dari limbah industri>. Namun penukar
ion hasil sintesis yang ada dipasaran diperoleh dari matriks polistiren dan
divinilbenzen masih memiliki kekurangan, karena tidak dapat terdegadrasi
oleh alam sehingga dapat mencemari lingkungan. Oleh karena itu, pada
perkembangannya telah banyak studi yang dilakukan untuk memanfaatkan
bahan alam sebagai matriks seperti selulosa dan mempelajari modifikasinya

dengan berbagai macam gugus fungsional®*°®”.
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Metode kopolimerisasi cangkok (grafting copolymerization) merupakan
salah satu metode yang masih dikembangkan untuk mendapatkan serat
selulosa termodifikasi dengan gugus fungsi yang diinginkan dan dapat
disesuaikan dengan aplikasinya®. Aplikasi ini antara lain sebagai penukar
ion, adsorben ion logam berat® dan adsorben zat warna®. Pada umumnya,
mekanisme kopolimerisasi cangkok yang digunakan untuk modifikasi serat
selulosa dilakukan melalui mekanisme radikal bebas®. Pada metode ini,
radikal bebas yang terbentuk pada matriks serat selulosa berasal dari suatu
inisiator. Inisiator yang umum digunakan antara adalah inisiator kimia
(reagen Fenton, ion Ce**, dan benzoil peroksida), inisiator radiasi berenergi
tinggi (sinar gamma) dan inisiator fotokimia (sinar UV)®. Dengan
menggunakan inisiator kimia memiliki kelemahan yaitu pembentukan radikal
yang tidak spesifik dan dibatasi oleh konsentrasi dan kemurnian inisiator
yang digunakan. Sedangkan, inisiasi dengan radiasi berenergi tinggi dapat
menghasilkan radikal yang tidak terkontrol dam memerlukan biaya yang
besar. Pada proses inisiasi dengan menggunakan inisiator fotokimia, radikal
yang terbentuk dapat dibuat secara spesifik pada ikatan tertentu. Namun
sistem ini memerlukan biaya yang relatif mahal dan terbatas pada polimer
yang memiliki gugus-gugus kromofor saja®. Solusi yang dapat dilakukan
adalah penggunaan metode ozonasi dimana substrat polimer (dalam hal ini
serat rayon) diozonasi terlebih dahulu dalam udara tanpa adanya monomer.
Ozon dapat bereaksi dengan serat rayon membentuk gugus peroksida dan

hidroperoksida®.
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Monomer Gilisidil metakrilat (GMA) telah luas digunakan sebagai
material yang dicangkokkan pada matriks selulosa. Jenis monomer ini
memiliki keunggulan, karena terdapatnya dua gugus fungsional sekaligus
yaitu gugus vinil dan gugus epoksi. Gugus vinil pada GMA digunakan untuk
proses kopolimerisasi cangkok pada matriks selulosa, sedangkan gugus
epoksi dapat digunakan untuk fungsionalisasi dengan senyawa yang bersifat
sebagai pengkelat ion®.

Selulosa yang diekstrak dari tanaman cemara telah dimodifikasi
melalui teknik grafting dengan Poli-Glisidil metakrilat dan comonomer lainnya
seperti asam akrilat, akrilamida, dan akrilonitril dengan menggunakan
inisiator kimia berupa benzoil peroksida. Aplikasinya digunakan sebagai
media sorpsi kation logam berat (Cr®*, Cu®*, Fe?*)?. Selulosa berupa katun
fabrik telah digunakan sebagai matriks pencangkokkan Glisidil metakrilat
melalui metode inisiasi radikal bebas dengan inisiator kimia berupa sistem
redoks thiokarbonat-H,O,. Produk yang diperoleh dilaporkan dapat
digunakan untuk pemisahan zat warna dan ion logam berat*.

Pada penelitian sebelumnya, modifikasi serat rayon melalui teknik
ozonasi pada pencangkokkan (grafting) monomer Metakrilamida dan agen
pengikat silang N,N’-metilendiakrilamida (NBA) memberikan serat penukar
ion terikat silang yang dapat menyerap ion-ion logam berat dan stabil
terhadap asam dan basa. Hasil modifikasinya telah dilaporkan mempunyai
selektivitas untuk menyerap ion-ion logam berat. Gugus amida yang

tercangkok berfungsi sebagai donor ligan bagi ion logam, sehingga
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selektivitas adsorpsi kation logam dapat ditingkatkan dengan adanya ikatan
silang®.

Modifikasi serat rayon dengan teknik ozonasi juga telah dilakukan
dengan cara mencangkokkan monomer Glisidil metakrilat (GMA) dan
memodifikasinya dengan garam Natrium iminodiasetat (IDA-2Na*) yang
bertindak sebagai ligan dan berfungsi sebagai gugus pengkelat kation
logam. Pelarut yang digunakan sebagai media pencangkokkan monomer
GMA tersebut adalah 1,4-dioksan. Serat yang dihasilkan berupa Serat
Rayon -g-(GMA-IDA), dilaporkan memiliki kapasitas pertukaran ion sebesar
6-7 mek/g dan memiliki selektivitas pertukaran ion yang tinggi terhadap kation
logam berat'".

Pada penelitian ini dilakukan reaksi ikat silang dan kopolimerisasi
cangkok pada serat rayon dengan teknik ozonasi dalam udara. Penelitian ini
dilakukan dengan terlebih dahulu memperkuat serat rayon melalui reaksi ikat
silang oleh NBA sehingga diperoleh serat terikat silang yang tahan terhadap
asam dan basa. Selanjutnya dilakukan pencangkokkan monomer GMA
dalam beberapa jenis pelarut yang harganya lebih ekonomis, antara lain
metanol, metanol-air (4:6), aseton, etanol, N-methyl-2-pirolidon (NMP) dan n-
heksana. Kemudian dilakukan fungsionalisasi gugus epoksi pada GMA
dengan agen pengkelat yaitu IDA-2Na”*. Terhadap kopolimerisasi cangkok
yang dihasilkan dilakukan karakterisasi gugus fungsi, uji ketahanan serat
terikat silang terhadap kondisi asam dan basa serta kapasitas penukar

ionnya.
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1.2  Tujuan Penelitian

Penelitian ini bertujuan untuk membuat serat rayon terikat silang N,N’-
metilendiakrilamida yang memiliki ketahanan dalam kondisi asam dan basa
dan akan digunakan sebagai matriks pencangkokkan Glisidil metakrilat.
Kemudian melakukan modifikasi gugus epoksi pada GMA dengan Garam
iminodiasetat melalui teknik ozonasi dalam udara. Secara spesifik penelitian

ini bertujuan untuk:

1. Mencari pelarut yang sesuai untuk pencangkokkan monomer GMA
pada serat terikat silang NBA dengan harga yang lebih ekonomis
untuk skala industri kecil.

2. Melakukan modifikasi serat rayon tercangkok GMA dengan Natrium
iminodiasetat yang berperan sebagai gugus penukar ion

3. Karakterisasi serat termodifikasi seperti ketahanan asam dan basa,

swelling dalam air dan kapasitas pertukaran ionnya.
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BAB Il
TINJAUAN PUSTAKA
2.1. Selulosa

Selulosa merupakan sumber polimer alam paling melimpah dan dapat
diperbarui yang ada di permukaan bumi. Dalam bentuk biji kapuk dihasilkan
10"°-10"? ton selulosa/ tahun. Selulosa telah digunakan dalam bentuk kayu
dan kapas selama ribuan tahun sebagai material bangunan dan pakaian®.

Selulosa sebagai polimer karbohidrat mempunyai struktur molekular
yang merupakan pengulangan unit 8 —D-glukopiranosa yang terikat secara
kovalen antara gugus OH pada atom karbon C4 dan C1 (8 -1,4-glucan).
Jenis polimer ini memiliki struktur seperti rantai-rantai atau mikrofibril yang
mengandung unit D-glukosa sampai sebanyak 14.000 satuan. Rantai-rantai
selulosa ini terdapat sebagai berkas-berkas terpuntir mirip tali, yang terikat
satu sama lain oleh ikatan hidrogen. Serat selulosa merupakan suatu
adsorben yang mempunyai luas permukaan besar dan derajat

pengembangan dalam air yang tinggi'®.

Gambar 2.1. Struktur kimia selulosa™
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Selulosa tidak larut dalam air dan bukan merupakan karbohidrat
pereduksi. Jika dihidrolisis dalam suasana asam akan menghasilkan banyak
molekul D-Glukosa. Selulosa mempunyai ikatan  pada unit-unit

monosakaridanya, dan merupakan Poli-D-glukopiranosa™>.

2.2. Serat Rayon

Serat rayon merupakan suatu serat regenerasi selulosa yang dibuat
dari pulp kayu cemara dan sejenisnya yang melalui serangkaian proses serta
pemintalan basah sehingga dapat terbentuklah suatu serat'*. Karena bahan
dasarnya berupa selulosa maka serat tersebut masih bersifat hidrofil.
Selulosa regenerasi berbeda dengan selulosa natif, karena telah terjadi
degadrasi selama proses pelarutan selulosa natif dan produk akhir yang
dihasilkan menjadi berkurang derajat kristalinitasnya. Serat rayon memiliki
bagian-bagian yang berupa kristal dan amorfus. Serat rayon mempunyai
berat molekul dan kristalinitas yang lebih rendah jika dibandingkan dengan
serat kapas. Derajat kristalinalitas serat rayon berkisar antara 40-60%,
sedangkan derajat kristalinitas serat kapas mencapai 80%. Hal ini
menyebabkan serat rayon memiliki daya serap terhadap air lebih tinggi,
namun kekuatan dan stabilitasnya lebih rendah daripada kapas. Rayon
kehilangan kekuatan diatas suhu 149°C, dan terdekomposisi pada 177°C

sampai 204°C. Larutan asam encer yang panas dapat merusak rayon

Variasi pelarut..., Lu'lu Mubarokah, FMIPA Ul, 2009



sedangkan larutan basa secara signifikan tidak merusak rayon. Kerusakan

rayon dalam larutan asam merupakan reaksi degradasi rantai selulosa.

2.3. Modifikasi Selulosa

Serat selulosa yang belum dimodifikasi memiliki kemampuan adsorpsi
logam berat yang rendah. Oleh karena itu, pada beberapa dekade terakhir ini
telah dilakukan beberapa metode yang digunakan untuk memodifikasi serat
selulosa sebagai matriks yang memiliki kemampuan adsorpsi ion logam berat
dalam larutan. Modifikasi yang dilakukan antara lain dengan cara derivatisasi
langsung gugus-gugus hidroksil pada posisi 2, 3 dan 6 dengan suatu gugus
pengkelat logam'®. Prinsip yang digunakan dalam modifikasi selulosa secara
langsung antara lain dengan esterifikasi, eterifikasi, halogenasi, dan
oksidasi®. Namun proses derivatisasi menghasilkan produk yang kurang
selektif bila digunakan sebagai penukar ion. Hal ini disebabkan jumlah gugus
penukarionnya sedikit dan tidak semua gugus hidroksil dapat diderivatisasi
karena alasan sterik dan reaktivitas’. Selanjutnya, metode yang saat ini lebih
banyak dikembangkan untuk memodifikasi serat selulosa adalah metode
pencangkokkan (grafting). Selulosa dicangkok dengan suatu monomer yang
dapat dijadikan sebagai pengkelat ion logam atau dengan
memfungsionalisasikan kembali monomer yang telah tercangkok tersebut
dengan monomer lain yang dijadikan sebagai pengkelat ion logam sehingga

kapasitas dan selektivitas pertukaran ionnya dapat ditingkatkan *®'7.
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Salah satu monomer bifungsional yang digunakan untuk modifikasi
serat selulosa adalah Glisidil metakrilat (GMA). Monomer Glisidil Metakrilat
(GMA) mengandung dua gugus, yaitu gugus epoksi dan gugus vinil. Adanya
kedua gugus ini dapat memberikan kebebasan pada penggunaan GMA
dalam mendesain polimer. Waly et.al. memodifikasi serat tercangkok poli-

GMA dengan Etilen diamin dan Dimetilaminoetil metakrilat (DMAEMA)*.

R.C—E[—/C—H_, + NH,—CH,.CH,—NH, —
O

R.CH—CH, NH.CH,.CH,—NH,

OH

Gambar 2.3. (a) Reaksi aminasi Glisidil metakrilat*
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Gambar 2.3. (b) Reaksi GMA dengan etilendiamin®

Sokker et.al. memfungsionalisasi gugus epoksi pada PGMA dengan
Asam Sulfonat (penukar kation asam kuat) dan Trietilamin (penukar anion)
dengan metode iradiasi dan mengaplikasikannya sebagai adsorben zat

warna, ion kobalt, ion dikromat dan fenol dalam larutan®’.
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Gambar 2.3. (c) Modifikasi PGMA dengan asam sulfonat*’
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Gambar 2.3. (d) Modifikasi PGMA dengan trietanolamin (TEA)’

2.4. Polimer dan Polimerisasi

Polimer adalah suatu molekul besar atau makromolekul yang tersusun
secara berulang-ulang oleh unit-unit molekul sederhana yang disebut

monomer. Sedangkan polimerisasi adalah proses pembentukan senyawa

Variasi pelarut..., Lu'lu Mubarokah, FMIPA Ul, 2009



dengan berat molekul tinggi (polimer) dari unit-unit monomer yang berat
molekulnya rendah.

Jenis polimer dibedakan menjadi dua, yaitu homopolimer dan
kopolimer. Homopolimer adalah polimer yang tersusun dari satu jenis
monomer, dan prosesnya disebut sebagai homopolimerisasi. Kopolimer
adalah polimer yang tersusun dari dua atau lebih monomer. Berdasarkan
susunan monomernya maka kopolimer dapat dibedakan menjadi empat
macam, yaitu kopolimer acak, kopolimer selang-seling, kopolimer blok, dan

kopolimer cangkok.

—i—B—hA—B—i—F—A—B—i—E—A—B—A—EF—
alternating copolymer

—A—A—B—A—B—B—A—B—A—A—E—E—B—A—

random copelymer

—A—A—A—A—A—A—A—B—B—B—B—B—B—B—

bloek erpolymer
l ]
: !
_A_{_i_g_ﬁ_ﬁ_gﬂ_a_‘._h_a_i‘\_
AN

Gambar 2.4. Macam-macam jenis kopolimer'®
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Kopolimer cangkok adalah salah satu jenis kopolimer yang dapat
menghasilkan fungsi spesifik tertentu dan dapat ditempatkan pada backbone
suatu makromolekul lain dengan reaksi kimia. Adanya ikatan kovalen antara
rantai cangkok dengan polimer utamalah yang menjamin sifat permanen
modifikasi. Reaksi pencangkokan telah banyak digunakan untuk

memodifikasi sifat fisik dan kimia polimer'®.

2.5. Kopolimerisasi Cangkok (Grafting Copolymerization)

Kopolimerisasi cangkok monomer vinil untuk modifikasi sifat
permukaan polimer dasar telah banyak dilakukan untuk mendapatkan gugus-
gugus fungsi tertentu dan memberikan kekuatan mekanik yang baik. Secara
umum, modifikasi permukaan polimer melalui kopolimerisasi cangkok dapat
terjadi melalui beberapa mekanisme. Di antaranya melalui mekanisme
radikal, mekanisme ionik, mekanisme koordinasi, dan mekanisme kopling.

Di antara mekanisme yang ada, mekanisme radikal bebas merupakan
mekanisme yang paling banyak digunakan. Pada metode ini, radikal bebas
yang terbentuk pada permukaan polimer berasal dari inisiator. Radikal yang
terbentuk dari inisiator dapat bereaksi dengan senyawa-senyawa yang lebih

reaktif'®.
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2.6. 0Ozon dan Ozonasi

Ozon merupakan allotropi dari oksigen yang terdiri dari tiga atom
oksigen dan lebih tidak stabil dibandingkan dengan gas oksigen. Pada
fenomena alam semesta, ozon terbentuk dengan adanya energi dari petir,
sinar ultraviolet, radiasi sinar kosmik atau sinar radioaktif yang dapat
mengubah O, menjadi O3;. Ozon yang berada di lapisan stratosfer bumi
secara alami berfungsi melindungi bumi sebagai penyaring dari efek bahaya
radiasi sinar ultraviolet yang mencapai permukaan bumi. Ozon dapat
terdeteksi dalam udara pada kisaran 0.01 ppm. Pada konsentrasi 0.1-1 ppm
dapat menimbulkan sakit kepala, mata terbakar dan iritasi saluran
pernapasan?’. Penampakan fisik pada -112° C berupa cairan biru gelap dan
pada temperatur dibawah -193°C berupa padatan ungu-hitam. Ozon
merupakan molekul polar dengan momen dipol sebesar 0.5337 D. Ozon
adalah agen pengoksidasi yang kuat, jauh lebih besar dari oksigen. Molekul
ini juga tidak stabil pada konsentrasi yang tinggi dan mudah terpecah menjadi
oksigen diatomik dalam waktu 1 jam pada kondisi atmosfer?®. Reaksinya
sebagai berikut:

203 — 30,
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2.7. Pengikatan Silang (Crosslinking)

Kekuatan mekanik polimer rantai panjang tidak hanya bergantung
pada struktur kimia dan mobilitas rantai yang dipengaruhi oleh temperatur,
tetapi juga hubungan antara molekul-molekul yang berdekatan. Bentuk ikatan
intermolekular yang paling penting adalah adanya ikatan silang, yang
menyebabkan terdapatnya ikatan kimia yang permanen antar molekul atau
rantai-rantai polimer yang sebelumnya terpisah. lkatan tersebut dapat terjadi
langsung dari satu rantai polimer dengan rantai yang lain oleh ikatan C-C,
atau secara tidak langsung lewat rantai pendek kimia seperti ikatan dalam
vulkanisasi karet'®.

Salah satu monomer yang berfungsi sebagai agen pengikat silang
adalah N,N’-metilendiakrilamida (NBA). Senyawa ini banyak digunakan
sebagai agen pengikat silang dalam proses grafting. Agen pengikat silang
dapat dikenali dari dua atau lebih gugus yang dapat dipolimerisasi dalam
setiap molekulnya. NBA juga merupakan monomer polifungsional yang
mempunyai dua gugus fungsi yang dapat dipolimerisasikan sehingga dapat
digunakan sebagai agen pengikat silang. NBA larut baik dalam campuran

air:metanol (9:1)"%"".

o o

N)LN/\NJ\/

H H

Gambar 2.7.Struktur N,N’-metilendiakrilamida (NBA)

Variasi pelarut..., Lu'lu Mubarokah, FMIPA Ul, 2009



2.8. Penukar lon

Pertukaran ion merupakan reaksi kimia yang reversibel dimana
sebuah atom, ion atau molekul melepaskan atau menerima elektron dari
larutan yang dipertukarkan ke partikel padat terimobilisasi secara
stoikiometris. Padatan ion ini biasanya berupa zeolit atau senyawa sintesis
yang disebut sebagai resin penukar ion. Resin penukar ion organik terdiri
dari polielektrolit dengan berat molekul tinggi dan memiliki perbedaan
kuantitas maksimum pertukaran setiap unitnya®'.

Berdasarkan gugus fungsinya, penukar ion dapat dibedakan menjadi
penukar kation, anion dan penukar ion kelat. Terdapat dua jenis penukar
kation yaitu jenis asam kuat dan dan asam lemah. Demikian pula dengan
jenis penukar anion, ada jenis basa kuat dan basa lemah. Penukar kation
asam kuat dapat menahan ion positif dalam daerah pH yang luas sedangkan
penukar kation asam lemah hanya pada rentang pH yang sempit. Resin
pengkelat adalah resin penukar ion yang proses pertukarannya melalui

mekanisme kelat. Proses ini memiliki selektivitas yang tinggizz.

2.9. Monomer Glisidil Metakrilat (GMA)

Monomer Glisidil metakrilat (GMA) mengandung dua gugus, yaitu
gugus epoksi dan gugus vinil. Adanya kedua gugus ini dapat memberikan

kebebasan pada penggunaan GMA dalam mendesain polimer.
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Epoksida merupakan senyawa eter cincin tiga. Suatu cincin epoksida
tidak memiliki sudut ikatan sp® sebesar 109° tetapi memiliki sudut antar inti
sebesar 60° sesuai dengan persyaratan cincin tiga. Orbital yang membentuk
ikatan cincin tidak dapat mencapai tumpang tindih maksimal, oleh karena itu
cincin epoksida mengalami tegangan (strained). Polaritas ikatan-ikatan C-O
bersama-sama tegangan cincin ini mengakibatkan reaktivitas epoksida yang
tinggi dibandingkan reaktivitas eter lainnya.

Gugus vinil dan epoksi dalam GMA dapat difungsionalisasi, ini berarti
kedua gugus tersebut dapat bereaksi dengan berbagai macam monomer dan
molekul fungsional. Fungsionalisasi kedua gugus ini dapat memberikan
karakteristik tambahan pada GMA. Secara umum, fungsionalisasi gugus vinil
dapat memberikan manfaat tambahan berupa peningkatan kekuatan
terhadap oksidasi, sedangkan reaksi pada gugus epoksi dapat meningkatkan

ketahanan terhadap asam?®.

O

1l
CHz C
Ml o Y
[ O— CHz — CH— CH3z
| Y
CH3 O

Gambar 2.9. Struktur molekul GMAZ3
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2.10. Asam Iminodiasetat

Asam Iminodiasetat (IDA) merupakan senyawa yang memiliki atom
nitrogen dan rantai karboksilat pendek dan digunakan sebagai intermediet
untuk pembentukan agen pengkelat. Pengkelatan adalah kombinasi kimia
dari logam dalam kompleks dimana logamnya merupakan bagian dari cincin
kelat tersebut. Ligan organik disebut juga sebagai kelator atau agen
pengkelat dan kelat merupakan suatu kompleks logam. Semakin besar
kerapatan cincin dengan atom logam maka semakin stabil senyawa tersebut.
Fenomena ini disebut juga efek kelat, umumnya berhubungan dengan
kenaikan kuantitas termodinamik yang disebut entropi. Kestabilan kelat juga
berhubungan dengan banyaknya atom dalam cincin kelat. Ligan monodentat
yang hanya memiliki satu atom koordinasi mudah hancur oleh proses kimia
lainnya, sedangkan pengkelat polidentat yang menyumbangkan banyak

ikatan kepada ion logam membentuk kompleks yang lebih stabil.

ol
Gambar 2.10. Struktur IDA%*
Resin dengan gugus Iminodiasetat merupakan resin pengkelat yang

memiliki gugus fungsional yang dapat membentuk kompleks atau kelat
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dengan ion logam yang akan dipertukarkan. Resin pengkelat menunjukkan
sifat-sifat yang mirip dengan resin asam lemah, tetapi memberikan derajat
spesifikasi yang tinggi terhadap ion logam tertentu. Ini berarti resin dapat

mengabsorbsi ion logam tersebut dari larutannya dengan berbagai macam

kondisi pH larutan®*.

2.11. Fourier Transform Infrared (FTIR)

Spektroskopi inframerah merupakan salah satu cara yang digunakan
untuk mengidentifikasikan senyawa berdasarkan serapan pada daerah
panjang gelombang inframerah. Spektrum serapan inframerah suatu
senyawa mempunyai gambaran yang khas untuk senyawa yang
bersangkutan, sehingga dapat digunakan untuk identifikasi. Spektrofotometer
yang digunakan meliputi bilangan gelombang 4000 cm™ sampai 400 cm™.

Fourier transform infrared merupakan pengembangan dari
spektrofotometri inframerah yang dilengkapi dengan interferometer.
Interferometer merupakan instrumen yang berfungsi untuk memisahkan dua
berkas sinar yang saling berinteraksi di dalam ruang. Interferometer terdiri
dari dua buah cermin datar yang saling tegak lurus. Di antara dua cemin
dipasang pembagi berkas yang berasal dari luar. Berkas tersebut sebagian
direfleksikan menuju cermin tetap dan sebagian lainnya diteruskan menuju
cermin bergerak. Setiap berkas kemudian direfleksikan kembali ke arah

pembagi berkas, mereka yang telah kembali sebagian dan sebagian lagi
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diteruskan. Sehingga bagian berkas yang telah melewati baik cermin tetap
maupun bergerak mencapai detektor, sementara itu bagian lainnya
dilewatkan kembali ke sumber sinar. Berkas sinar yang dilewatkan tegak
lurus terhadap sinar masuk itulah yang biasanya diukur.

Alat spektrofotometer IR terdiri dari lima komponen pokok, yaitu
sumber sinar (Nernst Glower, glowbar dari silikon karbida dan kawat nikrom),
tempat sampel, monokromator (menggunakan kisi pendispersi atau prisma
yang dibuat dari NaCl, KBr, CsBr, dan LiF), detektor, dan rekorder®.

Prinsip kerja FTIR adalah sebagai berikut, sumber inframerah akan
mengemisikan energi inframerah dan berjalan melalui bagian optik dari
spektrofotometer. Kemudian gelombang sinar akan melewati interferometer,
dimana sinar tersebut dipisahkan dan digabungkan kembali untuk
menghasilkan pola interferensi. Lalu intensitas dari frekuensi sinar
ditransmisikan dan diukur oleh detektor. Hasil dari detektor adalah
interferogram, yaitu suatu daerah waktu yang menggambarkan pola
interferensi. Dengan adanya ADC (Analog to Digital Converter) akan
mengubah pengukuran tersebut menjadi suatu format digital yang dapat
digunkan komputer. Kemudian interferogram diubah menjadi suatu pita
spektrum tunggal (single beam spectrum) oleh FFT (Fast Fourier

Transform)?.
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Gambar 2.11. Skema alat spektrofotometer FTIR
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BAB Il

METODE PENELITIAN

Secara garis besar langkah-langkah pelaksanaan penelitian adalah

sebagai berikut:

1.

2.

Penyiapan serat rayon.

Melakukan kalibrasi ozonisator dengan variasi waktu ozonasi.
Optimasi efisiensi penyerapan ozon (O3) oleh serat rayon untuk
mendapatkan hubungan lama ozonasi dengan jumlah ozon yang

diserap oleh serat rayon.

. Optimasi pencangkokkan agen pengikat silang melalui variasi suhu,

lama ozonasi, dan konsentrasi untuk menghasilkan serat yang tahan
asam dan basa.

Pengujian ketahanan serat terikat silang terhadap asam dan basa.
Pengujian pencangkokkan monomer Glisidil metakrilat (GMA) dalam
beberapa pelarut pada serat terikat silang yang telah diozonasi untuk
memperoleh pelarut yang sesuai untuk pencangkokkan GMA.
Pencangkokkan monomer Glisidil metakrilat (GMA) dalam pelarut
metanol dan metanol:air (4:6)

Mereaksikan Asam iminodiasetat (IDA) dengan GMA yang tercangkok
pada serat terikat silang.

Melakukan karakterisasi serat tercangkok/termodifikasi melalui

penentuan % swelling, pengamatan gugus fungsi pada matriks serat
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rayon dengan spektrofotometer FT-IR dan melakukan pengujian

kapasitas pertukaran kation

3.3. Bahan

Serat yang digunakan pada penelitian ini adalah serat rayon (regular
quality) produksi PT. Indo-Bharat Rayon dengan spesifikasi yang terlampir
pada Lampiran 1.

Bahan-bahan kimia yang digunakan dalam penelitian ini adalah
sebagai berikut: N,N’-metilendiakrilamida (NBA), Monomer Glisidil metakrilat
(GMA) produksi Aldrich, Asam iminodiasetat (IDA) produksi Merck,
n-heksana, metanol, etanol, aseton, natrium thiosulfat , KI dan KIO3, HCI
pekat, dan NaOH berkualitas pro analitis produksi Merck. Air demineral, dan

Gas nitrogen high purity dengan kemurnian 99%.

3.4. Peralatan

Peralatan yang digunakan pada penelitian ini terdiri dari peralatan
laboratorium, peralatan grafting, dan peralatan pengujian. Peralatan
laboratorium yang digunakan adalah peralatan gelas yang biasa dipakai di
laboratorium.

Peralatan grafting yang digunakan pada percobaan antara lain:
ozonisator, tabung impinger yang dibuat khusus sebanyak 5 buah, pipa kaca

pembagi gas N», penangas air, termometer, dan lima buah statip. Ozonisator
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yang digunakan pada penelitian ini adalah Ozonisator DSM Aero produksi
Amerika Serikat dengan kapasitas pembentukan ozon 0,40 gram ozon per
jam. Kalibrasi alat dilakukan dengan variasi lama ozonasi.

Peralatan pengujian yang dipakai pada penelitian ini adalah

instrumen spektrofotometer Fourier Transform Infrared (FTIR).

3.3. Prosedur Percobaan

3.3.1. Pembuatan Larutan Monomer

Larutan N,N’-metilendiakrilamida (NBA) (%w/v) dibuat dengan cara
melarutkan sejumlah tertentu padatan NBA dalam campuran pelarut
metanol:air (1: 9) sampai volume tertentu.

Larutan Glisidil metakrilat (GMA) (%v/v) dibuat dengan cara
melarutkan larutan GMA dalam beberapa variasi pelarut sampai volume

tertentu.

3.3.2. pembuatan Larutan IDA-2Na”

Larutan Asam iminodiasetat (IDA) dibuat dengan cara melarutkan
sejumlah tertentu padatan IDA dalam larutan NaOH sehingga dihasilkan
garam IDA-2Na* yang akan digunakan untuk bereaksi dengan serat yang

telah dimodifikasi.
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3.3.3. Penyiapan Serat Rayon

Serat rayon dibersihkan dalam pengekstrak soxlet menggunakan
pelarut n-heksana selama 3 jam. Serat selanjutnya dikeringkan dalam oven
vakum dengan suhu 60-70°C selama 4 jam.

Serat rayon (regular quality) yang digunakan pada penelitian ini
merupakan produksi dari PT. Indo-Bharat Rayon dengan derajat kristalinitas

40-60%.

3.3.4. Kalibrasi Ozonisator

Ozonisator terlebih dahulu dikalibrasi dengan tujuan untuk melihat
kinerja dan efisiensi pembentukan ozon oleh alat tersebut. Kalibrasi dilakukan
dengan memvariasikan lama ozonasi untuk memperoleh jumlah ozon total
yang dihasilkan.

Ozon dialirkan dengan variasi lama ozonasi 15, 30, 60, 120,180 dan
240 menit ke dalam dua buah Erlenmeyer yang masing-masing berisi 25 mL
larutan KI 0,5 N yang saling dihubungkan dengan pipa kaca. Ozon yang
dihasilkan ditangkap oleh KI menghasilkan |, yang ditentukan melalui titrasi
dengan natrium thiosulfat (Na;S,03) 0,25 M yang sebelumnya telah
distandardisasi dengan KlOs;. Efisiensi pembentukan ozon dapat diketahui
dengan membandingkan jumlah ozon yang didapatkan melalui titrasi dengan

kapasitas alat yang tercantum.
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3.3.5. Pengujian Efisiensi Penyerapan Ozon

Ozonasi serat rayon dilakukan dengan cara mengalirkan ozon ke
dalam tabung impinger yang telah berisi serat rayon. Ozon dialirkan pada
kecepatan alir 2,7 L/min ke dalam tabung impinger yang berisi serat rayon
sebanyak 4 gram dengan variasi lama ozonasi 15, 30, 60, 90, 120, 180 dan
240 menit. Sistem dihubungkan dengan dua buah erlenmeyer yang masing-
masing berisi larutan Kl 0,5 M sebanyak 25 mL untuk menangkap ozon yang
tidak diserap. Kemudian |, yang terbentuk ditentukan melalui titrasi dengan
natrium thiosulfat 0,25 M, yang sebelumnya telah distandardisasi dengan
KlOs. Jumlah I, yang dihasilkan ekuivalen dengan jumlah ozon yang tidak
bereaksi/diserap oleh serat rayon. Jumlah ozon yang diserap serat rayon
dapat ditentukan dengan mengurangi jumlah ozon total dengan jumlah ozon

sisa yang tidak diserap.

3.3.6. Teknik Kopolimerisasi Cangkok

Sejumlah berat tertentu serat dimasukkan ke dalam tabung impinger
untuk diozonasi pada lama ozonasi tertentu dengan laju alir (flow rate) 2,7
L/min. Serat yang telah diozonasi kemudian ditambahkan larutan monomer
dengan konsentrasi tertentu. Selanjutnya tabung dipanaskan di dalam
penangas air pada suhu tertentu selama waktu tertentu sambil dialiri gas N2
ke dalam tabung impinger untuk menghilangkan gas oksigen terlarut.

Kopolimer yang terbentuk dicuci beberapa kali dengan akuades panas dan
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dingin secara bergantian sampai larutan pencuci jernih. Setelah itu kopolimer
diekstraksi soxlet dengan pelarut masing-masing monomer selama 2 jam
untuk memisahkan homopolimer atau monomer yang tersisa. Terakhir,
kopolimer cangkok yang dihasilkan tersebut dikeringkan dalam oven sampai
berat konstan. Persen cangkok (%G) dihitung dengan menggunakan rumus

sebagai berikut:

%G = R X100%
Wo

W = berat serat kopolimer grafting

Wo = berat serat awal

3.3.7. Homogenitas Ozonasi

Percobaan ini diamati dengan membandingkan kadar ikat silang NBA
pada serat. Sebanyak 4 gram serat rayon diozonasi dengan kecepatan alir
2,7 L/min dan lama ozonasi 2 jam. Kemudian serat rayon yang terozonasi
diambil secara sistematis dari atas ke bawah masing-masing sebanyak 1
gram. Serat yang belum digunakan untuk ikat silang segera disimpan dalam
freezer. Selanjutnya homogenitas ozonasi dipelajari dengan melakukan
reaksi ikat silang oleh monomer NBA pada serat rayon. Percobaan ini
dilakukan dengan tujuan melihat homogenitas/distribusi radikal yang

terbentuk pada berbagai posisi serat dalam tabung impinger.
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3.3.8. Optimasi Ikat Silang oleh N,N’-Metilendiakrilamida (NBA)

3.3.8.1.Pengaruh Suhu dan Konsentrasi

Pengaruh suhu dan konsentrasi NBA dipelajari dengan menggunakan
1 gram serat terozonasi yang diperoleh dengan flow rate ozon 2,7 L/min serta
waktu ozonasi selama 2 jam. Konsentrasi NBA divariasikan pada 1, 3 dan 5%
(%w/v). Suhu yang digunakan divariasikan pada 70, 80, dan 90°C dengan

waktu reaksi ikat silang selama 1 jam.

3.3.8.2.Pengaruh Variasi Waktu Ozonasi Serat Rayon

Pengaruh variasi lamanya waktu ozonasi serat rayon dipelajari dengan
menggunakan 1 gram serat dengan laju alir ozon 2,7 L/min. Durasi ozonasi
divariasikan pada 2, 3 dan 4 jam waktu ozonasi. Suhu yang digunakan

adalah 80 °C dengan waktu ikat silang selama 1 jam.

3.3.9. Uji Ketahanan Serat Terikat Silang terhadap Asam dan Basa

Serat rayon-co-NBA dan serat rayon awal diuji ketahanannya terhadap
kondisi asam dan basa dengan cara merendam serat dalam larutan HCI 2 N
dan NaOH 2 N selama 1 jam pada suhu ruang. Perubahan berat antara berat

awal dan berat akhir diamati.
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3.3.10. Pengujian Pencangkokan Glisidil Metakrilat (GMA) pada Serat

Terikat Silang dalam Beberapa Pelarut

Pengujian pencangkokkan monomer Glisidil metakrilat (GMA)
dilakukan pada serat terikat silang dengan konsentrasi NBA 5% (%w/v) dan
waktu ozonasi selama 4 jam. Sebelum monomer dicangkokkan, serat terikat
silang diozonasi kembali selama 4 jam dengan laju alir ozon 2,7 L/min.
Konsentrasi GMA 10% (%v/v) larutan GMA dalam pelarut Metanol:Air (4:6),
Metanol, Etanol, n-Heksana, dan Aseton. Suhu yang digunakan adalah 60 °C

dengan waktu reaksi pencangkokkan selama 1 jam.

3.3.11.0ptimasi Pencangkokan Glisidil Metakrilat (GMA) pada Serat

Terikat Silang dalam Pelarut Metanol dan Metanol:Air (4:6)

Pencangkokkan monomer Glisidil Metakrilat (GMA) dilakukan pada
serat terikat silang dengan konsentrasi NBA 5% (%w/v) dan waktu ozonasi
selama 4 jam. Sebelum monomer dicangkokkan, serat terikat silang
diozonasi kembali selama 4 jam dengan flow rate ozon 2,7 L/min.
Konsentrasi GMA divariasikan 10%, 15%,20% (%v/v) dalam pelarut
metanol:air (4:6) dan metanol. Suhu yang digunakan dalam pelarut metanol
adalah 45°C, 50°C, 55°C, dan 60°C sedangkan untuk pelarut metanol:air
(4:6) dilakukan pada suhu 60°C dengan waktu reaksi pencangkokkan selama

1 jam.
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3.3.12. Pencangkokkan Glisidil Metakrilat pada Serat Terikat Silang

dalam Metanol dan Metanol:Air (4:6)

Pencangkokkan monomer Glisidil Metakrilat (GMA) dilakukan pada
serat terikat silang dengan konsentrasi NBA 5% (%w/v) dan waktu ozonasi
selama 4 jam. Sebelum monomer dicangkokkan, serat terikat silang
diozonasi kembali selama 4 jam dengan flow rate ozon 2,7 L/min.
Konsentrasi GMA yang digunakan 20% (%V/v) dalam pelarut metanol:air
(4:6), metanol dan 1,4-dioksan. Suhu yang digunakan adalah 60°C dan waktu

kopolimerisasi 1 jam dan 2 jam.

3.3.13.Reaksi Asam Iminodiasetat (IDA) Dengan GMA Tercangkok Pada

Serat Terikat Silang

Sebelum direaksikan dengan serat yang telah dimodifikasi dengan
GMA, IDA direaksikan terlebih dahulu dengan larutan NaOH sesuai
stoikiometri. Sebanyak 4 gram NaOH dilarutkan dengan akuades dalam labu
100 mL sehingga dihasilkan larutan NaOH 1 M. Kepada larutan NaOH
tersebut ditambahkan padatan Asam Iminodiasetat sebanyak 6,65 gram
sehingga didapatkan perbandingan mol IDA : NaOH (1 : 2) sesuai
stoikiometri. Reaksi ini akan menghasilkan garam IDA-2Na* yang selanjutnya
digunakan untuk bereaksi dengan serat termodifikasi. Suhu reaksi yang

digunakan adalah 80°C dengan waktu reaksi selama 1 jam.
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3.3.14 Karakterisasi

Karakterisasi dilakukan dengan pengamatan menggunakan
spektrofotometer FTIR untuk menentukan gugus fungsi, menentukkan

%swelling serat dan menguiji kapasitas pertukaran kation.

3.3.14.1. Penentuan Pengembangan Serat Rayon (%Swelling)

Serat rayon dan serat rayon termodifikasi sebanyak 0,35 gram
direndam dalam akuades selama 30 menit kemudian serat diangkat,
dibiarkan 30 menit, dan kelebihan air dihilangkan dengan kertas saring
kemudian ditimbang. Serapan air dihitung berdasarkan rumus berikut:

W -Wo

%Swelling = X100%

W = berat setelah direndam

Wo = berat sebelum direndam

3.3.14.2. Pengujian Kapasitas Pertukaran lon

Serat rayon termodifikasi dalam bentuk Na sebanyak 0,25 gram
dimasukkan ke dalam kolom penukar ion dan dialirkansejumlah akuades
untuk proses pengembangan serat. Setelah itu kedalam kolom dialirkan 25
mL HCI 0,5 N. Efluen ditampung dalam labu volumetri 100 mL. Setelah itu
kolom dibilas dengan akuades hingga efluen yang keluar bersifat netral,

kemudian diambil sejumlah alikuot dari efluen yang diperoleh dan dititrasi
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dengan larutan NaOH 0,1 N. Selisih jumlah mek HCI yang dimasukkan
kedalam kolom dan yang keluar dari kolom merupakan kapasitas pertukaran
ionnya.

Setelah itu, kedalam kolom yang berisi serat penukar ion dalam bentuk
H* dialirkan kembali sejumlah 25 mL NaOH 0,5 N. Efluen ditampung dalam
labu volumetri 100 mL dan kolom dibilas dengan akuades sampai air bilasan
bersifat netral. Kemudian diambil sejumlah alikuot dan dititrasi dengan HCI
0,1 N. Selisih jumlah mek NaOH yang dimasukkan kedalam kolom dan yang
keluar dari kolom demikian pula dengan sebaliknya yang telah dilakukan

sebelumnya merupakan kapasitas pertukaran ionnya.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Metode kopolimerisasi cangkok (grafting copolymerization) merupakan
salah satu cara untuk memodifikasi gugus-gugus fungsi pada polimer

dasar®%?7

. Penggunaan serat selulosa sebagai matriks polimer dasar telah
banyak digunakan untuk modifikasi permukaan polimer dan aplikasinya
sebagai penukar ion®. Pada penelitian ini serat rayon dipilih sebagai polimer
dasar karena mudah didapatkan dan sifatnya yang biodegradable serta
sebagai sebagai sumber daya alam yang dapat diperbarui. Proses
pencangkokkan monomer dilakukan dalam sistem heterogen dengan polimer
dasar berupa serat rayon yang bersifat semikristalin dengan derajat
kristalinitas berkisar 40-60% dan monomer yang dicangkokkan berupa
larutan. Kristalinitas dan kekakuan rantai pada serat rayon menyebabkan
terbatasnya kemampuan monomer untuk berdifusi mencapai pusat aktif
radikal pada permukaan serat”®. Dengan demikian difusi larutan monomer ke
pusat aktif pada permukaan serat terozonasi dan pengembangan serat
merupakan faktor yang penting. Oleh karena itu, diperlukan pelarut yang
dapat meningkatkan laju difusi monomer dan sebagai swelling agent yang
baik bagi serat rayon. Dari penelitian-penelitian yang telah dilakukan
sebelumnya, pelarut yang sesuai untuk proses ikat silang serat rayon dengan

N,N’-metilendiakrilamida (NBA) adalah metanol:air (1:9)'%"". Sedangkan

untuk pencangkokkan monomer Glisidil metakrilat (GMA), pelarut yang
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digunakan harus memperhitungkan kereaktifan gugus epoksi. Pada
penelitian sebelumnya digunakan pelarut 1,4-dioksan sebagai media
pengembang'’. Namun, untuk produksi dalam skala besar akan
menghabiskan biaya yang besar, mengingat harga pelarut 1,4-dioksan yang
mahal. Oleh karena itu, pada penelitian ini dicoba beberapa jenis pelarut
yang dapat digunakan sebagai pelarut GMA.

Kopolimerisasi cangkok dan proses ikat silang dilakukan dengan
metode ozonasi, dimana serat rayon diozonasi terlebih dahulu dalam udara,
tanpa adanya monomer untuk menghasilkan gugus peroksida dan
hidroperoksida pada permukaan serat rayon. Dengan adanya panas yang
diberikan akan terjadi pemecahan gugus peroksida dan hidroperoksida
menjadi radikal peroksi. Radikal peroksi inilah yang menginisiasi
pembentukkan radikal bebas pada monomer dan memulai reaksi
pencangkokkan serta reaksi ikat silang®.

Modifikasi serat rayon didahului dengan proses ikat silang NBA
dengan tujuan untuk merapatkan dan memperkuat serat rayon sehingga
serat rayon yang diperoleh memiliki ketahanan dalam larutan asam dan basa.
Serat rayon yang sudah diperkuat dengan NBA selanjutnya dilakukan
ozonasi kedua untuk memperoleh gugus peroksida dan hidroperoksida yang
baru. Selanjutnya dilakukan modifikasi serat rayon dengan mencangkokkan
monomer Glisidil metakrilat (GMA) dalam berbagai pelarut antara lain
metanol, metanol:air (4:6), etanol, aseton, n-heksan, N-methyl-2-pirolidon

(NMP), dan 1,4-dioksan. Dari hasil percobaan diketahui bahwa pelarut
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metanol®*3°*"32 dan metanol:air (4:6)" dapat digunakan sebagai media
pencangkokkan GMA. Monomer Glisidil metakrilat (GMA) digunakan secara
luas untuk pencangkokkan pada polimer dasar karena mengandung dua
gugus, yaitu gugus epoksi dan gugus vinil. Adanya kedua gugus ini dapat
memberikan kebebasan pada penggunaan GMA dalam mendesain polimer,
khususnya untuk aplikasi matriks penukar ion. Melalui variasi lama ozonasi,
konsentrasi monomer, suhu reaksi diharapkan diperoleh kondisi optimum ikat
silang NBA dan pencangkokkan GMA. Serat Rayon -g-GMA yang diperoleh
kemudian dimodifikasi dengan asam iminodiasetat melalui mekanisme

pembukaan cincin epoksi.

4.1. Kalibrasi Ozonisator

Ozonisator perlu dikalibrasi terlebih dahulu dengan tujuan untuk
melihat kinerja dan efisiensi pembentukan ozon oleh alat tersebut dengan
menentukan jumlah ozon yang dapat dikeluarkan pada selang waktu

tertentu%1.

4.1.1. Penentuan Kadar Ozon Melalui Titrasi lodometri

Persen efisiensi jumlah ozon yang dihasilkan dipelajari dengan
membandingkan jumlah ozon yang didapat melalui titrasi dengan nilai yang
tercantum pada alat. Variabel yang digunakan hanya variasi waktu

pengaliran ozon, karena alat yang digunakan tidak memiliki pengaturan laju
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alir. Jumlah ozon yag dihasilkan ditentukan secara tidak langsung melalui
titrasi iodometri. Penentuan jumlah ozon didasari oleh reaksi I dengan O3
yang menghasilkan |, pada kondisi sedikit asam. Selanjutnya jumlah
ekuivalen |, ditentukan melalui titrasi dengan natrium thiosulfat (Na;S,03)
yang sebelumnya sudah distandarisasi dengan kalium iodat (KlI). Jumlah
ekuivalen Kl yang kira-kira digunakan untuk menampung ozon ditentukan
berdasarkan nilai teoritis ini. Konsentrasi I harus sedikit berlebih untuk
menambah kelarutan |, dalam air, sehingga kemungkinan |, yang hilang
dapat diperkecil. Larutan Kl harus dalam kondisi sedikit asam, biasanya
dengan penambahan HCIl atau H,SO4 dengan konsentrasi tertentu.

Pada kondisi asam, ozon mudah bereaksi dengan I membentuk I,.
Thiosulfat diuraikan lambat dalam larutan asam dengan membentuk belerang
sebagai endapan mirip susu. Reaksinya adalah sebagai berikut:

S0 +  2H" — > H;S,0; —— > H,SO; + YGRS
Reaksi diatas tidak akan mengganggu bila titrasi dilakukan dengan cepat dan
larutan diaduk dengan baik. Reaksi antara lod dan Thiosulfat berlangsung
lebih cepat daripada reaksi penguraiannya®.

Penentuan total jumlah ozon yang dihasilkan oleh ozonisator dilakukan
dengan pengaliran ozon ke dalam dua erlenmeyer tertutup yang berisi larutan
Kl dengan konsentrasi tertentu yang saling terhubung. Persamaan reaksi
kimianya®:

Oszq) + 2@y + 2H'@ —» Oyg + lyg + H0
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Untuk menghindari |, yang terlepas, kelarutan I, dalam air dapat diperbesar
dengan sedikit kelebihan I dalam larutan.

—> I3

o)+ I"(aq)

Selanjutnya Natrium Thiosulfat yang sudah distandardisasi digunakan
sebagai titran untuk penentuan I, yang terbentuk.

Iy + 28,04 —* 2+ S,06”

Kadar ozon yang diperoleh adalah jumlah ozon total yang dapat
dikeluarkan alat pada kecepatan alir dan selang waktu tertentu. Dengan
membandingkan berat ozon yang didapat melalui titrasi dengan nilai yang
tercantum pada alat maka didapatkan % efisiensi pembentukan ozon, contoh
perhitungan terdapat pada Lampiran 5.

Tabel 4.1.1. Hubungan antara lama ozonasi terhadap berat O3 total

(Laju alir yang digunakan adalah 2,7 L/menit)

Waktu V Berat O3 Berat O3 % Efisiensi
Ozonasi Thiosulfat | Total (g) | Teoritis (g) | Pembentukkan
(min) rerata (mL) O3
15 5.80 0.0332 0.1 33.20%
30 11.48 0.0657 0.2 32.85%
60 22.56 0.1291 0.4 32.85%
90 34.60 0.1979 0.6 32.98%
120 45.20 0.2586 0.8 32.33%
180 65.68 0.3760 1.2 31.33%
240 89.52 0.5122 1.8 28.45%
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Gambar 4.1.1. Grafik hubungan antara lama ozonasi terhadap berat Os total
yang dihasilkan

Gambar 4.1.1 menunjukkan hubungan jumlah ozon yang dihasilkan
dengan lama pengaliran ozon. Pada gambar diatas, hubungan jumlah ozon
dengan lama pengaliran adalah linear. Penurunan nilai % efisiensi alat cukup
tinggi. Hal ini kemungkinan disebabkan oleh faktor daya hasil ozon oleh
ozonisator tersebut yang memang rendah serta laju alir yang sangat tinggi
yaitu 2,7 L/menit sehingga ozon yang terbentuk tidak sempat bereaksi
dengan KI dan mudah terlepas ke udara karena tekanan yang cukup besar
pada rangkaian selang sehingga jumlah ozon yang keluar menjadi tidak
terhitung. Semakin lama waktu pengaliran ozon, makin besar kemungkinan
ozon dan I, terlepas keluar sistem, hal ini yang menyebabkan % efisiensi
turun. Oleh karena itu, sistem harus terus dijaga jangan sampai ada
kebocoran yang memungkinkan perhitungan tidak kuantitatif. Kestabilan alat
juga cenderung menurun pada waktu ozonasi lebih dari 2 jam. Hal ini dapat

terlihat dari persen efisiensi yang cenderung turun setelah 2 jam ozonasi.
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Dari penelitian sebelumnya diketahui bahwa jumlah ozon yang
dihasilkan hanya merupakan fungsi dari lama pengaliran saja’®. Jadi, untuk
mendapatkan jumlah ozon tertentu, variabel yang perlu diperhatikan adalah
lama pengaliran ozon bukan kecepatan aliran, karena berapapun kecepatan
alirannya pada selang waktu yang sama jumlah ozon yang terbentuk hampir
sama. Proses pembentukan ozon adalah reaksi kesetimbangan 30, < 203,
reaksi tersebut berlangsung cepat dan pereaksi pembatasnya adalah jumlah
O3 bukan jumlah Oz. Jumlah ozon yang terbentuk terbatas pada cukup atau
tidak cukupnya energi potensial yang digunakan untuk merubah O, menjadi

Os, bukan pada banyaknya O, yang masuk ke sistem alat ozonisator>*.

4.1.2. Pengujian Efisiensi Penyerapan Ozon

Penentuan efisiensi penyerapan ozon oleh serat didasarkan pada
banyaknya ozon yang dihasilkan dalam waktu tertentu (jumlah ozon total)
dikurangi dengan ozon yang tidak diserap (jumlah ozon sisa). Variabel laju
alir dan lama ozonasi berpengaruh terhadap efisiensi penyerapan ozon oleh

serat rayon'®"!

. Serat rayon seberat 4 gram dimasukan ke dalam tabung
impinger yang dihubungkan dengan erlenmeyer yang berisi 25 mL larutan Ki
dengan konsentrasi 0,5 M pada kondisi sedikit asam (dengan penambahan
HCI sesuai stoikiometri). Ozon dialirkan melalui tabung impinger dan akan

bereaksi dengan serat rayon menghasilkan gugus peroksida dan

hidroperoksida dan ozon sisa dialirkan ke erlenmeyer berisi larutan KI 0,5 N.
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Ozon sisa akan mengoksidasi I" menjadi l,. Jumlah |, dapat ditentukan
melalui titrasi iodometri. Jika diketahui jumlah ozon awal dan jumlah ozon
sisa, maka jumlah ozon yang bereaksi dengan substrat dapat ditentukan.

Reaksinya®:

S + O3 awal —>» SOO0OS/SOOH + Ogssisa
Ossisa  + 2I + 2H ——»% O+ I + H,O
l, o+ 28,057 o 21 + S406>

Keterangan: S adalah serat rayon.

Dengan menggunakan 4 gram serat rayon, flow rate 2,7 L/menit.
Variasi lama ozonisasi dilakukan, pada 15, 30, 60, 90, 120, 180,dan 240
menit.

Tabel 4.1.2. Hubungan lama ozonasi dengan jumlah ozon yang diserap serat

rayon. (Laju alir yang digunakan adalah 2,7 L/menit)

Waktu Berat O3 Jumlah O3 %Efisiensi
Ozopa3| Total (g) yang diserap | Penyerapan O3
(min) (9)
15 0.0332 0,0183 55,12%
30 0.0657 0,0206 31,35%
60 0.1291 0,0335 25,95%
90 0.1979 0,0382 19,30%
120 0.2586 0,0491 18,98%
180 0.3760 0,0544 14,47%
240 0.5122 0,0588 11,48%
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Gambar 4.1.2. Hubungan lama ozonisasi dengan jumlah ozon yang diserap
oleh serat rayon

Dari Gambar.4.1.2. terlihat bahwa hubungan lama ozonisasi dengan
jumlah ozon yang diserap ozon tidak linear, meskipun nilainya meningkat
seiring dengan lamanya waktu ozonisasi. Peningkatan jumlah ozon yang
diserap tidak menunjukkan optimasi penyerapan ozon yang berarti. Hal ini
disebabkan oleh faktor laju alir yang besar yaitu 2.7 L/menit sehingga waktu
kontak ozon dengan serat rayon sangat singkat, sehingga probabilitas
banyaknya ozon yang bereaksi dengan serat rayon semakin menurun. Dari
penelitian sebelumnya diketahui bahwa faktor laju alir sangat mempengaruhi
efisiensi penyerapan ozon oleh serat. Pada laju alir yang rendah yaitu 0,1
L/menit diperoleh efisiensi penyerapan ozon yang cukup tinggi. Laju alir yang
rendah dapat memberikan waktu kontak yang cukup antara ozon dan serat
rayon, sehingga probabilitas pembentukkan gugus peroksida dan
hidroperoksida dapat ditingkatkan'®. Banyaknya ozon yang terserap
ekuivalen dengan banyaknya gugus peroksida dan hidroperoksida yang

terbentuk pada permukaan serat°.
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4.2. Teknik Ikat Silang dan Kopolimerisasi Cangkok

Proses ikat silang dan kopolimerisasi cangkok pada penelitian ini
dilakukan dengan menggunakan pretreatment ozonasi, dimana serat rayon
diozonasi terlebih dahulu dalam udara tanpa adanya monomer untuk
menghasilkan gugus-gugus peroksida dan hidroperoksida pada serat rayon.
Kemudian dilakukan reaksi ikat silang dengan cara mencampurkan serat
yang telah diozonasi dengan agen pengikat silang NBA disertai dengan
pemanasan pada suhu tertentu sambil dialirkan gas N,. Adanya panas
menyebabkan terjadinya pemecahan homolitik yang akan menghasilkan
sejumlah radikal peroksi. Radikal peroksi inilah yang akan menginisiasi
pembentukkan radikal bebas pada gugus vinil yang ada pada kedua ujung
monomer NBA dan memulai reaksi ikat silang. Selanjutnya pada serat rayon
yang terikat silang NBA dilakukan ozonasi kembali untuk membentuk gugus-
gugus peroksida dan hidroperoksida pada permukaan serat rayon. Setelah
itu dilakukan pencangkokkan monomer GMA dengan cara mencampurkan
serat terozonasi dengan larutan monomer GMA disertai pemanasan pada
suhu tertentu dan sambil dialirkan gas N,. Radikal peroksi yang terbentuk
akibat pemecahan homolitik gugus peroksi dan peroksida selanjutnya
menginisiasi pembentukan radikal bebas pada gugus vinil yang ada pada
monomer GMA. Proses ikat silang dan pencangkokkan dilakukan dalam
media gas N2 untuk menghilangkan oksigen terlarut yang dapat bertindak

sebagai electron scavenger®.
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4.3. Homogenitas Reaksi lkat Silang

Homogenitas pembentukan gugus peroksida dan hidroperoksida pada
permukaan serat sulit ditentukan secara langsung. Dengan menggunakan
variabel terkontrol, penyebaran gugus peroksida dan hidroperoksida dapat
dipelajari secara tidak langsung melalui pengamatan kadar ikat silang oleh
NBA (%G)'°.

Serat rayon sebanyak masing-masing 4,00 gram dimasukkan ke
dalam dua tabung impinger yang saling terhubung, kemudian diozonasi
selama 4 jam dengan kecepatan alir 2,7 L/menit selama 2 jam. Kemudian
serat diambil secara sistematis sebanyak kurang lebih 1 gram mulai dari
populasi yang paling atas ke bawah dari masing-masing tabung impinger. Ke
delapan bagian serat terozonasi dari setiap populasi tersebut dimasukkan
kedalam 8 tabung impinger yang berbeda. Setelah itu dilakukan proses ikat
silang pada suhu 70°C selama 1 jam dengan masing-masing tabung
ditambahkan 50 mL NBA 5%wi/v. Proses ikat silang dilakukan dalam media
gas N,. Pada Tabel 4.3. dapat terlihat bahwa homogenitas ikat silang oleh
NBA cukup baik karena perbedaan kadar ikat silang (%G) yang tidak terlalu
besar. Hal ini menunjukan populasi gugus peroksida dan hidroperoksida

tersebar cukup merata di setiap bagiannya.
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Tabel 4.3. Homogenitas ikat silang oleh NBA

Laju alir [NBA] Suhu (°C) Lama % G % G
(L/min) ozonasi Impinger 1 | Impinger 2
(jam)
61.73 61.09
2.7 5 (%w/v) 70 2 60.87 60.74
61.20 62.12
62.56 62.19

4.4. Optimasi lkat Silang Serat Rayon oleh N,N’-Metilendiakrilamida

(NBA)

4.4.1. Pengaruh Suhu dan Konsentrasi

Pengaruh variasi konsentrasi NBA dan suhu reaksi pengikatan silang

dipelajari pada konsentrasi NBA 1, 3, dan 5%. Laju alir ozon yang digunakan

adalah 2,7 L/menit dengan waktu ozonasi selama 2 jam. Serat terozonasi

kemudian ditambahkan monomer NBA dengan konsentrasi tertentu untuk

selanjutnya dilakukan reaksi ikat silang selama 1 jam dengan suhu reaksi

70°C, 80°C, dan 90°C, hasil yang diperoleh terdapat pada Tabel 4.4.1.
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Tabel 4.4.1. Hubungan antara suhu dan konsentrasi NBA terhadap %G.

(Waktu ozonasi yang digunakan adalah selama 2 jam)

% G NBA Konsentrasi NBA (%w/v)

Suhu (°C) 1% 3% 5%
70 31.52 51.41 61.62
80 38.38 54.67 64.27
90 42.33 55.89 66.55

Monomer NBA dilarutkan dalam pelarut metanol:air (1:9), sehingga
diharapkan dapat membantu proses difusi monomer ke dalam serat dan
melakukan ikatan silang antar serat. Dari Tabel 4.4.1 dapat dilihat bahwa
semakin tinggi konsentrasi NBA yang direaksikan, maka kadar ikat silang
(%G) cenderung naik. Dengan menggunakan laju alir dan lama ozonasi yang
sama, yang berarti kerapatan pusat aktif sama, kenaikan konsentrasi
monomer diharapkan dapat meningkatkan derajat pengikatan silang oleh
NBA pada serat rayon. Oleh karena itu, tersedianya monomer NBA sebanyak
5% akan memberikan banyak peluang monomer untuk bereaksi dengan
pusat aktif serat pada serat terozonasi yang kemudian saling ikat silang antar
serat dan NBA.

Pengaruh suhu reaksi ikat silang oleh monomer NBA dipelajari pada
variasi suhu 70, 80, 90 °C. Peningkatan kadar ikat silang pada suhu yang
lebih tinggi disebabkan oleh peningkatan laju difusi monomer vinil dari fase
larutan ke permukaan serat, peningkatan laju inisiasi dan propagasi. Semakin

sedikit radikal yang terbentuk maka semakin sedikit kadar ikat silangnya.
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4.4.2. Pengaruh Waktu Ozonasi Serat Rayon

Percobaan ini bertujuan untuk memperoleh gambaran pengaruh
konsentrasi radikal bebas (pusat aktif) pada serat dan konsentrasi monomer
pada berbagai konsentrasi monomer NBA. Masing-masing sebanyak 1 gram
serat rayon diozonasi dengan laju alir (flow rate) 2,7 L/menit dengan waktu
ozonasi 2, 3, dan 4 jam. Kemudian pada serat terozonasi dilakukan reaksi
ikat silang dengan variasi konsentrasi NBA sebanyak 3 dan 5% (%w/v).
reaksi ini dilakukan pada suhu 80°C dan waktu reaksi selama 1 jam.

Tabel 4.4.2. Hubungan antara lama ozonasi terhadap %G NBA

% G NBA Lama Ozonasi (jam)

(%w/v) 2 3 4

3% 5% 3% 5% 3% 5%
Suhu (°C)

54.67 66.28 56.19 71.26 59.63 77.67
80 53.89 65.04 55.78 71.84 60.61 78.92
53.75 65.76 56.64 70.92 60.57 78.46

Dari Tabel 4.4.2. dapat dilihat bahwa semakin tinggi konsentrasi
monomer NBA yang direaksikan, maka semakin tinggi pula kadar ikat silang
yang dihasilkan. Hal ini disebabkan oleh semakin banyaknya konsentrasi
NBA yang digunakan untuk bereaksi akan memberikan kesempatan
monomer NBA untuk mengikat silang antar serat.

Sedangkan untuk waktu ozonasi 2, 3, dan 4 jam terjadi peningkatan

kadar ikat silang (%G) meskipun tidak terlalu signifikan. Hal ini sangat
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dipengaruhi oleh populasi gugus peroksida dan hidroperoksida yang
terbentuk pada permukaan serat selama ozonasi dan sesuai dengan hasil

penentuan efisiensi penyerapan ozon yang telah dilakukan.

4.2.3. Uji Ketahanan Serat Terikat Silang Terhadap Asam dan Basa

Percobaan ini bertujuan untuk membandingkan ketahanan serat rayon
awal (sebagai blanko) dengan serat rayon terikat silang NBA dalam kondisi
asam dan basa dengan cara merendam sebanyak 0,20 gram serat
tercangkok dalam larutan HCL 2 N dan NaOH 2 N selama 1 jam pada suhu
ruang, kemudian dikeringkan dan ditimbang. Serat yang dipakai untuk
pengujian ini adalah serat dengan kondisi reaksi ikat silang yaitu, lama
ozonasi 2, 3, dan 4 jam, konsentrasi monomer NBA 5% dan suhu
pencangkokan 80°C. Perubahan berat yang terjadi antara berat awal dan
akhir diamati.

Dari Tabel 4.2.3 (a) dan (b) diperoleh gambaran ketahanan serat
rayon terikat silang oleh NBA terhadap larutan asam (HCI 2 N) dan larutan
basa (NaOH 2 N). Nilai % penurunan berat lebih besar terjadi pada kondisi
asam bila dibandingkan pada kondisi basa. Ketahanan serat ini berkaitan
juga dengan lamanya waktu ozonasi. Pada waktu ozonasi yang lebih lama
terjadi peningkatan kekuatan serat akibat semakin tingginya kadar ikat silang
oleh NBA. Ketahanan terhadap asam dan basa ini diperkirakan terjadi

karena adanya halangan sterik terhadap penyerangan asam dan basa
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karena adanya struktur ikat silang yang menurunkan laju difusi larutan ke
dalam matriks polimer.

Kerusakan serat rayon dalam larutan asam merupakan reaksi
hidrolisis ikatan glikosidik (8 -1,4-Glikosida) karena ikatan asetal tersebut
tidak stabil dalam kondisi asam. Reaksi ini dimulai dengan protonasi oksigen
pada ikatan glikosidik selulosa, diikuti dengan solvolisis dan regenasi katalis
asam. Serat rayon biasa (tanpa ikat silang) mudah dihidrolisis dalam suasana
asam dibandingkan pada suasana basa (terlihat pada % penurunan
beratnya). Semakin tinggi derajat pengembangan (swelling) serat tercangkok,
berarti serat semakin hidrofil, sehingga serat lebih mudah terhidrolisis.
Pengaruh ini dapat diperkecil dengan penambahan agen pengikat silang
N,N’-metilendiakrilamida (NBA), dimana dengan adanya pengikat silang antar
serat maka stabilitas serat tercangkok dalam kondisi asam dan basa dapat
meningkat.

Tabel 4.2.3. (a) Ketahanan serat terhadap asam (HCI 2 N).

% Penurunan Konsentrasi NBA (%w/v)
Berat 0 (blanko) 3 5

Waktu Ozon
(jam)

2 12,25 11,38

3 10,67 9,06

4 7,36 4,53

Ruang 10,87

Keterangan: Hubungan antara waktu ozonisasi dan konsentrasi NBA

terhadap ketahanan serat.
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Gambar 4.2.3 (a) Ketahanan serat terhadap asam (HCI 2 N)

(waktu perendaman selama 1 jam dalam suhu ruang)

Tabel 4.2.3 (b) Ketahanan serat terhadap basa (NaOH 2 N).

% Penurunan Konsentrasi NBA (%w/v)
Berat 0 (blanko) ) 5

Waktu Ozonasi
(jam)

2 9,62 7,60

3 8,12 6,30

4 7,78 4,70

Ruang 9,54

Keterangan: Hubungan antara waktu ozonisasi dan konsentrasi NBA

terhadap ketahanan serat
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8 ]
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§ 5 9 (%w/v)
=3
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Gambar 4.2.3 (b) Ketahanan serat terhadap basa (NaOH 2 N)
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4.3. Pencangkokkan Glisidil Metakrilat pada Serat Terikat Silang

dalam Beberapa Pelarut

Percobaan ini bertujuan untuk mencari pelarut yang sesuai untuk
pencangkokkan monomer GMA. Pelarut yang digunakan adalah metanol,
metanol:air (4:6), aseton, n-heksana, etanol, dan N-metil-2-pirolidon (NMP).
Pelarut memikili peranan yang penting dalam polimerisasi cangkok. Jenis
pelarut dipilih berdasarkan kepolaran yang sama dengan monomer GMA,
kemampuan melarutkan monomer GMA dan kemampuan untuk
mengembangkan matriks serat rayon (swelling), sehingga dapat membantu
laju difusi monomer ke pusat aktif pada matriks serat rayon. Sebelum
dilakukan reaksi pencangkokkan GMA, serat rayon terikat silang NBA
diozonasi kembali selama 4 jam. Hal ini dilakukan untuk membentuk kembali
gugus-gugus peroksi dan hidroperoksida pada serat rayon. Dari Tabel 4.3
dapat diperoleh informasi bahwa pencangkokkan GMA dengan
menggunakan pelarut metanol dan campuran metanol:air (4:6) didapatkan
kadar pencangkokkan (%G) yang lebih besar bila dibandingkan dalam pelarut
lainnya. Hal ini dapat dipahami dari efek solvolisis pelarut yang
mempengaruhi pembentukkan radikal yang dapat mengabstraksi atom
hidrogen dari selulosa sehingga dapat menambah pusat aktif pada matriks

serat rayon®.
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Tabel 4.3. Pencangkokkan Glisidil metakrilat pada serat terikat silang dalam

beberapa pelarut

Pelarut C cma Suhu (°C) | Waktu Reaksi %G
(%viv) (jam)
Metanol 10 60 1 24,82
Metanol:air (4:6) 10 60 1 21,62
Aseton 10 60 1 17,23
n-Heksana 10 60 1 17,83
Etanol 10 60 1 16,78
N-metil-2- 10 60 1 15,60
pirolidon (NMP)

Pencangkokkan GMA dalam pelarut aseton, n-heksana, etanol, dan N-
metil-2-pirolidon (NMP) tidak memberikan hasil kadar pencangkokkan yang
baik, hal ini disebabkan kemampuan pengembangan serat yang rendah
sehingga menurunkan laju difusi monomer ke pusat aktif pada matriks serat
rayon. Hal ini juga dapat dijelaskan berdasarkan kepolaran dan jenis pelarut
yang digunakan merupakan pelarut organik yang merupakan donor hidrogen
yang baik, sehingga radikal yang berada pada permukaan serat dapat
ditransfer ke larutan bulk. Proses ini menyebabkan kesempatan
tercangkokknya monomer vinil pada permukaan serat menjadi berkurang dan
akan meningkatkan pembentukan homopolimer®.

Pemilihan suhu pencangkokkan GMA pada 60°C didasarkan atas

pertimbangan kereaktifan gugus epoksi pada GMA, karena jika dilakukan
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pada suhu yang lebih tinggi dikhawatirkan dapat terjadi reaksi pembukaan
cincin oksiran. Gugus epoksi pada GMA harus diusahakan agar tidak terbuka

sebelum proses fungsionalisasi selanjutnya.

4.4. Pencangkokkan Glisidil Metakrilat pada Serat Terikat Silang

dalam Metanol dan Metanol:Air (4:6)

Dari Tabel 4.4 telah diketahui bahwa metanol dan metanol:air (4:6)
memiliki kemampuan yang lebih baik sebagai media pencangkokkan
monomer GMA. Oleh karena itu, dilakukan pengamatan lebih lanjut untuk
memperoleh optimasi pencangkokkan GMA dalam pelarut metanol dan
metanol:air (4:6).

Untuk pencangkokkan GMA dalam pelarut metanol dilakukan dengan
variasi suhu pencangkokkan 45, 50, 55, 60°C. Kenaikan kadar
pencangkokkan terjadi seiring dengan kenaikan suhu. Seperti yang telah
dibahas sebelumnya, pada suhu yang lebih tinggi, laju inisiasi dan derajat
pengembangan serat lebih tinggi. Pada suhu 45°C kadar pencangkokkan
yang diperoleh sangat rendah, hal ini disebabkan rendahnya laju inisiasi yaitu
proses pemecahan gugus peroksida dan hidroperoksida menjadi radikal
bebas yang menginisiasi reaksi pencangkokkan. Semakin sedikit radikal yang

terbentuk maka semakin sedikit kadar pencangkokkannya®.
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m GMA 10% (%v/v)

%G

B GMA 15% (%v/v)

H GMA 20% (%v/v)

45 50 55 60

Suhu Pencangkokkan (oC)

Gambar 4.4. Pencangkokkan GMA dalam pelarut metanol
(Ozonasi serat selama 4 jam dan waktu reaksi 1 jam)

Telah diketahui bahwa pencangkokkan GMA dalam pelarut metanol
kurang efektif jika dilakukan pada suhu rendah, oleh karena itu untuk
pencangkokkan GMA dalam pelarut metanol:air (4:6) dengan variasi
konsentrasi GMA sebesar 10, 15, dan 20% (%V/v) hanya dilakukan pada
suhu 60°C. Hasil yang diperoleh terangkum dalam Tabel 4.4, kadar
pencangkokkan GMA dalam pelarut metanol:air (4:6) tidak jauh berbeda
dengan hasil pencangkokkan dalam pelarut metanol. Hal ini berarti
pencangkokkan GMA dalam pelarut metanol:air (4:6) akan lebih

menguntungkan karena efisiensi harga pelarut yang lebih murah.
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Tabel 4.4. Pencangkokkan GMA dalam pelarut metanol:air (4:6)

C oma (%vV/v) | Suhu (°C) Waktu Reaksi (jam) %G

10 60 1 21,54
15 60 1 28,19
20 60 1 33,53

4.5. Pencangkokkan Glisidil Metakrilat pada Serat Terikat Silang

dalam Metanol, Metanol:Air (4:6), dan 1,4-Dioksan

Untuk membandingkan efektivitas penggunaan jenis pelarut dan
variabel waktu reaksi, maka dilakukan variasi pencangkokkan GMA dalam
pelarut metanol, metanol:air (4:6) dan 1,4-dioksan dengan konsentrasi GMA
20% (%w/v), suhu reaksi 60°C, serta waktu reaksi 1 jam dan 2 jam.

Dari Tabel 4.5 dapat dijelaskan bahwa kadar pencangkokkan GMA
dengan menggunakan pelarut metanol dan metanol:air (4:6) tidak berbeda
secara signifikan meskipun diketahui kadar pencangkokkannya sedikit lebih
rendah bila dibandingkan dengan penggunaan pelarut 1,4-dioksan. Hal ini
dapat dipahami, karena metanol merupakan suatu pelarut organik yang
mampu mendonorkan hidrogen, sehingga radikal yang terbentuk pada
permukaan serat rayon dapat ditransfer ke larutan bulk. Proses ini
menyebabkan kesempatan tercangkoknya monomer vinil pada permukaan
serat menjadi berkurang dan kemungkinan pembentukan homopolimer

menjadi lebih dominan®. Dengan menggunakan pelarut 1,4-dioksan
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diperoleh kadar pencangkokkan GMA yang lebih tinggi, karena pelarut ini
termasuk jenis pelarut polar aprotik yang tidak mendonorkan hidrogen
sehingga radikal yang terbentuk pada permukaan serat rayon tidak ditransfer

ke larutan bulk.

Tabel 4.5 Pencangkokkan Glisidil metakrilat pada serat terikat silang dalam

metanol, metanol:air (4:6), dan 1,4-dioksan

Pelarut Coma Waktu Reaksi | Suhu Reaksi %G
(Y%oviv) (jam) (°C)
Metanol 20% 1 60 35,82
2 56,60
Metanol:air 20% 1 60 33,53
(4:6) 2 56,18
1,4-Dioksan 20% 1 60 36,27
2 57,42

4.6. Modifikasi Serat Rayon-g-GMA dengan Garam Iminodiasetat

(IDA-2Na")

Modifikasi Serat Rayon-g-GMA pada penelitian ini bertujuan untuk
memasukkan gugus Garam iminodiasetat (IDA-2Na") yang akan berperan

sebagai gugus pegkelat ion. Gugus yang ditambahkan ini diharapkan akan
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memecah cincin epoksida. Reaksi fungsionalisasi Serat Rayon-g -GMA

dengan Garam iminodiasetat (IDA-2Na") dapat dilihat pada Gambar 4.6.

CHs ACHACO0N: CH,
CHy =( PN e CH =
Lo "NCH,COONa leo _CHCOONs
U—CH,=CH=CH, O—CH,~CH-CH N
NS H ~CH,CO0Ma
0
(GMA) (IDA-2Na" ) (GMA-IDA-2Na ")

Gambar 4.6. Reaksi antara GMA dengan IDA-2Na**’.

Serat termodifikasi GMA direaksikan dengan garam Natrium
iminodisetat sebanyak 10% dalam pelarut etanol:air (1:2)*'. Asam
iminodiasetat tidak langsung direaksikan dengan serat tercangkok GMA
karena dikhawatirkan gugus asam karboksilatnya yang bereaksi dengan
epoksi GMA, bukan gugus iminonya. Oleh karena itu, IDA harus direaksikan
terlebih dahulu dengan NaOH sehingga terbentuk garam IDA-2Na” yang
nantinya diharapkan dapat menjadi gugus pengkelat ion logam dalam
aplikasinya sebagai penukar kation.

Berdasarkan Tabel 4.6 diketahui bahwa perbandingan mol garam IDA-
2Na* dan GMA pada reaksi fungsionalisasi 1:1. Hal ini disebabkan karena
secara teoritis satu molekul GMA akan bereaksi dengan satu molekul IDA-

2Na".
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Tabel 4.6. Fungsionalisasi GMA dengan IDA-2Na”

Pelarut Berat GMA Berat IDA-2Na’/ | Perbandingan mol
tercangkok/gram gram GMA GMA:IDA-2Na*
serat rayon tercangkok
Metanol 0,3582¢g 0,4489 g 1:1
0,5660 g 0,7118 g 1:1
Metanol:air 0,3353 g 0,4216 g 1:1
(4:6) 0,5618 g 0,7065 g 1:1
1,4-Dioksan 0,3627 g 0,4557 g 1:1
0,5742 g 0,7215¢ 1:1

Keterangan: konsentrasi GMA yang dicangkokkan sebesar 20% (%V/v)
MrGMA = 142,15 g/mol

Mr IDA-2Na = 179 g/mol

4.7. Karakterisasi

4.7.1. Pengembangan Serat Rayon (% Swelling)

Serat rayon sebanyak 0.35 gram direndam dalam akuades selama 30
menit kemudian serat diangkat, dibiarkan 30 menit, dan kelebihan air
dihilangkan dengan kertas saring dan ditimbang®. Tujuan dari percobaan ini
adalah untuk mengetahui derajat pengembangan serat rayon dan serat rayon

termodifikasi dalam akuades. Peristiwa swelling dapat digambarkan sebagai
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masuknya molekul air kedalam matriks serat rayon terikat silang NBA.
Pengetahuan mengenai kemampuan mengembang suatu matriks serat rayon
dalam air menjadi penting karena berhubungan dengan aplikasinya dalam
kolom penukar ion. Kemampuan mengembang serat rayon dibatasi hanya
sampai tidak menimbulkan efek blocking pada mekanisme pertukaran ionnya
didalam kolom. Jika matriks serat rayon tidak mengembang pada skala
tertentu, maka dapat menimbulkan efek blocking pada mekanisme
pertukaran ionnya. Untuk membatasi derajat pengembangan serat rayon
maka dilakukan ikat silang oleh NBA yang bertujuan untuk merapatkan
struktur rantai selulosa sehingga derajat pengembangannya dapat dibatasi.
Dari hasil percobaan dapat diamati serat yang telah direndam dan
dihilangkan kelebihan airnya menjadi agak mengembang bila dibandingkan
dengan serat awalnya. Pengembangan serat oleh air dapat diamati secara
kuantitatif yaitu dari banyaknya jumlah air yang terserap dan masuk ke
dalam matriks serat rayon termodifikasi dibandingkan dengan berat serat
awal sebelum pengembangan. Dalam hal ini, penambahan berat serat akibat
adanya molekul air yang berdifusi kedalam matriks serat tidak dapat
diasumsikan hanya sebagai akibat dari proses swelling. Peristiwa yang juga
mungkin terjadi adalah proses adsorpsi air pada permukaan serat. Hal ini
disebabkan karena tidak adanya pengamatan langsung menggunakan
instrumen yang dapat membuktikan bahwa proses yang terjadi hanya akibat

swelling serat saja. Hasil ini dinyatakan dalam % swelling.

Variasi pelarut..., Lu'lu Mubarokah, FMIPA Ul, 2009



Tabel 4.5.1. Uji swelling serat rayon

Jenis Serat %S

Serat Rayon asli (blanko) 15,71
Rayon terikat silang NBA (%G =42.33%) 41,95
Rayon terikat silang NBA (%G =60.87%) 35,98
Rayon terikat silang NBA (%G =71.52%) 32,35
Rayon-g-GMA 36,74
Rayon-g-(GMA-IDA) 37,46

Pada Tabel 4.5.1 terlihat adanya peningkatan derajat pengembangan
(swelling) dalam pelarut akuades mulai dari serat rayon asli sampai serat
rayon-g-(GMA-IDA). Hal ini menunjukkan bahwa semakin hidrofilnya serat
yang termodifikasi akibat adanya gugus yang bersifat hidrofil yang tercangkok
pada serat. Pada Rayon terikat silang NBA terjadi penurunan swelling serat
yang nilainya sebanding dengan kadar ikat silang oleh NBA. Semakin tinggi
derajat pengikatan silang pada serat rayon maka swelling juga semakin
rendah. Sedangkan pada Rayon-g-GMA dan Rayon-g-(GMA-IDA)
kemungkinan juga terjadi proses adsorpsi pada gugus-gugus yang

tercangkok pada permukaan serat rayon.
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4.7.2. Analisis Gugus Fungsi dengan FT-IR

Analisis serapan inframerah digunakan untuk menentukan gugus
fungsi guna memastikan terjadinya reaksi pengikatan silang dan
kopolimerisasi cangkok. Analisis serapan gelombang inframerah dengan
spektrometer FT-IR dilakukan terhadap serat rayon asli, Rayon terikat silang
NBA, Rayon-g-GMA, dan Rayon-g-(GMA-IDA).

Pada serat rayon asli, terdapat puncak serapan pada 1300-1475 cm’
yang menunjukkan vibrasi tekuk dari C-H. Puncak juga ditunjukkan pada
1264,26 cm™' yang dihasilkan oleh vibrasi OH dari >CH-OH yang terdapat
pada C2 dan C3 molekul glukosa.

Perbedaan yang mencolok antara spektrum serat rayon asli dengan
Rayon terikat silang NBA adalah pada spektrum gelombang 1533,73 cm’”
yang tidak terdapat pada serat rayon asli. Spektrum ini menunjukkan adanya
gugus amida sekunder pada NBA yang biasanya terdapat pada panjang
gelombang 1550-1510 cm™. Hal ini membuktikan bahwa sudah terjadi
pengikatan silang oleh agen pengikat silang NBA.

Pada spektrum Rayon-g-GMA terdapat spektra serapan baru pada
daerah 1172,91 cm™ dan pada daerah 757,67 cm™. Spektra serapan tersebut
merupakan vibrasi uluran gugus epoksi C-O-C. Selain itu terdapat pula
spektra serapan pada daerah 1722,27 cm™ yang menunjukkan rentangan
C=0 ester pada GMA. Ini berarti bahwa monomer GMA telah tercangkok

pada serat rayon.
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Apabila dibandingkan spektrum serapan Rayon -g-(GMA-IDA) dengan
spektrum serapan Rayon-g-GMA, maka dapat terlihat hilangnya serapan
pada panjang gelombang 1172,91 cm™ dan 757,67 cm™ yang terdapat pada
Rayon-g-GMA. Hal ini menandakan sudah terbukanya gugus epoksi dari
GMA karena sudah bereaksi dengan IDA. Selain itu juga terdapat serapan
baru pada 1404,12 cm™ yang menunjukkan adanya gugus garam karboksilat
—COONa" dari garam iminodiasetat yang bereaksi dengan gugus epoksi dari
GMA. Pada bilangan gelombang 3444,03 cm™' terdapat serapan O-H yang
lebar, yang berasal dari vibrasi O-H dari struktur GMA yang sudah terbuka
cincin epoksinya. Ini berarti bahwa monomer IDA telah berhasil bereaksi
dengan GMA pada Rayon-g-(GMA-IDA). Spekrum serapan inframerah

gabungan dapat diamati pada Gambar 4.7.2.
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4.7.3. Pengujian Kapasitas Pertukaran lon

Pengujian kapasitas pertukaran ion dilakukan dengan cara
mengalirkan sejumlah larutan HCI 0.5 N ke dalam kolom yang terisi masing-
masing 0.25 gram Rayon-g-(GMA- IDA) dalam bentuk Na. Serat dalam
keadaan terprotonasi dinetralkan dengan akuades. Konsentrasi HCI sebelum
dan sesudah pengaliran dan ditentukan melalui titrasi dengan NaOH.

Gugus karboksilat dalam bentuk garamnya yaitu IDA-2Na” jika dialiri
asam kuat akan mengalami pertukaran dengan ion H" dari asam yang
dialirkan, reaksinya sebagai berikut:

R-COONa" + HCI — R-COOH + NaCl
R-COOH + NaOH —F —"am:COONS R
Hasil perhitungan kapasitas pertukaran ion untuk Serat Rayon -g-(GMA-IDA)
dapat dilihat pada Tabel 4.5.3. kapasitas pertukaran ion berhubungan dengan
jumlah gugus-gugus aktif yang ada pada permukaan zat penukar ion®.
Semakin banyak jumlah gugus aktifnya maka kapasitas pertukarannya juga
bertambah. Jumlah gugus karboksilat berhubungan langsung dengan kadar

pencangkokkan (%G) GMA.
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Tabel 4.5.3. Kapasitas pertukaran ion serat yang tercangkok

Pelarut %G ava Kapasitas pertukaran ion (mek/g)
Serat dalam Serat dalam
bentuk Na* bentuk H*
Metanol 35,82 217 2,19
Metanol 56,60 4,18 4,12
Metanol:air (4:6) 33,53 1,82 1,78
Metanol:air (4:6) 56,18 3,94 4,01
1,4-Dioksan 36,27 2,26 2,20
1,4-Dioksan 57,42 3.98 4,10
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BAB V

KESIMPULAN DAN SARAN

5.1. Kesimpulan

Penelitian ini bertujuan untuk membuat serat rayon terikat silang N,N’-
Metilendiakrilamida (NBA) yang memiliki ketahanan dalam kondisi asam dan
basa serta pencangkokkan GMA pada serat terikat silang NBA melalui teknik
ozonasi dalam udara. Kemudian pada serat tercangkok GMA dilakukan
modifikasi melalui reaksinya dengan asam iminodiasetat (IDA) sehingga
diperoleh serat rayon-g-(GMA-IDA). Pelarut yang baik untuk pencangkokkan
GMA adalah pelarut metanol dan campuran metanol:air (4:6). Kesimpulan
yang dapat diambil dari penelitian ini adalah:

1. Serat Rayon-co-NBA yang memiliki ketahanan serat yang paling tinggi
terhadap asam dan basa adalah serat rayon yang diozonasi selama 4
jam dengan laju alir ozon 2,7 L/menit, konsentrasi monomer NBA
sebanyak 5% dan suhu rekasi 80°C.

2. Reaksi kopolimerisasi cangkok GMA dapat dilakukan dengan baik
dalam pelarut metanol, metanol:air (4:6) dan 1,4-dioksan dengan suhu
reaksi 60°C, waktu ozonasi 4 jam, waktu reaksi 2 jam.

3. Serat rayon-g-(GMA-IDA) dengan kadar pencangkokkan 56.60%

memiliki kapasitas pertukaran ion sebesar 4.18 mek/g.
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5.2. Saran

1. Perlu dipejari lebih lanjut mengenai karakterisasi sifat permukaan dan
kestabilan termal dari serat tercangkok melalui analisis instrumen SEM
dan DSC.

2. Perlu diteliti lebih lanjut mengenai sifat pertukaran ionnya terhadap

ion-ion logam berat dan proses regenerasinya.
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LAMPIRAN 1

Spesifikasi serat rayon

Produk P.T. INDO-BHARAT RAYON
Menara batavia, 16th Floor, JI. K.H. Mas Mansyur Kav. 126, Jakarta 10220,

Indonesia

TECHNICAL SPECIFICATION

VISCOSE RAYON STAPLE FIBRE (REGULAR QUALITY)

CONTENT UNIT | STANDARD
Denier Variation DEN +/-6%
Staple Length mm +/-3%
Tenacity (Cond) g/d 2.50 Min
Tenacity (Wet) g/d 1.20 Min
Elongation (Cond) % 20 +/- 2
Elongation (Wet) % 22 +/- 2
Oil Content % 0.25 +£0.05
Equilibrium Moisture Regain % 13
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LAMPIRAN 2

Peralatan pencangkokkan

Peralatan Grafting

Ozonisator Tabung Impinger

Tabung impinger digunakan pada saat ozonasi serat rayon dan reaksi

kopolimerisasi cangkok.

Gas N; Inlet_y, —p Gas N Qutlet
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Serat Rayon

Ozonasi
Variasi waktu alir ozonasi

LAMPIRAN 3

Sistematika Kerja

OUTPUT

Penyerapan ozon oleh serat
Variasi waktu ozonasi

Optimasi
produksi ozon

\ 4

Optimasi

Variasi suhu, waktu
ozonasi dan konsentrasi

penyerapan 0zon

Optimasi serat

Pengujian ketahanan serat
terikat silang dalam asam
dan basa

terikat silang

Serat terikat silang

Ozonasi serat terikat silang

dengan ketahanan
dalam asam dan basa

o Optimasi serapan ozon

Pencangkokkan GMA
dalam beberapa pelarut

oleh serat terikat silang

Mencari pelarut yang sesuai

Pencangkokan GMA
dalam pelarut metanol dan
metanol:air(4:6)

\ 4

untuk pencangkokkan GMA

Modifikasi serat tercangkok

GMA dengan IDA

ﬂ

Karakterisasi dengan FT-IR, swelling dalam air dan
pengujian kapasitas pertukaran ion
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LAMPIRAN 4

Gambaran reaksi ikat silang dan pencangkokkan

TAVAVAVAYA VA [

-OH

Reaksi ikat silang

A N N-Metilendiakrilamida (NBA)

O- -OH
' |
Ozonasi

Terikat silang NBA

3 B I

A [Pencangkokkan GMA

Modifikasi

B
Lt

IDA-2Na*
/

A T
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LAMPIRAN 5

Tabel hubungan antara lama ozonasi terhadap berat O3 total

Waktu Laju Alir \% Berat O; Berat O3 % Efisiensi
Ozonasi (L/min) Thiosulfat Total (g) | Teoritis (g) | Pembentukkan
(min) rerata (mL) O3
15 5.80 0.0332 0.1 33.20%
30 11.48 0.0657 0.2 32.85%
60 22.56 0.1291 04 32.85%
90 2.7 L/min 34.60 0.1979 0.6 32.98%
120 45.20 0.2586 0.8 32.33%
180 65.68 0.3760 1.2 31.33%
240 89.52 0.5122 1.8 28.45%

(Molaritas thiosulfat 0.2387 M)

Dengan membandingkan berat ozon yang didapat melalui titrasi iodometri

dengan berat ozon teoritisnya maka didapatkan % Efisiensi pembentukan

ozon, contoh perhitungan:

Pada label di alat tertera kapasitas pengeluaran ozon 0.4000 gram Os/jam,

pada selang waktu 30 menit, secara teori jumlah ozon yang dikeluarkan alat

0.2000 gram. Melalui titrasi iodometri diketahui bahwa alat mengeluarkan

0.0657 gram ozon dengan selang waktu 30 menit, maka

%E =

0.0657 gram ozon

0.2000gramozon

X100% =32.82%
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LAMPIRAN 6

Tabel hubungan antara lama ozonasi terhadap berat Oz yang diserap

Waktu Berat O3 Jumlah O3 Y%Efisiensi
OzopaS| Total (g) yang diserap | Penyerapan O3
(min) (9)
15 0.0332 0,0183 55,12%
30 0.0657 0,0206 31,35%
60 0.1291 0,0335 25,95%
90 0.1979 0,0382 19,30%
120 0.2586 0,0491 18,98%
180 0.3760 0,0544 14,47%
240 0.5122 0,0588 11,48%
LAMPIRAN 7
Tabel homogenitas ozonasi
Laju alir [NBA] Suhu (°C) Lama % G % G
(L/min) ozonasi Impinger 1 | Impinger 2
(jam)
61.73 61.09
2.7 5 (%wl/v) 70 2 60.87 60.74
61.20 62.12
62.56 62.19
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LAMPIRAN 8

Tabel hubungan antara suhu dan konsentrasi NBA terhadap %G NBA

(Waktu ozonasi yang digunakan adalah selama 2 jam)

% G NBA Konsentrasi NBA (%)
Suhu (°C) 1 3 5
70 31.52 51.41 61.62
80 38.38 54.67 64.27
90 42.33 55.89 66.55
LAMPIRAN 9

Tabel hubungan antara lama ozonasi terhadap %G NBA

% G NBA (%w/v) Lama Ozonasi (jam)

Suhu (°C) 2 3 4

3% 5% 3% 5% 3% 5%

54.67 66.28 56.19 71.26 59.63 77.67

80 53.89 65.04 55.78 71.84 60.61 78.92

53.75 65.76 56.64 70.92 60.57 78.46

Variasi pelarut..., Lu'lu Mubarokah, FMIPA Ul, 2009




LAMPIRAN 10

Tabel ketahanan serat terhadap asam (HCI 2 N)

Hubungan Antara Waktu Ozonisasi dan Konsentrasi NBA Terhadap

Ketahanan Serat.

(Suhu pencangkokkan NBA adalah 80°C)

% Penurunan Berat

Konsentrasi NBA (%)

Waktu Ozonasi (jam) 0 (blanko) 3 5
2 12.25 11.38
3 10.67 9.06
4 7.36 4.53
Ruang 10.87
LAMPIRAN 11

Tabel ketahanan serat terhadap basa (NaOH 2 N)

Hubungan Antara Waktu Ozonisasi dan Konsentrasi NBA Terhadap

Ketahanan Serat.

(Suhu pencangkokkan NBA adalah 80°C)

% Penurunan Berat

Konsentrasi NBA (%)

Waktu Ozonasi (jam) 0 (blanko) 3 5
2 9.62 7.60
3 8.12 6.30
4 7.78 4.70
Ruang 9.54
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LAMPIRAN 12

Tabel pencangkokkan Glisidil metakrilat pada serat terikat silang dalam

beberapa pelarut

Pelarut C cva Suhu (°C) | Waktu Reaksi %G
(%viv) (jam)
Metanol 10 60 1 24,82
Metanol:air (4:6) 10 60 1 21,62
Aseton 10 60 1 17,23
n-Heksana 10 60 1 17,83
Etanol 10 60 1 16,78
N-metil-2- 10 60 1 15,60
pirolidon (NMP)

LAMPIRAN 13

Tabel Pencangkokkan GMA dalam pelarut metanol

% G GMA Suhu Kopolimerisasi cangkok (°C)
Cama (%V/iv) 45 50 55 60

10 4,47 20,32 | 22,45 | 25,29

15 5,83 2485 | 27,67 | 28,98

20 11,07 | 30,15 | 33,56 | 35,82
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LAMPIRAN 14

Tabel Pencangkokkan GMA dalam pelarut metanol:air (4:6)

C oma (%vV/v) | Suhu (°C) Waktu Reaksi (jam) %G
10 60 1 21,54
15 60 1 28,19
20 60 1 33,53
LAMPIRAN 15

Tabel Pencangkokkan Glisidil metakrilat pada serat terikat silang dalam

metanol, metanol:air (4:6) dan 1,4-dioksan

Pelarut Ccema Waktu Reaksi | Suhu Reaksi %G
(%v/v) (jam) (°C)
Metanol 20% 1 60 35,82
2 56,60
Metanol:air 20% 1 60 33,53
(4:6) 2 56,18
1,4-Dioksan 20% 1 60 36,27
2 57,42
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LAMPIRAN 16

Tabel Fungsionalisasi GMA dengan IDA-2Na*

Pelarut Berat GMA Berat IDA-2Na*/ | Perbandingan mol
tercangkok/gram gram GMA GMA:IDA-2Na*
serat rayon tercangkok
Metanol 0,3582 g 0,4489 g 1:1
0,5660 g 0,7118 g 1:1
Metanol:air 0,3353 g 0,4216 g 1:1
(4:6) 0,5618 g 0,7065 g g:1
1,4-Dioksan 0,3627 g 0,4557 g 1:1
0,5742 g 0,7215g F
LAMPIRAN 17
Tabel Uji swelling serat rayon
Jenis Serat %S
Serat Rayon asli (blanko) 15,71
Rayon terikat silang NBA (%G =42.33%) 41,95
Rayon terikat silang NBA (%G =60.87%) 35,98
Rayon terikat silang NBA (%G =71.52%) 32,35
Rayon-g-GMA 36,74
Rayon-g-(GMA-IDA) 37,46
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LAMPIRAN 18 (a)

Spektrum infr erat rayon asli
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LAMPIRAN 18 (b)

Spektrum inframerah serat rayon terikat silang NBA
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LAMPIRAN 18 (c)

Spektrum Infran Rayon-g-GMA
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LAMPIRAN 18 (d)

Spektrum Inframer Rayon-g-(GMA-IDA)

Variasi pelarut..., Lu'lu Mubarokah, FMIPA Ul, 2009

4500



LAMPIRAN 19

Spektum inframerah monomer Glisidil metakrilat (GMA)
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LAMPIRAN 20

Tabel Kapasitas pertukaran ion serat yang tercangkok

Pelarut %G gma Kapasitas pertukaran ion (mek/g)
Serat dalam Serat dalam
bentuk Na* bentuk H*
Metanol 35,82 217 2,19
Metanol 56,60 4,18 4,12
Metanol:air (4:6) 33,53 1,82 1,78
Metanol:air (4:6) 56,18 3,94 4,01
1,4-Dioksan 36,27 2,26 2,20
1,4-Dioksan 57,42 3.98 4,10
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