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ABSTRAK 

 

 

 

Nama  :  Riri Ayu Nastiti 

Program Studi :  Kimia 

Judul : Pembuatan Serat Rayon Terikat Silang  

  N,N’-Metilendiakrilamida (NBA) sebagai Matriks 

Pencangkokkan Asam Akrilat (AA) dengan Metode Ozonasi 

 

Telah disintesis serat rayon terikat silang N,N’-Metilendiakrilamida (NBA) 

sebagai matriks pencangkokkan asam akrilat (AA) yang memiliki derajat 

pengembangan dalam air berkisar antara 300-400% serta tahan terhadap kondisi 

asam dan basa. Inisiasi ikat silang dan pencangkokkan monomer dilakukan 

dengan metode ozonasi dalam udara. Metode  ini dapat digunakan untuk 

memisahkan, mengontrol dan mengoptimasi pembentukan ikat silang dan 

pencangkokkan monomer AA dalam media N2. Gugus peroksida dan 

hidroperoksida yang terbentuk pada serat rayon pada berbagai variasi laju alir, 

waktu ozonasi, berat dan kerapatan serat ditentukan dengan metode iodometri 

dalam fasa organik. Pembentukan ikat silang dilakukan  pada berbagai konsentrasi 

monomer dan suhu reaksi. Pencangkokkan AA pada serat yang telah terikat silang 

dilakukan melalui variasi waktu ozonasi kembali dan konsentrasi monomer. Serat 

rayon-co-NBA-g-Poliakrilat yang dihasilkan dikarakterisasi menggunakan FTIR. 

Kadar peroksida pada serat semakin tinggi dengan meningkatnya laju alir dan 

waktu ozonasi. Hasil yang diperoleh menunjukkan makin tinggi derajat ikat 

silang, makin sedikit AA yang dapat tercangkok. Derajat pengembangan dan 

ketahanan serat terhadap kondisi  asam dan basa dipengaruhi oleh banyaknya ikat 

silang dan kadar AA tercangkok. Semakin banyak jumlah ikat silang pada serat, 

derajat pengembangan akan menurun dan ketahanan terhadap kondisi asam dan 

basa meningkat.  

 

 

 

Kata kunci : Rayon, Adsorben, N,N’-Metilendiakrilamida (NBA), Asam 

Akrilat, Ozonasi, Kopolimerisasi cangkok 

xii + 62 halaman : Gambar 29; Tabel 2; Lampiran 16 

Bibliografi : 53 (1942 - 2011) 
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ABSTRACT 

 

 

 

Name :  Riri Ayu Nastiti 

Department :  Chemistry 

Title : Synthesis of Cross-linked Rayon Fiber with  

  N,N'-Metilendiakrilamida (NBA) as a Matrix for Graft 

Copolymerization of Acrylic Acid by Ozonation Method 

 

Cross-linked rayon fiber with N,N'-Methylenediacrylamide (NBA) as graft 

copolymerization matrix of acrylic acid (AA) has been synthesized. The grafted 

fibers which is resistant to acidic and alkaline conditions shown degree of 

swelling between 300-400%. The initiation of the cross-link formation and graft 

copolymerization of monomer were carried out by ozonation method in the air. 

This method can be used to separate, to control and to optimize the cross-link 

process and graft copolymerization of AA in the media of N2. Peroxide and 

hydroperoxide groups formed on the rayon fibers at various flow rate, ozonation 

time, weight and density were determined by iodometric method in the organic 

phase. Cross-linked rayon fibers was prepared at various monomer concentrations 

and reaction temperature. The graft copolymerization of acrylic acid on the cross-

linked fiber is conducted at various ozonation time and AA concentration. Rayon 

fiber-co-NBA-graft-Polyacrylic were characterized using FTIR. Peroxide 

concentration on the rayon fibers increases with flow rate and ozonation time. The 

result showed the increases in degree of cross-linking will decreases the amount 

of AA grafted. It was observed that the fiber swelling and resistant to acidic and 

alkaline conditions were depend on degree of crosslinking and the total of 

carboxylic group grafted onto rayon fiber. The higher concentration of cross-

linking agent, the degree of swelling will be lower and stability in acidic and 

alkaline condition will be increases. 

 

 

Keywords :  Rayon, Adsorbents, N,N'-Metilendiakrilamida (NBA), Acrylic 

Acid, Ozonation, Graft Copolymerization 

xii+ 62 pages :  Pictures 29; Tables 2; Attachments 16  

Bibliography :  53 (1942 - 2011)  
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BAB 1 

PENDAHULUAN 

1.1 Latar Belakang 

Penukar ion merupakan metode pemisahan dan pemekatan yang telah 

digunakan secara ekstensif dalam berbagai aplikasi seperti pengolahan air limbah, 

industri kimia dan industri farmasi. Penukar ion yang baik adalah penukar ion 

yang memiliki selektifitas dan kapasitas pertukaran yang tinggi, stabil terhadap 

termal dan kimia serta memiliki laju pertukaran yang tinggi
[1,2,3]

. Kapasitas dan 

selektifitas pertukaran dipengaruhi oleh  jenis dan banyaknya gugus fungsi yang 

terdapat pada penukar ion tersebut, sedangkan laju pertukaran berhubungan 

dengan  laju difusi ion-ion ke dalam matriks polimer. 

Penelitian untuk mengembangkan penukar ion dilakukan dengan 

menggunakan hampir semua material polimer yang ada baik alami, semi sintetik 

maupun sintetik. Terbatasnya penggunaan penukar ion alami menyebabkan para 

peneliti beralih kepada suatu penukar ion sintetik yang disebut resin. Resin yang 

ada sekarang umumnya adalah resin sintetis yang berbentuk granular. Resin 

sintesis ini memiliki berbagai keunggulan seperti tahan terhadap zat kimia dan 

kapasitas penukaran ion yang tinggi sehingga memungkinkan digunakan untuk 

berbagai aplikasi. Akan tetapi resin ini tidak ramah lingkungan karena sulit 

terdegradasi di alam. Selain itu, peningkatan kapasitas dan laju pertukaran melalui 

penurunan ukuran partikel resin sulit dilakukan karena memerlukan wadah dan 

tekanan yang tinggi. Oleh karena itu, pengembangan penukar ion berbahan dasar 

serat sebagai pengganti resin sintetis ini menarik untuk diteliti.  

Penukar ion berbahan dasar material serat alami menjadi sangat menarik 

karena penukar ion ini memiliki kapasitas dan laju pertukaran yang tinggi, dapat 

didegradasi dan divariasikan bentuknya sesuai dengan aplikasinya, serta mudah 

didapat dengan harga murah. Modifikasi serat selulosa dengan GMA-Sulfonat 

misalnya telah dilaporkan memiliki kemampuan untuk mengabsorpsi zat warna 

anionik, kobalt dan fenol
[4]

. Salah satu jenis serat yang mulai banyak 

dikembangkan sebagai matriks adsorben penukar ion adalah serat rayon yang 

bersifat biodegradable dan biocompatible terhadap lingkungan. Serat rayon yang 
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merupakan hasil regenerasi serat selulosa dapat digunakan sebagai matriks 

penukar ion melalui pencangkokkan asam akrilat
[5]

. Penggunaan serat rayon 

sebagai matriks pencangkokkan monomer fungsional asam akrilat menghasilkan 

serat yang memiliki elastisitas tinggi
[6]

. Selain itu, modifikasi serat rayon sebagai 

adsorben penukar ion dengan gugus fungsi amida juga dilaporkan mempunyai 

kemampuan mengadsorpsi logam-logam berat seperti Cu
2+

, Co
2+

 dan Ni
2+ [7]

.  

Metode kopolimerisasi cangkok telah banyak dikembangkan dalam 

industri polimer untuk memodifikasi sifat permukaan polimer. Metode ini 

memungkinkan untuk mencangkokkan berbagai monomer dengan gugus fungsi 

tertentu pada berbagai matriks polimer baik dalam bentuk butiran, film atau serat 

untuk tujuan tertentu 
[8,9]

. Pada beberapa tahun terakhir, penelitian tentang 

modifikasi serat alami dengan kopolimerisasi cangkok monomer-monomer vinyl 

banyak dilakukan menggunakan jenis inisiator yang berbeda-beda
[10,11,12,13]

. 

Kopolimerisasi cangkok dengan menggunakan inisiator kimia sangat bergantung 

pada suhu dan memerlukan katalis dalam proses inisiasinya. Selain itu, jumlah 

pencangkokkan sangat bergantung kepada konsentrasi dan kemurnian inisiator
[14]

. 

Pada penggunaan inisiator fotokimia seperti sinar UV, proses pencangkokkan 

monomer membutuhkan waktu yang agak lama
[15]

. Sementara itu dengan metode 

radiasi diperlukan biaya yang cukup mahal dan serat menjadi mudah rusak[16]. 

Metode ozonasi merupakan metode inisiasi termal yang memiliki banyak 

kelebihan seperti, murah dan mudah dalam pengerjaannya, mampu membentuk 

peroksida yang terdistribusi seragam pada permukaan polimer, serta dapat 

diaplikasikan pada permukaan polimer yang memiliki bentuk geometri rumit
[17]

. 

Metode ini dapat digunakan untuk memasukkan monomer-monomer hidrofilik 

melalui kopolimerisasi cangkok ke dalam polipropilen untuk meningkatkan 

hidrofilisitasnya
[18]

, atau memodifikasi film poli(eter-uretane) (SPEU) untuk 

meningkatkan hemokompatibilitasnya
[17]

. Selain itu, kondisi pencangkokkan 

monomer mudah dikontrol sehingga  memungkinkan dilakukannya pengontrolan 

kerapatan gugus fungsi melalui pengaturan kondisi ozonasi
[19]

.  

Selain memiliki banyak keunggulan, serat alami juga memiliki beberapa 

kelemahan untuk digunakan sebagai kerangka pencangkokkan monomer seperti 

mudah terdegradasi dan mudah terhidrolisis. Agar dapat digunakan sebagai 
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kerangka pencangkokkan berbagai monomer untuk selanjutnya dimanfaatkan 

sebagai adsorben maka serat tersebut harus diperkuat dengan pembentukan ikat 

silang. Pada metode inisiasi radiasi dan kimia, proses penguatan serat dan 

pencangkokkan monomer dilakukan bersamaan sehingga sulit dilakukan 

pengontrolan. Metode ozonasi memungkinkan untuk memisahkan kedua proses 

tersebut yaitu penguatan serat dan pencangkokkan monomer sehingga masing-

masing proses dapat dikontrol dengan baik
[19]

. 

Serat rayon memiliki derajat kristalinitas yang lebih rendah dibandingkan 

selulosa sehingga difusi monomer fungsional ke dalam polimer utama yaitu serat 

rayon akan lebih mudah dilakukan.
 
Pada penelitian ini, kopolimerisasi cangkok 

pada serat rayon dilakukan dengan menggunakan metode inisiasi ozonasi. Metode 

ozonasi dipilih sebagai metode inisiasi pada proses pencangkokan karena metode 

ini lebih lunak, dapat dikontrol dan memungkinkan inisiasi terhadap serat 

dilakukan beberapa kali, sehingga tahap pembentukan ikat silang dan 

pencangkokkan monomer dapat dilakukan secara terpisah. Serat rayon yang telah 

diozonasi diperkuat melalui pembentukan ikat silang dengan N,N’-

Metilendiakrilamida (NBA) agar diperoleh serat terikat silang dengan derajat 

pengembangan berkisar antar 300-400% dan tahan terhadap kondisi asam dan 

basa. Selanjutnya, dilakukan pencangkokkan monomer Asam Akrilat (AA)  pada 

serat terikat silang yang sebelumnya telah diozonasi kembali. Percobaan 

dilakukan dengan memvariasikan waktu ozonasi, laju alir ozon, temperatur 

kopolimerisasi, konsentrasi agen pengikat silang, waktu ozonasi kembali dan 

konsentrasi monomer. Pada kopolimer cangkok yang dihasilkan dilakukan 

karakterisasi gugus fungsi, sifat-sifat fisik secara umum, derajat pengembangan 

serat dan  ketahanan terhadap kondisi PH asam dan basa. 

 

1.2 Perumusan Masalah 

Penggunaan serat rayon sebagai polimer utama pencangkokkan asam akrilat 

akan menghasilkan sifat hidrofilik yang tinggi yang menyulitkan dalam aplikasi 

sebagai adsorben penukar ion. Selain itu, serat rayon juga mudah terhidrolisis 

dalam asam. Untuk meningkatkan kestabilan serat dan menurunkan derajat 

pengembangan diperlukan adanya ikat silang antar rantai serat. Pembentukan ikat 
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silang dan pencangkokkan monomer asam akrilat memerlukan tahap inisiasi 

terlebih dahulu. Pada proses inisiasi radiasi dan kimia, pembentukan ikat silang 

dan pencangkokkan monomer dilakukan bersamaan sehingga sulit dilakukan 

pengontrolan terhadap masing-masing tahap. 

 

1.3 Hipotesis 

1. Kerapatan pembentukan peroksida dan hidroperoksida pada serat rayon 

merupakan fungsi dari waktu dan laju alir proses ozonasi.  

2. Jumlah monomer tercangkok sebanding dengan jumlah ozon yang diserap 

oleh serat. 

3. Metode ozonasi dapat digunakan untuk mengoptimasi dan mengontrol 

pembentukan ikat silang N,N’-Metilendiakrilamida dan pencangkokkan 

monomer asam akrilat. 

 

1.4 Tujuan Pecobaan 

Penelitian ini bertujuan untuk membuat serat rayon terikat silang N,N’-

Metilendiakrilamida (NBA) sebagai matriks pencangkokkan gugus fungsi asam 

akrilat dengan metode ozonasi dalam udara. Serat rayon yang dihasilkan 

diharapkan memiliki derajat pengembangan (swelling) dalam asam dan basa yang 

tidak terlalu besar sehingga dapat digunakan dalam kolom dan tahan terhadap 

kondisi asam dan basa agar dapat diregenerasi kembali. Secara khusus, pada 

penelitian ini akan dipelajari: 

1. Pengaruh laju alir, lama ozonasi, berat dan tinggi (kerapatan) serat 

terhadap efisiensi penyerapan ozon oleh serat. 

2. Hubungan antara jumlah ozon yang diserap dengan jumlah monomer 

N,N’-Metilendiakrilamida (NBA) terikat silang untuk memperoleh 

efisiensi proses penguatan serat melalui variasi suhu dan konsentrasi, agar 

serat rayon yang dihasilkan dapat menjadi matriks pencangkokkan 

monomer yang stabil (tahan terhadap kondisi asam dan basa) dan memiliki 

derajat pengembangan dalam air berkisar antara 300-400%. 

3. Hubungan antara waktu ozonasi kembali dengan jumlah monomer asam 

akrilat tercangkok. 
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BAB 2 

TINJAUAN PUSTAKA 

2.1 Serat 

Serat adalah polimer yang memiliki perbandingan panjang molekul terhadap 

diameter molekulnya kira-kira 100:1 dan dicirikan oleh modulus dan kekuatannya 

yang tinggi, elongasi atau daya rentang yang baik, stabilitas panas yang baik, 

spinabilitas atau kemampuan untuk diubah menjadi filamen-filamen dan sejumlah 

sifat-sifat lain yang bergantung pada apakah ia dipakai dalam tekstil, kawat, tali, 

kabel dan lain-lain
[20, 21]

. Serat dapat diklasifikasikan menjadi dua, yaitu serat 

alam dan serat sintetis. Serat alam adalah serat yang diproduksi oleh tumbuh-

tumbuhan, hewan, dan proses geologis. Serat jenis ini bersifat dapat mengalami 

pelapukan. Serat sintetis atau serat buatan adalah serat yang umumnya berasal dari 

bahan petrokimia. Namun demikian, ada pula serat sintetis yang dibuat dari 

selulosa alami seperti rayon[22]. Klasifikasi serat dapat dilihat pada Gambar 2.1. 

 

 

Gambar 2.1 Klasifikasi Serat
[23] 

 

 

Serat

Serat alam

Selulosa
Serat biji, serat 

batang dan serat 
daun

Protein
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kembali
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polinosik

Serat  
semisintetis

Rayon asetat

Serat sintesis
Nilon, poliakrilat, 

olefin dan 
poliester
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2.1.1 Serat Rayon 

Serat rayon adalah serat semisintesis yang merupakan hasil regenerasi 

selulosa sehingga tidak dapat digolongkan sebagai serat sintetis atau serat alami 

yang sesungguhnya 
[24,25]

. Selulosa merupakan komponen utama dinding sel 

tumbuhan yang mempunyai sifat tidak larut dalam air, tidak berasa, dan 

merupakan karbohidrat yang tidak mereduksi
[8]

. Struktur kimia selulosa dapat 

dilihat pada Gambar 2.1.1. 

 

   Gambar 2.1.1 Struktur Kimia Selulosa
[26] 

Selulosa merupakan homopolisakarida yang tersusun atas unit-unit 1,4’-β-

D-glukosa. Polimer ini merupakan 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 dengan ikatan hidrogen. Serat selulosa adalah suatu adsorben yang 

mempunyai luas permukaan besar dan derajat pengembangan dalam air yang 

tinggi
[27]

. 
 

Serat rayon mempunyai bagian-bagian yang berupa kristal dan amorf, 

dengan derajat kristalinalitas berkisar antara 40-60%. Kadar bagian kristal serat 

rayon ini lebih rendah dibandingkan dengan kapas yang 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
0
C, dan terdekomposisi pada 177

0
C sampai 204

0
C. 

Larutan asam encer yang panas dapat merusak rayon sedangkan larutan basa 

secara signifikan tidak merusak rayon. Kerusakan rayon dalam larutan asam 

merupakan reaksi degradasi rantai selulosa
[8]

. Dalam industri tekstil, kain rayon 
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dikenal dengan nama rayon viskosa atau sutra buatan. Kain ini biasanya terlihat 

berkilau dan tidak mudah kusut. 

 

2.2 Ikat Silang (cross-link) 

Ikat silang adalah ikatan kimia permanen yang menghubungkan antara 

molekul atau rantai-rantai polimer yang sebelumnya terpisah. Ikatan ini dapat 

berupa ikatan kovalen ataupun ikatan ionik. Adanya ikatan dan distribusinya 

berpengaruh pada densitas, struktur kimia, mobilitas dan morfologinya
[28]

.  

Polimer terikat silang kimia adalah polimer yang memiliki ikatan kovalen 

atau ion antar rantainya untuk membentuk suatu jaringan. Pada dasarnya 

pembentukan ikat silang dapat dilakukan dengan menggunakan monomer-

monomer polifungsional selama proses polimerisasi atau dalam suatu tahap proses 

yang terpisah setelah polimer linear atau bercabang terbentuk
[21]

.  Monomer-

monomer polifungsional yang digunakan dalam pembentukan ikat silang seperti  

N, N’-Metilendiakrilamida dan Divinil Benzena sering disebut sebagai agen 

pengikat silang.  

Polimer terikat silang bersifat insoluble atau tidak larut dalam pelarut 

tetapi hanya mengembang. Ketidaklarutan ini dapat dijadikan sebagai kriteria 

adanya struktur terikat silang. Densitas pengikatan silang pada suatu material 

polimer sangat mempengaruhi derajat pengembangannya. Semakin banyak 

terdapat agen pengikat silang maka derajat pengembangan dari suatu material 

polimer akan semakin kecil. 

 

2.2.1 Agen Pengikat Silang N,N’-Metilendiakrilamida (NBA) 

Agen pengikat silang dapat dikenali dari dua atau lebih gugus yang dapat 

dipolimerisasi dalam setiap molekulnya. Polimerisasi mengarah pada 

pembentukan struktur tiga dimensi, terikat silang, dan tidak larut (insoluble)
[8]

.  

 N,N’-Metilendiakrilamida merupakan monomer polifungsional yang 

mempunyai dua gugus fungsi yang dapat dipolimerisasi sehingga dapat digunakan 

sebagai agen pengikat silang. NBA larut baik dalam campuran air:metanol (9:1). 

NBA banyak digunakan sebagai agen pengikat silang gel akrilamida untuk 

elektoforesis protein. Struktur NBA dapat dilihat pada Gambar 2.2.1. 
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Gambar 2.2.1 Struktur  N,N’-Metilendiakrilamida
[29] 

 

2.3 Monomer Asam Akrilat 

Monomer asam akrilat, atau dikenal juga dengan asam vinil format, 

merupakan monomer asam karboksilat tak jenuh paling sederhana. Monomer ini 

memiliki gugus vinil yang langsung terhubung dengan gugus karboksilat, 

sehingga mudah dicangkok pada serat rayon. Asam akrilat berbentuk cairan 

bening dengan bau yang menyengat dan mudah menguap. Monomer ini bersifat 

hidrofilik sehingga mudah larut di dalam pelarut air atau alkohol. Struktur asam 

akrilat dapat dilihat pada Gambar 2.3. 

 

Gambar 2.3 Struktur Asam Akrilat
[30] 

 

2.4 Ozon dan Ozonasi 

Ozon adalah gas yang tidak stabil, mendidih pada temperatur -112
o
C 

dalam tekanan atmosfer
[31]

. Pada konsentrasi kurang dari 1 ppm di udara 

mempunyai bau menusuk yang khas seperti belerang dioksida, bawang putih 

(garlic) dan klorin. Ozon merupakan gas toksik yang pada konsentrasi lebih dari 2 

ppm dapat menyebabkan iritasi pada saluran pernafasan dan kerusakan jaringan. 

Ozon memiliki potensial oksidasi 2,07 volt dalam suasana alkali sehingga dapat 

digunakan sebagai oksidator kuat yang dapat mengoksidasi berbagai macam 

larutan organik termasuk jaringan tubuh manusia. Dalam larutan, ozon relatif 

tidak stabil. Pada suhu 20
o
C ozon mempunyai waktu paruh 20-30 menit jika 

dilarutkan dalam air suling. Ozon lebih stabil di udara daripada di dalam air 

terutama udara kering. 
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Ozon dapat terbentuk melalui tumbukan tiga molekul
[32]

, yaitu antara 

intermediet atom oksigen, molekul oksigen dan molekul ketiga, X. Reaksinya 

dapat dinyatakan sebagai berikut: 

O + O2 + X ⇄ O3 +  X 

Molekul ketiga, X adalah molekul gas lain ataupun suatu katalis aktif permukaan. 

Dari reaksi tersebut dapat diperkirakan bahwa jumlah ozon yang terbentuk 

bergantung dari tekanan gas. Pada tekanan atmosfer, atom-atom oksigen akan 

mengalami kira-kira satu juta tumbukan tiga atom tiap satu detik, dan 

mengakibatkan terbentuknya ozon. 

Ozonasi adalah suatu proses pembentukan peroksida pada permukaan 

polimer melalui paparan ozon (O3). Setiap molekul ozon yang diserap oleh 

polimer akan menghasilkan satu molekul peroksi
[33]

. Selanjutnya radikal peroksi 

ini akan menginisiasi proses degradasi makromolekul. Ozonisasi pada selulosa 

akan menyebabkan terbentuknya radikal bebas pada selulosa. Letak radikal bebas 

yang terbentuk dalam selulosa kemungkinan besar terletak pada atom C1 dan C4 

dari glukosa
[19]

. Hal ini disebabkan karena pada atom C1 dan C4 terdapat ikatan 

β-glikosida. Ikatan ini merupakan ikatan terlemah yang terdapat dalam rantai 

selulosa. Terbentuknya radikal bebas pada atom C1 dan C4 inilah yang 

menyebabkan terjadinya depolimerisasi molekul selulosa sehingga jumlah 

rantainya berkurang. 

2.5 Polimerisasi 

Polimerisasi adalah proses pembentukan senyawa polimer dengan berat 

molekul tinggi dari unit-unit monomer yang berat molekulnya rendah. Menurut 

Carothers, proses polimerisasi dapat dibagi menjadi dua jenis, yaitu polimerisasi 

adisi dan polimerisasi kondensasi
[21]

. Polimerisasi adisi melibatkan reaksi rantai 

yang disebabkan oleh radikal bebas atau ion dan terjadi pada senyawa yang 

memiliki ikatan rangkap dua atau tiga. Polimerisasi kondensasi melibatkan reaksi 

kondensasi antara dua molekul dengan melepaskan satu molekul kecil seperti air. 
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2.5.1 Kopolimerisasi dan Struktur Kopolimer  

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 

terbentuk dari dua atau lebih monomer. Berdasarkan susunan monomernya maka 

kopolimer dapat dibedakan menjadi empat macam, yaitu kopolimer selang-seling, 

kopolimer blok, kopolimer acak dan kopolimer cangkok
[34]

. Kopolimer selang-

seling adalah kopolimer yang terdiri atas beberapa monomer yang tersusun secara 

berselang-seling dalam rantai polimer. Kopolimer blok adalah polimer yang 

terdiri dari beberapa gabungan unit monomer yang tersusun berselang-seling 

dengan gabungan unit monomer lainnya dalam rantai polimer. Kopolimer acak 

adalah kopolimer yang terdiri atas monomer-monomer berbeda yang tersusun 

secara acak dalam rantai polimer. Kopolimer cangkok adalah kopolimer yang 

memiliki satu jenis monomer yang menempel pada kerangka polimer utama. 

Gambaran skematik dari klasifikasi kopolimer berdasarkan susunan monomernya 

dapat dilihat pada Gambar 2.5.1. 

 

Gambar 2.5.1 Klasifikasi Kopolimer berdasarkan Susunan Monomernya
[35] 

 

Kopolimer cangkok adalah salah satu jenis kopolimer, yang dapat 

menghasilkan fungsi spesifik tertentu melalui proses pencangkokkan pada rantai 

polimer utama (backbone) suatu makromolekul lain dengan reaksi kimia. Adanya 

ikatan kovalen antara rantai cangkok dengan polimer utamalah yang menjamin 
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sifat permanen modifikasi. Reaksi pencangkokan telah banyak digunakan untuk 

memodifikasi sifat fisik dan kimia polimer. 

 

2.6 Kopolimerisasi Cangkok pada Selulosa
[36]

 

Sebuah kopolimer cangkok umumnya terdiri atas polimer rantai panjang 

dari satu jenis monomer yang berfungsi sebagai rantai utama polimer 

(backbone) dan satu jenis atau lebih monomer tercangkok yang berfungsi sebagai 

rantai cabang. 

Diantara beberapa metode modifikasi polimer, kopolimerisasi cangkok 

menawarkan cara yang menarik dan serbaguna dalam memasukkan berbagai 

macam gugus fungsi ke rantai utama polimer (backbone). Material polimer 

dengan sifat yang bernilai dapat diperoleh melalui kopolimerisasi cangkok dengan 

mengubah beberapa parameter seperti, jenis polimer, derajat polimerisasi dan 

polidispersitas rantai utama dan rantai samping, kerapatan pencangkokkan (jarak 

antara rantai samping yang satu dengan rantai samping lainnya), dan distribusi 

pencangkokkan (keseragaman pencangkokkan). Metode ini memungkinkan untuk 

menggabungkan sifat-sifat terbaik dari dua  atau lebih polimer menjadi satu unit 

polimer. Polimer hasil modifikasi ini dapat diaplikasikan pada berbagai produk 

seperti tekstil, kertas, material pembungkus maupun sebagai penukar ion. 

Sintesis kopolimer cangkok dengan selulosa sebagai polimer utama adalah 

salah satu cara untuk memodifikasi sifat fisik dan sifat kimia dari selulosa. Hal ini 

biasanya didapat dengan memodifikasi molekul selulosa melalui pembentukan 

cabang (polimer tercangkok) menjadi polimer semisintetik yang akan memberikan 

sifat tertentu kepada substrat selulosa tanpa merusak sifat intrinsiknya. Sifat-sifat 

seperti stabilitas dimensional, elastisitas, kemampuan menukar ion, ketahanan 

termal dan ketahanan terhadap mikrobakteria dapat dicapai dengan metode ini 

bergantung dengan monomer apa yang dicangkokkan pada selulosa. Gambaran 

skematik kopolimerisasi cangkok pada selulosa dapat dilihat pada Gambar 2.6 (a). 
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Gambar 2.6 (a) Gambaran Skematik Kopolimerisasi Cangkok pada Selulosa
[35] 

 

Metode kopolimerisasi cangkok pada selulosa dapat dikelompokkan 

menjadi 3 pendekatan, yaitu: 

1) Pendekatan “grafting-to” 

Pada pendekatan “grafting-to”, kopolimerisasi cangkok terjadi antara suatu 

polimer fungsional yang sebelumnya terbentuk dengan gugus fungsi (sisi 

aktif) yang terletak pada backbone selulosa. 

 

Gambar 2.6 (b) Gambaran Skematik dari Pendekatan “grafting-to”
[36] 

 

2) Pendekatan “grafting-from” 

Pada pendekatan “grafting-from”, pertumbuhan rantai polimer terjadi pada 

sisi aktif yang terletak pada backbone selulosa. Berbeda dengan 

pendekatan “grafting-to”, pada pendekatan “grafting-from”  yang 

tercangkok adalah monomer bukan rantai polimer. Setelah monomer 

tersebut tercangkok, barulah terjadi pertumbuhan rantai polimer. 
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Gambar 2.6 (c) Gambaran Skematik dari Pendekatan “grafting-from”
[36] 

 

3) Pendekatan “grafting through”  

Pada pendekatan “grafting through”, sebuah makromonomer (biasanya 

makromonomer vinil pada selulosa) berkopolimerisasi dengan co-

monomer yang memiliki berat molekul yang lebih rendah. 

 

Gambar 2.6 (d) Gambaran Skematik dari Pendekatan “grafting-through”
[36] 

 

2.7 Spektrofotometer Fourier Trasform Infra Red (FTIR)
[37,38]

 

Pada dasarnya prinsip pengukuran Spektrofotometer FTIR (Fourier 

Trasform Infra Red) sama dengan Spektrofotometer IR dispersi. Hal yang 

membedakannya adalah pengembangan pada sistem optik FTIR sebelum berkas 

sinar infra merah melewati sampel. Pada sistem optik peralatan instrumen FTIR 

digunakan dasar daerah waktu yang non dispersif. Sebagai contoh aplikasi 

Pembuatan serat..., Riri Ayu Nastiti, FMIPA UI, 2012



14 
 

Universitas Indonesia 

 

pemakaian gelombang radiasi elektromagnetik yang berdasarkan daerah waktu 

adalah interferometer yang dikemukakan oleh Albert Abraham Michelson 

(Jerman, 1831). Perbedaan sistim optik Spektrofotometer IR dispersif (Hadamard 

Transform) dan Interferometer Michelson pada Spektrofotometer FTIR (Fourier 

Transform) tampak pada Gambar 2.7 berikut : 

 

Gambar 2.7 Perbandingan Sistem Optik pada Spektofotometer IR dan FTIR
[37] 

Spektroskopi inframerah adalah salah satu cara yang digunakan untuk 

mengidentifikasi gugus fungsi yang terkandung dalam suatu senyawa berdasarkan 

serapan pada daerah panjang gelombang inframerah. Penyerapan daerah 

inframerah terbatas pada daerah transisi dengan perbedaan tingkat energi yang 

kecil, pada tingkat vibrasi dan rotasi dengan bilangan gelombang 13000-13 cm
-1

, 

tetapi bilangan gelombang yang biasa digunakan adalah bilangan gelombang 4000 

cm
-1

 sampai 400 cm
-1

. 

2.7.1 Cara Kerja Alat Spektrofotometer FTIR 

Sistem optik spektrofotometer FTIR dilengkapi dengan cermin yang 

bergerak tegak lurus dan cermin yang diam. Dengan demikian radiasi infra merah 

akan menimbulkan perbedaan jarak yang ditempuh menuju cermin yang bergerak 

( M ) dan jarak cermin yang diam ( F ). Perbedaan jarak tempuh radiasi tersebut 

adalah 2  yang selanjutnya disebut sebagai retardasi ( δ ). Hubungan antara 

intensitas radiasi IR yang diterima detektor terhadap retardasi disebut sebagai 

interferogram. Sedangkan sistem optik dari Spektrofotometer IR yang didasarkan 
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atas bekerjanya interferometer disebut sebagai sistem optik Fourier Transform 

Infra Red. Interferometer adalah sebuah 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. Diantara 

dua cermin dipasang pembagi berkas yang berasal dari luar. Berkas tersebut 

sebagan 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 

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.  

 

Gambar 2.7.1 Prinsip Kerja Interferometer
[37] 

Pada sistem optik FTIR digunakan radiasi LASER (Light Amplification by 

Stimulated Emmission of Radiation) yang berfungsi sebagai radiasi yang 

diinterferensikan dengan radiasi infra merah agar sinyal radiasi infra merah yang 

diterima oleh detektor secara utuh dan lebih baik. 

Detektor yang digunakan dalam Spektrofotometer FTIR adalah TGS 

(Tetra Glycerine Sulphate) atau MCT (Mercury Cadmium Telluride). Detektor 

MCT lebih banyak digunakan dibandingkan detektor TGS karena memiliki 
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beberapa kelebihan, yaitu memberikan respon yang lebih baik pada frekuensi 

modulasi tinggi, lebih sensitif, lebih cepat, tidak dipengaruhi oleh temperatur, dan 

sangat selektif terhadap energi vibrasi yang diterima dari radiasi infra merah. 

Bila suatu molekul menyerap sinar inframerah, akan terjadi perubahan 

tingkat energi vibrasi atau rotasi, tetapi hanya transisi vibrasi atau rotasi yang 

dapat menyebabkan perubahan momen dipol yang aktif mengabsorbsi sinar 

inframerah. Spektrum yang dihasilkan umumnya rumit, mempunyai pita-pita 

serapan yang sangat sempit dan khas untuk setiap senyawa, sehingga 

penggunaannya terutama untuk identifikasi senyawa organik (kualitatif). 

Spektrum inframerah merupakan kurva aluran %T sebagai ordinat dan bilangan 

gelombang sebagai absis. 
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BAB 3 

METODOLOGI PENELITIAN 

 

Langkah-langkah yang dilakukan pada penelitian ini adalah : 

1. Kalibrasi ozonisator  dengan memvariasikan waktu ozonasi dan laju alir 

ozon. 

2. Optimasi penyerapan ozon oleh serat rayon dengan memvariasikan waktu 

ozonasi, laju alir ozon, berat serat dan kerapan pengisian serat dalam tabung 

impinger. 

3. Optimasi pembentukan ikat silang N,N’-Metilendiakrilamida (NBA) dengan 

memvariasikan suhu pencangkokkan dan konsentrasi monomer N,N’-

Metilendiakrilamida (NBA).  

4. Pencangkokkan monomer asam akrilat dengan memvariasikan waktu ozonasi 

kembali. 

5. Uji karakterisasi serat tercangkok menggunakan FTIR untuk menentukan 

gugus fungsi, derajat pengembangan serat (%swelling) dalam air serta 

ketahanan terhadap asam dan basa. 

 

3.1 Lokasi dan Waktu Penelitian 

Penelitian dilakukan di Laboratorium Penelitian Departemen Kimia 

Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Indonesia yang 

dimulai dari bulan Juli sampai dengan Desember 2011. 

 

3.2 Alat dan Bahan 

3.2.1 Alat  

Peralatan yang digunakan pada penelitian ini terdiri dari peralatan 

laboratorium, peralatan grafting dan alat uji. Peralatan laboratorium yang 

digunakan adalah peralatan gelas yang biasa dipakai di laboratorium. Peralatan 

grafting yang digunakan antara lain ozonisator DSM aero KX-919, tabung 

impinger yang dibuat khusus sebanyak 4 buah, selang silikon pembagi gas N2, 

penangas air, termometer, dan statip. Alat uji yang digunakan untuk analisa dan 

karakterisasi adalah spekrofotometer Fourier Transform Infrared (FT-IR). 
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3.2.2 Bahan 

 Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah serat rayon 

(regular quality) produksi PT. Indo-Bharat Rayon dengan spesifikasi terdapat 

pada Lampiran 1, n-Heksana Teknis, Potasium Iodida (KI) produksi kimia farma, 

Kalium Iodat (KIO3) produksi Merck, Natrium Tiosulfat (Na2S2O3) produksi 

Merck, Metanol p.a produksi Merck, Asam Asetat Glasial p.a produksi Merck, 2-

Propanol p.a produksi Merck, Asam Sulfat (H2SO4) pekat produksi Merck, Asam 

Akrilat p.a produksi Merck, N,N’-Metilendiakrilamida (NBA) p.a produksi Merk, 

Kanji produksi Ajax Chemicals, Air demineral dan Gas N2 dengan kemurnian 

99,99% produksi PT. Samator. 

 

3.3 Prosedur kerja 

3.3.1 Penyiapan Larutan
[39] 

 Larutan Kalium Iodat (KIO3) 0,10 N dibuat dengan cara melarutkan 

0,3567 gram padatan KIO3 dalam 100 ml air demineral (aquades). 

Larutan Kalium Iodida (KI) 2% dibuat dengan cara melarutkan sejumlah 

tertentu padatan KI dalam pelarut aquades sampai volume tertentu. 

 Larutan Natrium Thiosulfat (Na2S2O3) 0,10 N dibuat dengan cara 

melarutkan 2,50 gram padatan Na2S2O3 dalam 100 ml air bebas CO2. 

 Larutan Natrium Thiosulfat (Na2S2O3) 0,0050 N dibuat dengan cara 

mengencerkan 12,50 ml larutan Na2S2O3 0,1 N dalam 250 ml air bebas CO2. 

Larutan Asam Akrilat (%v/v) dibuat dengan cara melarutkan sejumlah 

tertentu monomer Asam Akrilat dalam campuran pelarut metanol:air (1:9) sampai 

volume tertentu. 

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. 
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3.3.2 Penyiapan Serat Rayon 

 Serat rayon dibersihkan dalam pengestrak soxlet menggunakan pelarut n-

heksana selama 3 jam. Lalu serat dikeringkan dalam oven vakum dengan suhu 60-

70
o
C selama 4 jam.  

3.3.3 Kalibrasi Ozonisator
[40] 

 
Ozon dialirkan pada kecepatan alir yang berbeda-beda (0,1; 0,3; dan 0,5 

L/menit) dengan variasi waktu ozonasi 15, 30, 45, dan 60 menit kedalam dua buah 

tabung impinger yang masing-masing berisi 200 ml larutan KI 2% yang saling 

dihubungkan dengan selang silikon. Ozon yang dihasilkan ditangkap oleh KI 

menghasilkan I2 yang ditentukan melalui titrasi dengan Natrium Thiosulfat 

(Na2S2O3) 0,005 N yang sebelumnya telah distandarisasi dengan KIO3.
 

3.3.4 Penyerapan Ozon pada Serat Rayon
[18,41] 

 Ozonasi serat rayon dilakukan dengan cara mengalirkan ozon ke dalam 

tabung impinger yang telah berisi serat rayon. Sistem dihubungkan dengan sebuah 

tabung impinger yang masing-masing berisi 200 ml larutan KI 2% untuk 

menangkap ozon yang tidak diserap. Jumlah ozon yang diserap oleh serat rayon 

ditentukan dengan menggunakan metode iodometri dalam fasa organik. 

Modifikasi prosedur dari metode iodometri standar dilakukan agar semua serat 

dapat terendam dalam campuran larutan. Sebanyak 60 ml larutan 2-propanol 

(IPA) ditambahkan ke dalam erlenmeyer yang berisi serat terozonasi, diikuti 

dengan 2,4 ml larutan KI jenuh dan 2,4 ml asam asetat glasial. Campuran tersebut 

dikocok dan dipanaskan dalam waterbath pada suhu 83
o
C selama 10 menit. 

Kemudian, tanpa didinginkan, larutan tersebut dititrasi dengan natrium thiosulfat 

(Na2S2O3) 0,005 N yang telah distandarisasi dengan KIO3 sampai berwarna 

bening. Jumlah I2 yang dihasilkan ekuivalen dengan jumlah ozon yang diserap 

oleh serat rayon. 

3.3.4.1 Pengaruh Variasi Waktu Ozonasi dan Laju Alir 

Ozon dialirkan pada kecepatan alir yang berbeda-beda 0,1; 0,5; dan 1 

L/min dengan variasi waktu 15, 30, 45, dan 60 menit kedalam tabung impinger 
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yang berisi 2,00 gram serat rayon dengan tinggi 8 cm. Peroksida yang terbentuk 

pada serat ditentukan dengan metode iodometri dalam fasa organik.  

3.3.4.2 Pengaruh Variasi Berat Serat 

Ozon dialirkan pada kecepatan alir yang 1 L/min dengan waktu ozonasi 30 

menit kedalam tabung impinger yang berisi 2,0; 3,0; dan 4,0 gram serat rayon 

dengan tinggi 8, 12 dan 16 cm. Peroksida yang terbentuk pada serat ditentukan 

dengan metode iodometri dalam fasa organik.  

3.3.4.3 Pengaruh Variasi Kerapatan Serat 

Ozon dialirkan pada kecepatan alir yang 1 L/min dengan waktu ozonasi 30 

menit kedalam tabung impinger yang berisi 2,00 gram serat rayon yang disusun 

dengan ketinggian yang berbeda-beda yaitu 8, 12 dan 16 cm. Peroksida yang 

terbentuk pada serat ditentukan dengan metode iodometri dalam fasa organik.  

3.3.5 Proses Pencangkokkan 

 Sejumlah berat tertentu serat dimasukkan kedalam tabung impinger untuk 

diozonasi pada lama ozonasi tertentu dengan laju alir tertentu. Serat yang telah 

diozonasi kemudian ditambahkan larutan monomer dengan konsentrasi tertentu. 

Gas N2 dialirkan ke dalam tabung impinger untuk menghilangkan oksigen 

terlarut. Selanjutnya tabung dipanaskan didalam penangas air pada suhu tertentu 

selama waktu tertentu dengan tetap dialiri gas N2. Kopolimer yang terbentuk 

dicuci beberapa kali dengan akuades panas dan dingin secara bergantian sampai 

larutan pencuci jernih. Setelah itu kopolimer diekstraksi menggunakan soxlet 

dengan pelarut masing-masing monomer selama 2 jam untuk memisahkan 

homopolimer atau momomer yang tersisa. Terakhir, kopolimer cangkok yang 

dihasilkan tersebut dikeringkan dalam oven sampai berat konstan. Persen cangkok 

(%G) dihitung dengan menggunakan rumus sebagai berikut:  

%𝐺 =
𝑊 − 𝑊0

𝑊0
× 100% 

 W = berat serat kopolimer grafting 

 W0 = berat serat awal 
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3.3.6 Optimasi pembentukkan ikat silang N,N’-Metilendiakrilamida (NBA) 

 Sebanyak 2,0 gram serat dimasukkan kedalam tabung impinger untuk 

diozonasi  selama 30 menit dengan laju alir 1 L/min. Serat yang telah diozonasi 

kemudian ditambahkan larutan monomer NBA dengan konsentrasi tertentu.  

 

3.3.6.1 Pengaruh Variasi Suhu 

 Konsentrasi NBA dibuat tetap pada konsentrasi 5% (%w/v) dalam pelarut 

metanol : air (1:9). Pencangkokkan NBA dilakukan menggunakan serat terozonasi 

dan mereaksikannya dengan larutan NBA  selama 1 jam dengan suhu yang 

divariasikan pada 60, 70 dan 80
o
C. 

 

3.3.6.2 Pengaruh Variasi Konsentrasi  

 Konsentrasi monomer NBA divariasikan pada 3, 5, dan 7% (%w/v) dalam 

pelarut metanol : air (1:9). Pencangkokkan NBA dilakukan menggunakan serat 

terozonasi dan mereaksikannya dengan larutan NBA pada suhu 80
o
C dan lama 

reaksi 1 jam. 

 

3.3.7 Penyerapan Ozon pada Serat Terikat Silang 

Sebanyak 2,00 gram terikat silang dengan tinggi 8,0 cm dalam tabung 

impinger diozonasi kembali dengan variasi waktu 30, 60, 90 dan 120 menit pada 

laju alir 1 L/min. Jumlah peroksida yang terbentuk pada serat terikat silang 

ditentukan dengan metode iodometri dalam fasa organik. 

 

3.3.8 Pencangkokkan Asam Akrilat pada Serat Terikat Silang
[5,42] 

3.3.8.1 Pengaruh Variasi Waktu Ozonasi Kembali 

Pencangkokkan asam akrilat dilakukan dengan menggunakan 2 gram serat 

terikat silang yang telah diozonasi kembali pada laju alir 1 L/min dengan variasi 

waktu ozonasi kembali 30, 60, 90 dan 120 menit. Konsentrasi monomer asam 

akrilat yang digunakan dibuat tetap pada 20% (%v/v) dalam pelarut metanol : air 

(1:9). Pencangkokkan asam akrilat dilakukan menggunakan serat terikat silang 

yang telah diozonasi kembali dan mereaksikannya dengan larutan asam akrilat 

pada suhu 45
o
C dan lama reaksi 30 menit. 
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3.3.8.2 Pengaruh Variasi Konsentrasi  

 Pengaruh konsentrasi monomer asam akrilat dilakukan dengan 

menggunakan 4,00 gram serat terozonasi yang diperoleh dengan cara mengalirkan 

ozon pada laju alir 1,0 L/min dan lama ozonasi 30 menit. Konsentrasi monomer 

asam akrilat divariasikan pada 10, 15, 20 dan 25 % (%v/v) dalam pelarut 

methanol : air (1:9). Pencangkokkan asam akrilat dilakukan dengan cara 

mereaksikan larutan asam akrilat dengan 1,00 gram serat terikat silang yang telah 

diozonasi kembali selama 90 menit pada suhu 45
o
C dan lama reaksi 30 menit. 

 

3.3.9 Karakterisasi 

Karakterisasi dilakukan dengan pengamatan menggunakan FT-IR untuk 

menentukan gugus fungsi, penentuan derajat pengembangan (% Swelling) serat 

rayon dalam air dan ketahanan terhadap asam dan basa. 

 

3.3.9.1 Penentuan Derajat Pengembangan Serat
[43] 

Derajat pengembangan serat ditentukan dengan merendam sejumlah 

tertentu serat termodifikasi ke dalam air demineral selama 1 jam. Kemudian serat 

disaring dan didiamkan selama 30 menit sampai tidak ada air yang menetes dan 

ditimbang. Swelling ratio dihitung dengan menggunakan rumus sebagai berikut:  

𝑠𝑤𝑒𝑙𝑙𝑖𝑛𝑔 𝑟𝑎𝑡𝑖𝑜  % =
𝑊2 − 𝑊1

𝑊1
 × 100% 

 

 W2 = berat serat setelah direndam 

 W1 = berat serat sebelum direndam 

  

3.3.9.2 Uji Ketahanan terhadap Asam dan Basa 

 Serat rayon-co-NBA-graft-Poliakrilat, serat rayon-graft-Poliakrilat dan 

serat rayon awal diuji ketahanannya terhadap kondisi asam dan basa dengan cara 

merendam serat dalam larutan HCl 2 N dan NaOH 2N selama 1 jam pada suhu 

ruang kemudian dikeringkan dalam oven sampai beratnya konstan. Selanjutnya, 

perubahan berat antara berat awal dan berat akhir serat diamati. 
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BAB 4 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

 Pemanfaatan serat rayon dengan derajat kristalinitas yang lebih rendah 

dari selulosa sebagai kerangka pencangkokkan monomer diharapkan dapat 

meningkatkan laju difusi monomer dan ion-ion ke dalam sisi aktif sehingga dapat 

diperoleh kadar pencangkokkan yang lebih tinggi dan pertukaran ion yang cepat. 

Namun dibandingkan dengan kapas, serat rayon mempunyai derajat 

pengembangan serat yang tinggi dan kestabilan dalam asam basa yang rendah 

untuk dapat digunakan sebagai matriks pencangkokkan monomer, sehingga serat 

rayon perlu diperkuat melalui pembentukan ikat silang dengan N,N’-

Metilendiakrilamida (NBA). Inisiasi baik untuk pembentukan ikat silang maupun 

pencangkokkan monomer dilakukan dengan mengalirkan ozon kedalam serat 

terlebih dahulu  untuk membentuk gugus peroksida dan hidroperoksida. Ozonasi 

serat dapat dilakukan dalam media udara maupun media larutan. Namun, dengan 

jumlah ozon yang sama, gugus peroksida dan hidroperoksida yang terbentuk oleh 

ozonasi dalam media udara lebih tinggi dibandingkan dengan media larutan
[18]

. 

Ozon tidak stabil di dalam larutan. Oleh karena itu, proses pembentukan gugus 

peroksida dan hidroperoksida dalam penelitian ini dilakukan dengan ozonasi 

dalam udara. Proses ikat silang dan pencangkokkan monomer dilakukan dalam 

media N2 untuk menghilangkan oksigen terlarut yang dapat mengganggu 

berlangsungnya reaksi kopolimerisasi karena bersifat sebagai electron 

scavanger
[42]

. Ilustrasi proses pembuatan adsorben berbasis serat rayon dengan 

gugus fungsi asam akrilat dapat dilihat pada Lampiran 3. 

4.1 Penentuan Karakteristik Alat Ozonisator 

 Penentuan karakteristik alat ozonisator dilakukan untuk mengetahui 

kapasitas alat ozonisator yang digunakan yaitu jumlah ozon yang dihasilkan oleh 

alat sebagai fungsi waktu dan laju alir. Percobaan ini dilakukan dengan 

memvariasikan waktu ozonasi pada laju alir yang berbeda-beda untuk 

memperoleh jumlah ozon total  yang dihasilkan oleh alat. Jumlah ozon yang 

dihasilkan oleh alat ditentukan secara tidak langsung dengan metode iodometri 
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dalam fasa air dengan mengalirkan ozon ke dalam larutan KI. Prinsip dari metode 

ini adalah reaksi oksidasi I
- 
oleh ozon membentuk I2 pada kondisi sedikit asam. 

Selanjutnya jumlah ekuivalen I2 yang terbentuk ditentukan melalui titrasi dengan 

menggunakan natrium thiosulfat yang sebelumnya telah distandarisasi dengan 

Kalium Iodat. Persamaan reaksi kimianya: 

𝑂3(𝑔)
+ 2𝐼−

 𝑎𝑞  + 2𝐻+
 𝑎𝑞  → 𝑂2(𝑔)

+ 𝐼2 𝑔 + 𝐻2𝑂(𝑙) 

𝐼2 +  2𝑆2𝑂3
2−  →  2𝐼− +  𝑆4𝑂6

2−
 

Jumlah I
-
 yang ditambahkan harus berlebih agar kelarutan I2 dalam air meningkat 

melalui pembentukan I3
-
, sehingga kemungkinan I2 yang menguap atau hilang 

dapat diperkecil
[39]

.  

𝐼2(𝑔)
+  𝐼−

(𝑎𝑞 ) →  𝐼3
−

(𝑎𝑞 )
 

Selain itu, larutan KI yang digunakan juga harus berada dalam kondisi sedikit 

asam. Hal ini disebabkan karena pada kondisi asam, ozon mudah bereaksi dengan 

I
-
 membentuk I2. Pengaturan kondisi larutan biasanya dilakukan dengan 

penambahan HCl atau H2SO4 dengan konsentrasi tertentu
[39]

. 

 Pada kondisi asam, thiosulfat diuraikan secara lambat membentuk 

belerang sebagai endapan mirip susu.  

𝑆2𝑂3
2−  +  2𝐻+  →  𝐻2𝑆2𝑂3  → 𝐻2𝑆03  + 𝑆(𝑆) 

Reaksi di atas tidak akan mengganggu bila titrasi dilakukan dengan cepat dan 

larutan diaduk dengan baik. Reaksi yang terjadi antara iod dan thiosulfat 

berlangsung lebih cepat dibandingkan dengan reaksi penguraiannya.
[44] 

 Ozon dialirkan pada waktu ozonasi dan laju alir yang berbeda-beda ke 

dalam dua buah tabung impinger yang masing-masing berisi 200 ml larutan KI 

2% yang saling dihubungkan dengan selang silikon. Tabung impinger kedua 

berperan untuk menangkap O3 yang belum bereaksi dengan Larutan KI pada 

tabung impinger pertama. Kadar ozon yang didapat merupakan jumlah ozon total 

yang diperoleh melalui titrasi iodometri pada tabung impinger pertama dan kedua 

dengan kecepatan alir dan selang waktu tertentu. Contoh perhitungan terdapat 

pada Lampiran 4. Hasil yang diperoleh dapat dilihat pada Gambar 4.1. 
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Gambar 4.1 Hubungan antara waktu ozonasi dengan berat O3 total yang   

dihasilkan pada berbagai laju alir (kondisi : laju alir 0,1 ; 0,5 dan 1,0 

L/min dengan waktu ozonasi 15, 30, 45, dan 60 menit) 

 

 Pada Gambar 4.1, dapat dilihat hubungan antara jumlah ozon yang 

dihasilkan oleh alat dengan waktu ozonasi adalah linear dengan nilai R
2 

 rata-rata 

sebesar 0,99 walaupun dilakukan pada kecepatan atau laju alir yang berbeda-beda. 

Hal ini menunjukkan bahwa jumlah ozon yang dihasilkan merupakan fungsi dari 

waktu ozonasi dan laju alir ozon. Semakin lama waktu ozonasi yang digunakan 

maka ozon yang terbentuk dan bereaksi dengan I
-
 akan semakin banyak. Begitu 

juga dengan laju alir, semakin tinggi laju alir yang digunakan maka ozon yang 

dihasilkan akan semakin banyak. Hal ini dikarenakan dengan semakin tinggi laju 

alir maka jumlah O2 yang masuk ke alat ozonisator juga semakin banyak sehingga 

jumlah ozon yang terbentuk per satuan waktu pun semakin banyak. Proses 

pembentukan ozon adalah reaksi kesetimbangan 3O2 ⇄ 2O3. Reaksi tersebut 

berlangsung cepat dan pereaksi pembatasnya adalah jumlah O2 yang masuk ke 

dalam sistem. Jadi untuk mendapatkan ozon dalam jumlah tertentu, variabel yang 

perlu diperhatikan adalah waktu ozonasi dan kecepatan pengaliran ozon karena 

semakin lama waktu ozonasi dan semakin tinggi kecepatan pengalirannya ozon 

yang dihasilkan akan semakin banyak. 
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4.2 Penyerapan Ozon pada Serat Rayon 

 Penyerapan ozon oleh serat rayon dipelajari dengan melakukan variasi 

waktu ozonasi, laju alir, berat serat dan kerapatan pengisian serat. Sebuah molekul 

ozon yang bereaksi dengan serat rayon akan membentuk gugus peroksida atau 

hidroperoksida. Banyaknya gugus peroksida dan hidroperoksida yang terbentuk 

pada permukaan serat ekuivalen dengan banyaknya jumlah ozon yang terserap 

oleh serat
[33]

. Jumlah peroksida yang terbentuk pada serat ditentukan dengan 

metode iodometri dalam fasa organik dengan cara menambahkan larutan KI pada 

serat yang telah diozonasi dalam pelarut 2-propanol. Secara umum, prinsip 

metode iodometri dalam fasa organik hampir sama dengan prinsip metode 

iodometri dalam fasa air yaitu jumlah ozon yang diserap oleh serat ekuivalen 

dengan jumlah I2 yang terbentuk pada larutan. Reaksi yang terjadi di gambarkan 

sebagai berikut
[45]

 : 

S  +  O3   →  SOOH/SOOS   

SOOH/SOOS   +   2I− +  2H+   →   SOH/SOS +  I2   + H2O 

I2 +  2S2O3
2−  →  2I− +  S4O6

2−
 

Keterangan : S adalah Serat Rayon 

 Pemilihan pelarut 2-propanol sebagai medium reaksi didasarkan pada 

beberapa kelebihan
[41]

 yaitu, 2-propanol merupakan pelarut yang sangat baik 

untuk berbagai zat organik dan reaksi yang terjadi antara natrium thiosulfat 

dengan  iodin berlangsung cepat dalam medium ini. Dibandingkan dengan 

pelarut-pelarut lain seperti metanol, peroksida dalam 2-propanol memiliki waktu 

paruh yang relatif lebih lama
[45]

. Selain itu, kemungkinan I2 yang hilang selama 

reaksi dapat diabaikan karena I2 memiliki kelarutan yang tinggi dalam 2-propanol 

jika dibandingkan dengan kelarutannya di dalam air. Peroksida dan 

hidroperoksida baik dalam air dan udara tidak stabil sehingga titrasi harus 

dilakukan secara cepat. Pada percobaan ini, dilakukan pemanasan pada suhu 

tinggi (83
o
C) karena pemecahan homolitik dari gugus peroksida dan 

hidroperoksida pada serat rayon menjadi radikal berlangsung pada suhu tinggi 

(80
o
C). Perubahan warna serat sebelum dan sesudah titrasi terdapat pada gambar 

4.2 (a) dan (b). 
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Gambar 4.2 (a) Serat sebelum dititrasi (b) Setelah dititrasi menggunakan N2S2O3 

 

4.2.1 Pengaruh Variasi Waktu Ozonasi dan Laju Alir 

 Pengaruh variasi waktu dan laju alir pada penyerapan ozon oleh serat 

rayon dipelajari dengan cara mengalirkan ozon ke dalam tabung impinger yang 

telah berisi 2,00 gram serat rayon pada laju alir dan waktu ozonasi yang berbeda-

beda. Sistem dihubungkan dengan tabung impinger yang berisi 200 ml larutan KI 

2% untuk menangkap ozon yang tidak diserap. Peroksida yang terbentuk dalam 

serat ditentukan dengan metode iodometri dalam fasa organik. Hasil yang 

diperoleh pada percobaan ini terdapat pada Lampiran 5 dan Gambar 4.2.1 (a) dan 

(b) berikut ini : 

 

Gambar 4.2.1 (a) Hubungan antara waktu ozonasi dengan jumlah ozon yang 

diserap oleh serat rayon pada berbagai laju alir (kondisi : serat 

2,00 gram, laju alir 0,1; 0,5 dan 1,0 L/min, waktu ozonasi 15, 30, 45 dan 

60 menit) 
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Gambar 4.2.1 (b)  Hubungan antara waktu ozonasi dengan kerapatan ozon yang 

terserap oleh serat rayon pada berbagai laju alir (kondisi : serat 

2,00 gram, laju alir 0,1; 0,5 dan 1,0 L/min, waktu ozonasi 15, 30, 45 dan 

60 menit) 

 

 Gambar 4.2.1 (a) dan (b) menunjukkan bahwa jumlah dan kerapatan ozon 

yang diserap oleh serat dipengaruhi oleh waktu ozonasi dan laju alir. Jumlah dan 

kerapatan ozon yang terserap mengalami peningkatan yang tinggi sampai pada 

waktu ozonasi 15 menit, selanjutnya pada waktu ozonasi yang lebih lama 

pertambahan jumlah peroksida tidak bertambah secara cepat. Dari hal tersebut, 

dapat dilihat bahwa semakin lama waktu ozonasi efisiensi penyerapan ozon 

cenderung stabil karena adanya rintangan dalam pembentukan peroksida akibat 

sisi aktif serat yang mulai jenuh. Pengaruh laju alir pada penyerapan ozon oleh 

serat rayon menunjukkan bahwa makin tinggi laju alir yang digunakan maka 

jumlah ozon yang terserap semakin banyak. Hal ini dapat terjadi karena jumlah 

ozon yang terbentuk ekuivalen dengan jumlah O2 yang masuk ke dalam alat, 

sehingga semakin banyak O2 yang masuk ke dalam alat semakin banyak pula 

ozon yang terbentuk dan diserap oleh serat rayon. Oleh karena itu, waktu ozonasi 

30 menit dan laju alir 1,0 L/min digunakan untuk percobaan selanjutnya, karena 

merupakan waktu ozonasi dan laju alir optimal. 
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 Dengan menggunakan laju alir 0,1; 0,5; dan 1 L/min dan waktu ozonasi 30 

menit, ozon yang dihasilkan oleh alat sebesar 1437,00; 2304,92; dan 2410,33 mg 

dan jumlah ozon yang diserap oleh serat adalah 290,66; 294,64 dan 317,38 mg. 

Hasil ini menunjukkan bahwa dengan menggunakan 2,00 gram serat hanya 

sebesar 12-20% ozon yang terserap, sehingga efisiensi penyerapan ozon oleh serat 

dapat dicapai dengan menggunakan jumlah serat yang lebih banyak. 

 

4.2.2 Pengaruh Variasi Berat Serat 

 Pengaruh variasi berat serat terhadap efisien penyerapan ozon oleh serat 

rayon dilakukan dengan cara mengalirkan ozon ke dalam tabung impinger yang 

telah berisi serat rayon. Ozon dialirkan pada laju alir 1,0 L/min dengan waktu 

ozonasi 30 menit kedalam tabung impinger yang berisi 2,00; 3,00; dan 4,00 gram 

serat rayon dengan kerapatan yang kurang lebih sama, sistem dihubungkan 

dengan tabung impinger yang berisi 200 ml larutan KI 2% untuk menangkap ozon 

yang tidak diserap. Peroksida yang terbentuk ditentukan dengan metode iodometri 

dalam fasa organik. Hasil yang diperoleh pada percobaan ini terdapat pada 

Lampiran 6 dan Gambar 4.2.2 (a) dan (b) berikut ini : 

 

Gambar 4.2.2  (a) Hubungan antara berat serat dengan jumlah ozon yang diserap 

(b) Hubungan antara berat serat dengan kerapatan ozon yang 

diserap (kondisi : berat serat 2,00; 3,00 dan 4,00 gram, laju alir 1,0 L/min dan 

waktu ozonasi 30 menit) 
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  Gambar 4.2.2 (a)  menunjukkan bahwa efisiensi penyerapan ozon oleh 

serat juga dipengaruhi oleh berat serat rayon yang berada pada satu tabung 

impinger. Semakin banyak serat yang digunakan, maka waktu kontak yang terjadi 

antara ozon dan serat rayon semakin lama, sehingga jumlah ozon yang terserap 

juga menjadi semakin tinggi. Namun, dari data pada Lampiran 5 dapat dilihat 

bahwa kenaikan berat serat sebanyak 2 kali lipat tidak menghasilkan penyerapan 

jumlah ozon yang sama.  

  Gambar 4.2.2 (b) menunjukkan bahwa hubungan kerapatan ozon yang 

diserap oleh serat berbanding terbalik dengan berat serat yang digunakan. 

Semakin banyak jumlah serat yang digunakan, maka kerapatan ozon yang terserap 

tiap gram serat menjadi berkurang. 

  Berdasarkan gambar 4.2.2 (a) dan (b) dapat disimpulkan bahwa jika 

digunakan jumlah serat yang lebih banyak diperlukan waktu ozonasi yang lebih 

lama agar didapatkan jumlah yang sama dari ozon terserap atau kerapatan gugus 

peroksida yang terbentuk pada serat. Penurunan jumlah ozon yang diserap atau 

penurunan kerapatan ozon yang diserap oleh serat kemungkinan disebabkan 

karena jumlah radikal yang dihasilkan belum bereaksi sempurna dengan I
-
 dalam 

larutan 2-propanol. Oleh karena itu dibutuhkan waktu pemanasan yang lebih lama 

agar reaksi berlangsung sempurna
[41]

. 

 

4.2.3 Pengaruh Variasi Kerapatan Serat 

 Pengaruh variasi kerapatan serat terhadap efisiensi penyerapan ozon oleh 

serat rayon dipelajari dengan cara mengalirkan ozon ke dalam tabung impinger 

yang telah berisi serat rayon  pada kecepatan alir 1,0 L/min dengan waktu ozonasi 

30 menit kedalam tabung impinger yang berisi 2,00 gram serat rayon yang 

disusun dengan ketinggian yang berbeda-beda yaitu 8,0; 12,0 dan 16,0 cm. Sistem 

dihubungkan dengan  tabung impinger yang berisi 200 ml larutan KI 2% untuk 

menangkap ozon yang tidak diserap. Peroksida yang terbentuk pada serat rayon 

ditentukan dengan metode iodometri dalam fasa organik. Jumlah I2 yang 

dihasilkan ekuivalen dengan jumlah ozon yang diserap oleh serat rayon. Hasil 

yang diperoleh terdapat pada Lampiran 7 dan Gambar 4.2.3 (a) dan (b) berikut: 
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Gambar 4.2.3 (a) Hubungan antara kerapatan serat dengan jumlah ozon yang 

terserap oleh serat rayon (b) Hubungan antara kerapatan serat 

dengan kerapatan ozon yang terserap per gram serat rayon 

(kondisi: berat serat 2,00 gram yang disusun dengan ketinggian 8,0; 12,0 dan 

16,0 cm, laju alir 1,0 L/min dan waktu ozonasi 30 menit) 

 

  Gambar 4.2.3 (a)  dan (b) menunjukkan bahwa kerapatan susunan serat 

cenderung tidak berpengaruh terhadap efisiensi dan kerapatan penyerapan ozon 

oleh serat. Hal ini terlihat dari bentuk grafik yang cenderung mendatar terhadap 

berbagai variasi tinggi serat. Ozon merupakan gas yang mampu berdifusi secara 

homogen kedalam serat yang berada pada tabung impinger, sehingga perbedaan 

kerapatan susunan serat cenderung tidak berpengaruh terhadap efisiensi dan 

kerapatan penyerapan ozon karena luas permukaan dari serat rayon tetap. Dari hal 

tersebut, dapat disimpulkan bahwa efisiensi dan kerapatan penyerapan oleh ozon 

oleh serat merupakan fungsi waktu ozonasi, laju alir dan berat serat, bukan fungsi 

dari kerapatan susunan serat di dalam tabung impinger. 

 

4.3 Optimasi Pencangkokkan N,N’-Metilendiakrilamida (NBA) 

 Pembentukan ikat silang pada penelitian ini menggunakan teknik ozonasi 

dimana serat rayon diozonasi terlebih dahulu dalam media udara tanpa adanya 

monomer untuk menghasilkan gugus-gugus peroksida dan hidroperoksida pada 
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permukaan serat rayon. Selanjutnya baru dilakukan reaksi ikat silang dengan cara 

mencampurkan serat terozonasi dengan monomer N,N’-Metilendiakrilamida 

(NBA) dengan konsentrasi tertentu disertai dengan pemanasan pada suhu tertentu 

dan dialirkan gas N2 secara kontinu. Reaksi yang terjadi digambarkan sebagai 

berikut.  

S +  O3  → SOOH  + O2 

SOOH  
∆
→   SO.  +  OH. 

SO.  +  M → SOM. 

dimana S adalah serat rayon, SOOH adalah hidroperoksida yang terbentuk, dan M 

adalah monomer NBA. 

 Untuk mendapatkan kondisi optimum pada reaksi pencangkokkan N,N’-

Metilendiakrilamida (NBA) sebagai agen pengikat silang, perlu dipelajari 

beberapa parameter pencangkokkannya. Oleh karena itu, pada penelitian ini 

dilakukan variasi suhu pencangkokkan dan variasi konsentrasi monomer N,N’-

Metilendiakrilamida (NBA) untuk mengetahui kondisi optimum pembentukan 

ikat silang N,N’-Metilendiakrilamida (NBA). 

 

4.3.1 Pengaruh Variasi Suhu 

  Percobaan ini bertujuan untuk mengetahui suhu reaksi optimum untuk 

mereaksikan serat rayon terozonasi dengan agen pengikat silang N,N’-

Metilendiakrilamida (NBA). Pengaruh suhu grafting NBA dipelajari dengan 

menggunakan 2,00 gram serat terozonasi yang diperoleh dengan cara mengalirkan 

ozon pada laju alir 1,0 L/min dan lama ozonasi selama 30 menit. Konsentrasi 

NBA dibuat tetap pada konsentrasi 5% (%w/v) dalam pelarut metanol : air (1:9). 

Pencangkokkan NBA dilakukan dengan cara mereaksikan larutan NBA  dan serat 

terozonasi selama 1 jam dengan suhu yang divariasikan pada 60, 70, 80 dan 90
o
C. 

Hasil yang didapat pada percobaan ini dapat dilihat pada Lampiran 8 dan Gambar 

4.3.1 berikut.  
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Gambar 4.3.1 Pengaruh suhu pencangkokkan terhadap kadar pencangkokkan 

N,N’-Metilendiakrilamida (NBA) (kondisi : serat 2,00 gram, waktu 

ozonasi 30 menit, laju alir 1,0 L/min, suhu pencangkokkan 60, 70, 80 dan 

90
o
C, lama reaksi pencangkokkan 1 jam dalam  media gas N2, 60 ml 

monomer NBA 5% w/v dalam pelarut metanol:air (1:9) ) 

 

 Berdasarkan Gambar 4.3.1, didapatkan suhu optimum untuk mereaksikan 

serat terozonasi dengan N,N’-Metilendiakrilamida (NBA) adalah 80
o
C. Hal ini 

terlihat dari persen pencangkokkan yang lebih tinggi dibandingkan suhu 60 dan 

70 dan 90
o
C.  Dari Gambar 4.3.1 juga dapat dilihat bahwa persen pencangkokkan 

N,N’-Metilendiakrilamida (NBA)  cenderung tetap pada suhu diatas 80
o
C. 

Berdasarkan pengamatan visual, hal ini disebabkan oleh cenderung terbentuknya 

homopolimer pada suhu diatas 80
o
C . Secara umum, persen pencangkokkan  

N,N’-Metilendiakrilamida (NBA)  berbanding lurus dengan suhu pencangkokkan. 

Semakin tinggi suhu yang digunakan maka persen pencangkokkan yang 

dihasilkan akan meningkat karena gugus-gugus peroksida dan hidroperoksida 

yang terputus membentuk radikal pada permukaan serat akan semakin banyak 

sehingga akan menginisiasi reaksi pencangkokkan dengan melakukan poliadisi 

gugus vinil pada monomer N,N’-Metilendiakrilamida (NBA). Selain itu, pada 

suhu yang relatif tinggi juga terjadi peningkatan derajat pengembangan serat 

rayon yang menyebabkan laju difusi monomer-monomer vinil dari fase larutan ke 

permukaan serat semakin meningkat. Pemutusan homolitik gugus-gugus 
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peroksida dan hidroperoksida semakin mudah pada suhu tinggi sehingga akan 

menyebabkan peningkatan laju inisiasi rantai kopolimer cangkok. 

 Peningkatan persen pencangkokkan yang terjadi antara suhu 60
o
C dan 

80
o
C kemungkinan disebabkan oleh penggunaan pelarut metanol. Metanol 

memiliki titik didih 70
o
C pada tekanan atmosfer. Penguapan pelarut metanol akan 

meningkatkan kadar pencangkokkan karena metanol bersifat sebagai chain 

transfer agent
[46]

, yaitu suatu senyawa yang dapat mentransfer radikal dari satu 

rantai ke rantai polimer lainnya, sehingga radikal yang terbentuk pada permukaan 

serat rayon dapat ditransfer ke dalam larutan bulk
[47]

. Proses ini menyebabkan 

berkurangnya jumlah radikal pada permukaan serat sehingga kemungkinan 

tercangkoknya monomer N,N’-Metilendiakrilamida (NBA) pada permukaan serat 

menjadi berkurang. Selain itu, rendahnya nilai persen pencangkokkan pada suhu 

pencangkokkan di bawah 70
o
C disebabkan oleh kurangnya laju inisiasi dan 

swelling serat rayon pada suhu tersebut. Hal ini menyebabkan laju difusi 

monomer N,N’-Metilendiakrilamida (NBA) dari fase larutan ke permukaan serat 

rayon menjadi terhambat dan tidak maksimal, sehingga kemungkinan 

tercangkoknya monomer N,N’-Metilendiakrilamida (NBA) pada pusat aktif 

radikal menjadi lebih kecil. 

 

4.3.2 Pengaruh Variasi Konsentrasi 

Pengaruh konsentrasi NBA dipelajari dengan menggunakan 2,00 gram 

serat terozonasi yang diperoleh dengan cara mengalirkan ozon pada flow rate 1,0 

L/min dan lama ozonasi 30 menit. Konsentrasi monomer NBA divariasikan pada 

3, 5, dan 7% (%w/v) dalam pelarut metanol : air (1:9). Pencangkokkan NBA 

dilakukan dengan cara mereaksikan larutan NBA dengan serat terozonasi pada 

suhu 80
o
C dan lama reaksi 1 jam. Hasil yang diperoleh dapat dilihat pada 

Lampiran 9 dan Gambar 4.4.2. 
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Gambar 4.3.2 Pengaruh konsentrasi NBA terhadap kadar pencangkokkan 

NBA (kondisi: serat 2,00 gram, waktu ozonasi 30 menit, laju alir 1,0 

L/min, 60 ml NBA dengan konsentrasi 3, 5 dan 7% w/v dalam pelarut 

metanol:air (1:9), lama pencangkokkan 1 jam dalam media gas N2,  suhu 

pencangkokkan 80
o
C) 

   Berdasarkan Gambar 4.3.2 dapat disimpulkan bahwa persen 

pencangkokkan meningkat seiring dengan bertambahnya konsentrasi monomer 

N,N’-Metilendiakrilamida (NBA). Hal ini dapat disebabkan karena pada 

konsentrasi monomer yang semakin tinggi, probabilitas (kemungkinan) monomer 

untuk bereaksi dengan sisi aktif pada serat rayon juga semakin tinggi, sehingga 

ikat silang yang terbentuk semakin banyak. Semakin tinggi persen pencangkokkan 

mengindikasi bahwa semakin banyak ikat silang yang terbentuk. Hal ini dapat 

dilihat dari perubahan fisik serat yang menjadi semakin kaku. Laju polimerisasi 

cangkok, atau laju konsumsi monomer dalam proses pencangkokkan, 

berhubungan dengan konsentrasi monomer dengan persamaan berikut
[4]

: 

RP =
−dM

dt
= Kp  

Ri

2Kt
 

1/2

 M  

Dimana, Kp dan Kt adalah konstanta laju propagasi dan terminasi bimolekular. Ri 

adalah jumlah mol radikal bebas yang terbentuk pada serat per detik, yang 

selanjutnya akan menentukan laju inisiasi. Dengan waktu ozonasi yang sama, 
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berarti jumlah radikal yang terbentuk (Ri) sama, sehingga kenaikan konsentrasi 

monomer NBA akan meningkatkan pembentukan ikat silang dalam serat. 

4.4 Penyerapan Ozon pada Serat Terikat Silang 

 Percobaan ini bertujuan untuk menentukan jumlah ozon yang dapat 

diserap oleh serat terikat silang ketika dilakukan ozonasi kembali. Sebanyak 2,00 

gram terikat silang diozonasi kembali dengan variasi waktu 30, 60, 90 dan 120 

menit pada laju alir 1 L/min. Jumlah peroksida yang terbentuk pada serat terikat 

silang ditentukan dengan metode iodometri dalam fasa organik. Hasil yang 

diperoleh dapat dilihat pada Lampiran 10 dan Gambar 4.4 (a) dan (b) berikut. 

 

 

Gambar 4.4 (a) Pengaruh waktu ozonasi kembali terhadap jumlah ozon yang 

diserap oleh serat pada berbagai konsentrasi NBA (kondisi : serat 

2,00gram , waktu ozonasi kembali 30, 60, 90 dan 120 menit, laju alir 1,0 

L/min, konsentrasi NBA 3, 5, dan 7% w/v) 
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Gambar 4.4 (b) Pengaruh waktu ozonasi kembali terhadap kerapatan ozon per 

gram serat pada berbagai konsentrasi NBA (kondisi : serat 2,00 

gram, waktu ozonasi kembali 30, 60, 90 dan 120 menit, laju alir 1,0 L/min, 

konsentrasi NBA 3, 5, dan 7% w/v) 

 

Pada gambar 4.4 (a) dan (b) dapat dilihat bahwa jumlah dan kerapatan ozon 

yang terserap merupakan fungsi waktu ozonasi dan konsentrasi NBA. Semakin 

lama waktu ozonasi kembali yang dilakukan maka jumlah dan kerapatan ozon 

yang terserap akan semakin tinggi. Hal ini dapat terjadi karena jumlah ozon yang 

terbentuk ekuivalen dengan jumlah O2 yang masuk ke dalam alat, sehingga 

semakin banyak O2 yang masuk ke dalam alat semakin banyak pula ozon yang 

terbentuk dan diserap oleh serat rayon. Sebaliknya, semakin tinggi konsentrasi 

NBA yang digunakan maka jumlah dan kerapatan ozon yang terserap akan 

semakin rendah. Hal ini dapat disebabkan karena sebagian besar sisi aktif serat 

rayon telah diisi oleh monomer NBA, sehingga probabilitas pembentukan gugus 

hidroperoksida pada serat akan semakin kecil. 

 

4.5 Pencangkokkan Asam Akrilat 

4.5.1 Pengaruh Variasi Waktu Ozonasi Kembali 

Pencangkokkan asam akrilat dilakukan dengan menggunakan 2,00 gram 

serat terikat silang yang telah diozonasi kembali pada laju alir 1,0 L/min dengan 

variasi waktu ozonasi kembali 30, 60, 90 dan 120 menit. Konsentrasi monomer 
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asam akrilat yang digunakan dibuat tetap pada 20% (%v/v) dalam pelarut metanol 

: air (1:9). Pencangkokkan asam akrilat dilakukan pada serat yang telah diozonasi 

kembali dengan cara mereaksikannya larutan asam akrilat dengan pada suhu 45
o
C 

dan lama reaksi 30 menit. Hasil yang diperoleh terdapat pada Lampiran 11 dan 

Gambar 4.5 berikut. 

  

Gambar 4.5.1 Pengaruh waktu ozonasi kembali terhadap kadar pencangkokkan 

asam akrilat pada berbagai konsentrasi NBA (kondisi : serat 2,00 gram, 

waktu ozonasi kembali 30, 60, 90 dan 120 menit, laju alir 1,0 L/min, konsentrasi 

NBA 3, 5, dan 7% w/v, 60 ml asam akrilat 20% v/v dalam pelarut metanol:air 

(1:9), suhu pencangkokkan 45
o
C dan lama pencangkokkan 30 menit) 

 Berdasarkan Gambar 4.5 dapat dilihat bahwa persen pencangkokkan asam 

akrilat dipengaruhi oleh jumlah ikat silang N,N’-Metilendiakrilamida (NBA) yang 

terbentuk dan lamanya waktu ozonasi kembali. Semakin banyak jumlah ikat 

silang yang terbentuk, maka semakin sulit difusi monomer kedalam serat sehingga 

persen pencangkokkan asam akrilat akan semakin kecil. Selain itu, karena 

sebagian sisi-sisi aktif serat rayon telah terisi oleh monomer N,N’-

Metilendiakrilamida (NBA) mengakibatkan probabilitas monomer asam akrilat 

untuk tercangkok semakin sulit. Dan sebaliknya, semakin lama waktu ozonasi 

kembali yang dilakukan pada serat terikat silang, maka persen pencangkokkan 

asam akrilat akan semakin meningkat. Hal ini terjadi karena semakin lama waktu 

ozonasi kembali yang dilakukan, gugus-gugus peroksida atau hidroperoksida yang 
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terbentuk pada serat rayon akan semakin banyak, sehingga probabilitas monomer 

asam akrilat tercangkok pada sisi aktif serat rayon juga semakin tinggi. Persen 

pencangkokkan asam akrilat meningkat secara cepat sampai waktu ozonasi 

kembali 90 menit kemudian cenderung stabil. Hal ini dapat disebabkan oleh serat 

rayon yang hampir jenuh, sehingga pembentukan gugus peroksida atau 

hidroperoksida lebih sulit terjadi. 

 Pada Lampiran 12 dapat dilihat rasio perbandingan mol ozon yang terserap 

dengan mol asam akrilat yang tercangkok. Sebagian besar serat termodifikasi 

memiliki rasio 1:2, sehingga dapat disimpulkan bahwa asam akrilat yang 

tercangkok merupakan poliakrilat. 

Suhu 45
o
C dan waktu reaksi pencangkokkan 30 menit dipilih sebagai suhu 

dan waktu pencangkokkan karena berdasarkan studi literatur yang dilakukan, suhu 

dan waktu ini merupakan suhu optimum untuk pencangkokkan asam akrilat pada 

serat
[5,42]

. Penggunaan suhu yang lebih tinggi akan meningkatkan pembentukan 

homopolimer yang dapat menurunkan nilai persen pencangkokkan. Selain itu, 

penggunaan waktu reaksi pencangkokkan yang lebih lama, tidak akan 

memberikan persen pencangkokkan yang lebih tinggi secara signifikan. 

4.5.2 Pengaruh Variasi Konsentrasi 

 Pengaruh konsentrasi monomer asam akrilat dipelajari dengan 

menggunakan 4,00 gram serat terozonasi yang diperoleh dengan cara mengalirkan 

ozon pada laju alir 1,0 L/min dan lama ozonasi 30 menit. Konsentrasi monomer 

asam akrilat divariasikan pada 10, 15, 20 dan 25 % (%v/v) dalam pelarut metanol 

: air (1:9). Pencangkokkan asam akrilat dilakukan dengan cara mereaksikan 

larutan asam akrilat dengan 1,00 gram serat terozonasi pada suhu 45
o
C dan lama 

reaksi 30 menit. Hasil yang diperoleh dapat dilihat pada Lampiran 13 dan Gambar 

4.5.2 berikut : 
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Gambar 4.5.2 Pengaruh konsentrasi asam akrilat terhadap kadar 

pencangkokkan asam akrilat (kondisi : serat 1,00 gram, 50 ml asam 

akrilat dengan konsentrasi 10, 15, 20 dan 25 %v/v dalam pelarut 

metanol:air (1:9), lama pencangkokkan 30 menit dalam media gas N2, 

suhu pencangkokkan 45
o
C) 

 Berdasarkan Gambar 4.5.2 dapat dilihat bahwa persen pencangkokkan 

asam akrilat meningkat seiring dengan bertambahnya konsentrasi monomer asam 

akrilat. Hal ini dapat disebabkan karena pada konsentrasi monomer yang semakin 

tinggi, probabilitas monomer untuk bereaksi dengan sisi aktif pada serat rayon 

juga semakin tinggi, sehingga gugus fungsi yang tercangkok juga dengan banyak. 

Kenaikan kadar pencangkokkan secara drastis pada konsentrasi asam akrilat 25 % 

disebabkan oleh semakin banyaknya homopolimer yang terbentuk sehingga serat 

yang dihasilkan tidak berbentuk serat lagi karena sangat padat dan elastis. 

Pemisahan homopolimer dari serat tercangkok semakin sulit dilakukan pada 

konsentrasi monomer diatas 25 %. Konsentrasi monomer yang menghasilkan serat 

tercangkok dengan karakter serat ideal adalah 20%. Hal ini disimpulkan 

berdasarkan karakter serat tercangkok yang tidak terlalu memadat dan masih 

memiliki sifat sebagai serat. Pembentukan homopolimer tidak terlalu signifikan 

pada konsentrasi 20%, sehingga pemisahan serat tercangkok dengan homopolimer 

tidak sulit dilakukan.  
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4.6 Mekanisme Pencangkokkan dengan Metode Ozonasi 

 Secara umum, mekanisme pembentukan ikat silang dan pencangkokkan 

monomer fungsional dengan metode ozonasi diawali dengan pembentukan gugus 

peroksida dan hidroperoksida pada serat rayon. Adanya pemanasan pada suhu 

tinggi (80
o
C) akan menyebabkan terjadinya pemecahan homolitik gugus 

peroksida dan hidroperoksida menghasilkan sejumlah radikal peroksi yang 

berperan sebagai inisiator termal. Pada pembentukan ikat silang, radikal peroksi 

yang terbentuk pada serat akan menginisiasi pembentukan radikal bebas pada 

gugus vinil monomer  N,N’-Metilendiakrilamida (NBA) dan memulai reaksi ikat 

silang. Mekanisme pembentukan ikat silang dengan NBA cenderung mengikuti 

mekanisme “grafting-through”, dimana sebuah makromonomer seperti serat 

berkopolimerisasi dengan co-monomer yang memiliki berat molekul lebih rendah. 

Sebaliknya, mekanisme yang berbeda terjadi pada proses pencangkokkan 

monomer asam akrilat. Proses pencangkokkan asam akrilat terjadi pada suhu 45
o
C 

dimana pemecahan homolitik dari peroksida dan hidroperoksida yang terbentuk 

pada serat rayon belum terjadi, sehingga dapat disimpulkan bahwa radikal bebas 

yang terbentuk pada monomer asam akrilat inilah yang akan menginisiasi gugus 

peroksida dan hidroperoksida pada serat rayon dan memulai reaksi 

pencangkokkan. Mekanisme pencangkokkan asam akrilat cenderung mengikuti 

mekanisme “grafting-to”, dimana radikal bebas terbentuk pada monomer asam 

akrilat dan tumbuh membentuk suatu polimer yang kemudian tercangkok pada 

serat. 

 

4.7 Karakterisasi 

4.7.1 FTIR 

  Karakterisasi dengan menggunakan spektrofotometer fourier transform 

inframerah (FTIR) bertujuan untuk menentukan gugus fungsi yang terdapat pada 

serat. Selain itu, pengujian dengan FTIR ini juga dilakukan untuk memastikan 

terjadinya reaksi pembentukan ikat silang dan pencangkokkan asam akrilat. 

Pengukuran dilakukan pada sampel serat rayon asli, serat rayon-co-NBA dan serat 

rayon-co-NBA-g-Poliakrilat. 

 Gambar 4.5.1 (a) menunjukkan spektrum inframerah dari serat rayon asli. 

Pada gambar terlihat pita serapan yang melebar pada daerah bilangan gelombang 
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3500-3300 cm
-1

 yang merupakan serapan vibrasi rentangan gugus OH. Serapan 

pada bilangan gelombang 2893,22 cm
-1

 dan 1365,60 cm
-1 

merupakan serapan 

vibrasi rentangan dan tekuk gugus C-H. Serapan pada bilangan gelombang 

1263,37 cm
-1

 merupakan vibrasi rentangan dari C-O.Serapan pada bilangan 

gelombang 1151,50 cm
-1

 merupakan serapan vibrasi rentangan asimetri dari gugus 

C-O-C. Serapan pada bilangan gelombang 894,97 cm
-1

 merupakan serapan vibrasi 

rentangan dari gugus C-C. 

 

Gambar 4.6.1 (a) Spektrum inframerah serat rayon asli 

 

 Gambar 4.5.2 (b) menunjukkan spektrum inframerah dari serat rayon-co-

NBA. Perbedaan mencolok antara spektrum serat rayon asli dengan serat rayon-

co-NBA terdapat pada bilangan gelombang 1529,55 cm
-1

 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
-1

. Hal ini 

membuktikan bahwa telah terbentuk ikat silang oleh NBA. 

vO-H str 

vC-H str 

vC-O str vC-H bend 

vC-O-C str 

asimetric 

vC-C str 
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Gambar 4.6.1 (b) Spektrum inframerah serat rayon-co-NBA 

 

 Gambar 4.5.2 (c) menunjukkan spektrum serapan inframerah dari serat rayon-

co-NBA-g-Poliakrilat. Perbedaan paling mencolok dengan spektrum serat rayon-

co-NBA  adalah munculnya puncak baru pada bilangan gelombang 1720,50 cm
-1

 

yang merupakan serapan vibrasi rentangan dari gugus karbonil C=O, dari asam 

karboksilat. Hasil ini menunjukkan bahwa pencangkokkan asam akrilat pada serat 

rayon terikat silang telah berhasil dilakukan. 

 

Gambar 4.6.1 (c) Spektrum inframerah serat rayon-co-NBA-g-Poliakrilat 

vN-H str 

vC=O str 
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4.7.2 Penentuan Derajat Pengembangan Serat 

  Derajat pengembangan serat dalam air dapat didefinisikan sebagai 

banyaknya molekul air yang dapat masuk ke dalam matrik serat rayon per gram 

serat. Derajat pengembangan serat perlu diperhatikan terkait dengan aplikasinya 

sebagai penukar ion. Jika derajat pengembangan serat terlalu besar, akan 

menimbulkan efek blocking pada kolom, sehingga dapat mengganggu mekanisme 

pertukaran ionnya.  Derajat pengembangan serat dipengaruhi oleh pelarut, suhu 

dan gugus fungsional yang tercangkok
[5]

. Derajat pengembangan serat yang belum 

dimodifikasi dalam suatu pelarut ditentukan oleh sejauh mana interaksi yang 

terjadi antara pelarut dengan gugus hidroksil pada serat. Semakin tinggi nilai 

konstanta dielektrik (ε) suatu pelarut, maka kemampuan pelarut tersebut untuk 

masuk dan membentuk ikatan hidrogen dengan serat akan semakin besar yang 

mengakibatkan derajat pengembangannya juga akan semakin besar. Semakin 

tinggi suhu yang digunakan maka derajat pengembangan serat akan semakin 

kecil. Hal ini disebabkan oleh terputusnya ikatan hidrogen pada suhu tinggi 

sehingga menurunkan derajat pengembangannya. Jenis gugus fungsi yang 

tercangkok pada serat juga mempengaruhi derajat pengembangannya. Semakin 

hidrofil sifat gugus fungsi tersebut, maka derajat pengembangan serat juga akan 

semakin besar. Untuk membatasi derajat pengembangan serat tercangkok gugus 

hirofil dapat dilakukan melalui pembentukan ikat silang menggunakan agen 

pengikat silang seperti N,N’-Metilendiakrilamida (NBA). 

  Derajat pengembangan serat rayon asli, serat rayon-g-Poliakrilat dan serat 

rayon-co-NBA-g-Poliakrilat dalam pelarut air pada suhu ruang dipelajari sebagai 

fungsi dari persen pencangkokkan. Hasil yang diperoleh dapat dilihat pada 

Lampiran 14 dan Tabel 4.5.2 berikut. 
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Tabel 4.5.2 Uji pengembangan serat rayon asli, serat rayon-g-Poliakrilat dan serat 

rayon-co-NBA-g-Poliakrilat (kondisi : serat 0,1 gram, direndam selama 1 

jam dalam pelarut aquades, suhu ruang) 

[NBA] 
(%w/v) 

waktu ozonasi 
kembali (menit) 

pencangkokkan 
asam akrilat (%) 

swelling(%) 
Perbandingan 

relatif terhadap 
serat rayon asli 

3 

30 32,67 336,65 -30,44 

60 43,82 366,83 -24,21 

90 47,77 457,25 -5,52 

120 47,39 417,73 -13,69 

5 

30 24,33 183,76 -62,03 

60 26,55 224,58 -53,60 

90 31,13 326,60 -32,52 

120 34,82 329,68 -31,88 

7 

30 9,10 103,00 -78,72 

60 10,04 119,59 -75,29 

90 14,97 133,63 -72,39 

120 15,77 161,37 -66,66 

0 
30 33,70 501,79 3,68 

60 51,08 673,11 39,08 

Serat Rayon Asli 483,99 - 

 

Tabel 4.5.2 menunjukkan bahwa derajat pengembangan serat dalam 

pelarut air merupakan fungsi dari jumlah gugus akrilat yang tercangkok dan 

jumlah ikat silang yang terbentuk. Semakin tinggi jumlah gugus akrilat yang 

tercangkok maka derajat pengembangan serat akan semakin besar. Hal ini terjadi 

karena semakin tinggi jumlah gugus akrilat yang tercangkok pada serat, maka 

serat rayon tersebut akan semakin bersifat hidrofil atau suka air. Sebaliknya, 

semakin tinggi jumlah ikat silang yang terbentuk maka derajat pengembangan 

serat akan semakin kecil. Hal ini dapat disebabkan oleh struktur rantai selulosa 

yang semakin rapat sehingga jumlah air yang dapat masuk ke dalam serat semakin 

kecil. Tingginya derajat pengembangan serat rayon dalam pelarut air terjadi 

karena serat rayon adalah polimer yang memiliki bagian amorf yang cukup besar 

dimana gugus hidroksil mudah berinteraksi membentuk ikatan hidrogen dengan 

molekul air. 
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4.7.3 Ketahanan Terhadap Asam dan Basa 

 Pengujian ketahanan terhadap asam dan basa bertujuan untuk 

membandingkan sifat ketahanan serat rayon asli, serat rayon-g-Poliakrilat dan 

serat rayon-co-NBA-g-Poliakrilat dalam suasana asam dan basa. Percobaan ini 

dilakukan dengan cara merendam serat rayon, serat rayon asli, serat rayon-g-

Poliakrilat dan serat rayon-co-NBA-g-Poliakrilat dalam larutan HCl 2 N dan 

NaOH 2 N selama 1 jam pada suhu ruang. Pengurangan berat serat menunjukkan 

ketahanannya dalam kondisi asam dan basa. Semakin tinggi pengurangan 

beratnya, maka serat tersebut semakin tidak stabil. Hasil yang diperoleh dapat 

dilihat pada Tabel 4.5.3 berikut. 

 

Tabel 4.5.3 Ketahanan serat rayon asli, serat rayon-g-Poliakrilat dan serat rayon-

co-NBA-g-Poliakrilat dalam kondisi asam dan basa (kondisi : serat 0,5 

gram, waktu perendaman 1 jam, suhu ruang) 

 

Konsentrasi 
NBA (%w/v) 

Waktu Ozonasi 
Kembali (menit) 

%pencangkokkan 
asam akrilat 

%penurunan berat 

HCl 2 N NaOH 2N 

- 60 51,08 14,27 16,25 

3 90 47,77 7,51 8,92 

5 90 31,13 5,98 6,06 

Serat Rayon 2,73 3,61 

 

 Pada Tabel 4.5.3 dapat dilihat bahwa serat hasil modifikasi memiliki 

ketahanan terhadap kondisi asam dan basa yang lebih rendah dibandingkan serat 

rayon asli. Hal ini dapat disebabkan karena semakin banyak gugus akrilat yang 

tercangkok  pada serat maka serat akan semakin hidrofil sehingga mudah 

terhidrolisis dalam asam dan basa. Pada tabel 4.5.3 juga dapat dilihat bahwa 

ketahanan serat termodifikasi terhadap kondisi asam dan basa meningkat dengan 

adanya pembentukan ikat silang pada serat. Adanya ikat silang pada serat rayon 

termodifikasi  menyebabkan struktur rantai selulosa yang semakin rapat sehingga 

terjadi penurunan laju difusi larutan asam atau basa ke dalam serat. Ketahanan 

serat rayon asli dan serat termodifikasi terhadap kondisi asam lebih baik 

dibandingkan terhadap kondisi basa. Hal ini terlihat dari penurunan berat serat 

pada kondisi basa lebih besar dibandingkan pada kondisi asam. Besarnya nilai 

penurunan berat ini dapat disebabkan oleh tingginya derajat pengembangan serat 
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rayon asli maupun serat termodifikasi di dalam larutan basa sehingga laju difusi 

larutan ke dalam serat juga semakin tinggi dan serat semakin mudah terhidrolisis. 

 Kerusakan serat rayon dalam larutan asam dan basa merupakan reaksi 

degradasi rantai selulosa
[8)

. Degradasi selulosa pada kondisi asam terjadi pada 

ikatan glikosida pada rantai β-glukosa. Hal ini disebabkan karena ikatan asetal 

mudah terhidrolisis oleh asam. Degradasi selulosa pada kondisi basa terjadi pada 

ujung rantai molekul selulosa melalui reaksi β-eliminasi.  
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BAB 5 

KESIMPULAN DAN SARAN 

5.1 Kesimpulan 

Penelitian ini bertujuan untuk membuat serat rayon terikat silang N,N’-

Metilendiakrilamida (NBA) sebagai matriks pencangkokkan gugus fungsi asam 

akrilat (AA) dengan metode ozonasi dalam udara yang memiliki derajat 

pengembangan dalam air berkisar antara 300-400% serta tahan terhadap asam dan 

basa. Hasil dari percobaan ini adalah Serat rayon-co-NBA-g-Poliakrilat. 

Kesimpulan yang dapat diambil dari penelitian ini adalah: 

1. Jumlah ozon yang dapat diserap oleh serat rayon merupakan fungsi dari 

waktu ozonasi, laju alir ozon dan berat serat di dalam tabung impinger. 

Efisiensi penyerapan ozon oleh serat rayon, dapat diperoleh dengan 

menggunakan jumlah serat yang lebih banyak dengan laju alir yang lebih 

tinggi dan waktu ozonasi yang lebih lama. 

2. Karakteristik pembentukan ikat silang dengan NBA didapat pada waktu 

ozonasi 30 menit, laju alir 1,0 L/min, berat serat 2,00 gram, suhu 

pencangkokkan 80
o
C dan konsentrasi NBA 5%. 

3. Semakin tinggi derajat ikat silang yang terbentuk, maka jumlah asam 

akrilat yang tercangkok akan semakin kecil. Jumlah asam akrilat yang 

tercangkok sebanding dengan jumlah ozon yang diserap oleh serat rayon.  

4. Kondisi optimum pencangkokkan asam akrilat didapat pada konsentrasi 

NBA 5%, waktu  ozonasi kembali 90 menit dan konsentrasi AA 20%. 

5. Semakin banyak gugus karboksilat yang tercangkok maka permukaan 

serat akan semakin hidrofil sehingga derajat pengembangan serat akan 

semakin tinggi dan mudah terhidrolisis pada kondisi asam dan basa.  

6. Karakterisasi dengan FTIR menunjukkan bahwa pembentukan ikat silang 

NBA dan pencangkokkan AA pada serat rayon telah berhasil dilakukan. 

7. Metode ozonasi dapat digunakan untuk memisahkan, mengontrol dan 

mengoptimasi pembentukan ikat silang N,N’-Metilendiakrilamida dan 

pencangkokkan monomer asam akrilat pada serat. 
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5.2 Saran  

1. Serat rayon yang dicangkok asam akrilat memiliki gugus fungsi karboksilat 

yang dapat berfungsi sebagai penukar kation, maka perlu dilakukan 

percobaan untuk melihat kapasitas dan selektivitas kationnya. 

2. Perlu dipelajari lebih lanjut mengenai kinetika kopolimerisasi cangkok agar 

diketahui mekanismenya dengan baik  

3. Perlu dilakukan karakterisasi dengan TGA (Thermal Gravimetric Analysis) 

dan NMR (Nuclear Magnetic Resonance) untuk mengetahui ketahanan termal 

dan struktur serat rayon-co-NBA-g-Poliakrilat. 
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LAMPIRAN 

 

Lampiran 1. Spesifikasi serat rayon 

PRODUK PT. INDO-BHARAT RAYON 

Menara Batavia, 16th Floor, Jl. K.H Mas Mansyur Kav. 126, Jakarta 10220, 

Indonesia  

TECHNICAL SPECIFICATIONS 

VISCOSE RAYON STAPLE FIBRE (REGULARY QUALITY) 

CONTENT UNIT STANDARD 

Denier Variation 

Staple Length 

Tenacity (Cond) 

Tenacity (Wet) 

Elongation (Cond) 

Elongation (Wet) 

Oil Content 

Equilibrium Moisture Regain 

DEN 

mm 

g/d 

g/d 

% 

% 

% 

% 

± 6% 

± 3% 

2.50 Min 

1.20 Min 

20 ± 2 

22 ± 2 

0.25 ±0.05 

13 

  

Lampiran 2. Sistematika kerja 

 

Karakterisasi

FTIR %Swelling Ketahanan asam dan basa

Pencangkokkan Asam Akrilat pada Serat Terikat Silang

Variasi Waktu Ozonasi Kembali Variasi Konsentrasi

Optimasi Pencangkokkan NBA pada Serat

Variasi Suhu Variasi Konsentrasi

Optimasi Penyerapan Ozon oleh Serat Rayon

Variasi Waktu Ozonasi Variasi Laju Alir Variasi Berat Serat Variasi Kerapatan Serat

Serat Rayon

disoxlet dengan n-Heksana selama 3 jam di oven pada suhu 65oC selama 4 jam
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Lampiran 3. Ilustrasi proses pembuatan serat rayon terikat silang dengan gugus 

fungsi asam akrilat 

Lampiran 4. Data titrasi iodometri untuk penentuan berat ozon total pada 

kalibrasi ozonisator.  

Laju 
alir 

(L/min) 

Waktu 
(menit) 

V tiosulfat 
rerata (ml) 

N tiosulfat 
Berat o3 total 

(mg) 

Berat o3 yg 
dihasilkan per 

menit (mg) 

0,1 

15 7,65 0,00504 740,28 49,35 

30 14,85 0,00504 1437,00 47,90 

45 24,02 0,00504 2324,37 51,65 

60 32,08 0,00504 3104,32 51,74 

  rata-rata 50,16 

0,3 

15 9,27 0,00500 889,92 59,33 

30 18,25 0,00500 1752,00 58,40 

45 27,15 0,00500 2606,40 57,92 

60 33,10 0,00500 3177,60 52,96 

  rata-rata 57,15 

0,5 

15 11,95 0,00488 1119,67 74,64 

30 24,60 0,00488 2304,92 76,83 

45 36,05 0,00488 3377,74 75,06 

60 47,08 0,00488 4410,74 73,51 

  rata- rata 75,01 

1 

15 12,68 0,00488 1187,60 79,17 

30 25,73 0,00488 2410,33 80,34 

45 39,38 0,00488 3689,28 81,98 

60 52,98 0,00488 4963,55 82,73 

  rata- rata 81,06 
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Contoh perhitungan : 

Berat total O3 = V N2S2O3 × 8 × N N2S203 × 2400 

Pada laju alir 0,1 L/min dan waktu ozonasi 15 menit, didapat volume N2S2O3 

sebesar 7,65 ml. Maka berat ozon total yang dihasilkan alat adalah: 

Berat total O3 = V N2S2O3 × 8 × N N2S203 × 2400 

 = 7,65 ml × 8 × 0,00504 ×2400 

 = 740,28 mg 

 

Lampiran 5. Pengaruh waktu ozonasi dan laju alir  terhadap penyerapan ozon 

pada serat 

Laju Alir 0,1 L/min 

Waktu 
ozonasi 
(menit) 

Berat serat 
(gram) 

Volume 
n2s2o3 (ml) 

 o3 diserap 
(mmol) 

Berat o3 
diserap (mg) 

Kerapatan 
(mmol/gram) 

15 2,0021 19,2 0,1062 254,82 0,0530 

30 2,0076 21,9 0,1211 290,66 0,0603 

45 2,0042 22,6 0,1250 299,95 0,0624 

60 2,0016 23,4 0,1294 310,56 0,0646 

N N2S2O3  = 0,00553 N 

 

Laju Alir 0,5 L/min 

Waktu 
ozonasi 
(menit) 

Berat serat 
(gram) 

Volume 
n2s2o3 (ml) 

 o3 diserap 
(mmol) 

Berat o3 
diserap (mg) 

Kerapatan 
(mmol/gram) 

15 2,0019 20,9 0,1156 277,38 0,0577 

30 2,0076 22,2 0,1228 294,64 0,0612 

45 2,0009 23,4 0,1294 310,56 0,0647 

60 2,0024 24,1 0,1333 319,86 0,0666 

N N2S2O3  = 0,00553 N 
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Laju Alir 1 L/min 

waktu 
ozonasi 
(menit) 

berat serat 
(gram) 

volume 
N2S2O3 (ml) 

 O3 diserap 
(mmol) 

berat O3 
diserap (mg) 

kerapatan 
(mmol/gram) 

15 2,0022 23,2 0,1278 306,80 0,06385 

30 2,0069 24,0 0,1322 317,38 0,06589 

45 2,0045 25,1 0,1383 331,92 0,06900 

60 2,0074 25,9 0,1427 342,50 0,07109 

N N2S2O3  = 0,00551 N 

Perhitungan : 

mmol O3 diserap = V N2S2O3 × N N2S2O3  

Berat O3 diserap = mmol O3 diserap × 2400 

Kerapatan = 
𝑚𝑚𝑜𝑙  O3 diserap  

𝑏𝑒𝑟𝑎𝑡  𝑠𝑒𝑟𝑎𝑡
 

 

Lampiran 6. Pengaruh berat serat terhadap penyerapan ozon pada serat 

berat serat 
(gram) 

volume N2S2O3 

(ml) 
mmol O3 
(mmol) 

berat O3 
(mg) 

kerapatan 
(mmol/gram) 

2,0030 25,5 0,1405 337,21 0,0701 

3,0027 35,2 0,1940 465,48 0,0646 

4,0007 43,0 0,2369 568,63 0,0592 

    N N2S2O3 = 0,00551 N; laju alir 1,0 L/min; waktu ozonasi 30 menit  

 

Lampiran 7. Pengaruh Kerapatan Serat terhadap Penyerapan Ozon pada Serat 

berat 
serat 

(gram) 

tinggi 
serat 
(cm) 

kerapatan 
serat 

(gram/cm) 

volume 
N2S2O3 (ml) 

mmol 
O3 

(mmol) 

berat 
O3 (mg) 

kerapatan 
(mmol/gram) 

2,0069 8 0,2509 24,0 0,1322 317,38 0,06589 

2,0016 12 0,1668 24,8 0,1366 327,96 0,06827 

2,0045 16 0,1253 25,4 0,1400 335,89 0,06982 

N N2S2O3  = 0,00551 N; laju alir 1,0L/min; waktu ozonasi 30 menit 
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Lampiran 8. Pengaruh suhu pencangkokkan terhadap kadar pencangkokkan 

NBA 

Suhu 
grafting (oC) 

Berat  Serat 
%grafting 

Awal  Akhir 

60 2,0107 2,4247 20,59 

70 2,0041 2,5253 26,01 

80 2,0170 2,9971 48,59 

90 2,0077 2,9772 48,29 

 

 

Lampiran 9. Pengaruh konsentrasi NBA terhadap kadar pencangkokkan NBA 

Berat Serat  Konsentrasi 
NBA 

%grafting 
Awal Akhir 

2,0034 2,8301 

3 

41,26 

2,0026 2,8385 41,74 

2,0044 2,8078 40,08 

2,0005 2,8264 41,28 

 
rata-rata 41,09 

2,0018 3,0002 

5 

49,88 

2,0026 3,0330 51,45 

2,0026 3,0257 51,09 

2,0034 2,9938 49,44 

 
rata-rata 50,46 

2,0038 3,3655 

7 

67,96 

2,0092 3,2909 63,79 

2,0014 3,3095 65,36 

2,0073 3,3431 66,55 

 
rata-rata 65,91 
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Lampiran 10. Pengaruh konsentrasi NBA dan  waktu ozonasi kembali terhadap jumlah dan kerapatan ozon yang terserap pada serat 

Konsentrasi 
NBA (%v/v) 

Berat serat 
(gram) Grafting 

(%) 
Waktu Ozonasi 
Kembali (menit) 

Volume 
Na2S2O3 (ml) 

mmol Ozon 
Terserap 

Jumlah Ozon 
Terserap (mg) 

Kerapatan 
Ozon Terserap 
(mmol/gram) awal akhir 

3 

2,0199 2,8349 40,35 30 21,90 0,1071 257,02 0,0530 

2,0036 2,7952 39,51 60 22,20 0,1086 260,54 0,0542 

2,0109 2,8212 40,30 90 24,38 0,1192 286,12 0,0593 

2,0054 2,8277 41,00 120 25,20 0,1232 295,75 0,0614 

5 

2,0169 3,0903 53,22 30 16,90 0,0826 198,34 0,0410 

2,0107 2,9971 49,06 60 19,93 0,0975 233,90 0,0485 

2,0055 3,0674 52,95 90 21,00 0,1027 246,46 0,0512 

2,0030 3,0224 50,89 120 22,23 0,1087 260,89 0,0543 

7 

2,0175 3,2552 61,35 30 12,70 0,0621 149,05 0,0308 

2,0195 3,3392 65,35 60 13,25 0,0648 155,50 0,0321 

2,0154 3,3446 65,95 90 14,01 0,0685 164,42 0,0340 

2,0134 3,3112 64,46 120 14,37 0,0703 168,65 0,0349 

N Na2S2O3  =  0,00489 N 

5
9
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Lampiran 11. Pengaruh konsentrasi NBA dan waktu ozonasi kembali terhadap 

kadar pencangkokkan asam akrilat 

konsentrasi 
NBA 

%Grafting 
NBA 

Berat serat (gram) Waktu ozonasi 
kembali (menit) 

%grafting 
asam akrilat 

awal akhir 

3 

40,08 2,0125 2,6700 30 32,67 

41,28 2,0149 2,8979 60 43,82 

41,26 2,0039 2,9611 90 47,77 

41,74 2,005 2,9551 120 47,39 

5 

51,45 2,0021 2,4892 30 24,33 

49,88 2,0036 2,5356 60 26,55 

51,09 2,0239 2,6540 90 31,13 

49,44 2,0013 2,6982 120 34,82 

7 

65,36 2,0075 2,1901 30 9,10 

67,96 2,0078 2,2094 60 10,04 

63,79 2,0015 2,3011 90 14,97 

66,55 2,0058 2,3221 120 15,77 

 

 

Lampiran 12. Perbandingan rasio mol asam akrilat dengan mol ozon yang 

terserap 

mmol ozon 
mmol asam 

akrilat 

mmol asam 
akrilat/mmol 

ozon 

5,3546 9,1243 2 

5,4279 12,2537 2 

5,9609 13,2834 2 

6,1614 13,1848 2 

4,1321 6,7596 2 

4,8729 7,3827 2 

5,1345 8,7441 2 

5,4352 9,6711 2 

3,1052 2,5340 1 

3,2396 2,7977 1 

3,4254 4,1579 1 

3,5135 4,3894 1 
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Lampiran 13. Pengaruh variasi konsentrasi asam akrilat terhadap kadar 

pencangkokkan asam akrilat 

[NBA] 
grafting 

(%) 

Berat Serat 
(gram) 

waktu ozonasi 
kembali (menit) 

[Asam Akrilat] 
(%v/v) 

grafting 
(%) 

Awal Akhir 

5 42,56 

1,0044 1,5088 

90 

10 50,22 

1,0028 1,5292 15 52,49 

1,0067 1,5460 20 53,57 

1,0037 2,8239 25 181,35 

 

 

 

Lampiran 14. Uji pengembangan serat rayon asli, serat rayon-g-Poliakrilat dan 

serat rayon-co-NBA-g-Poliakrilat 

Konsentrasi 
NBA (%w/v) 

waktu ozonasi 
kembali (menit) 

pencangkokkan 
asam akrilat 

(%) 

swelling(%) 

I II Rerata 

3 

30 32,67 335,04 338,26 336,65 

60 43,82 366,04 367,62 366,83 

90 47,77 455,39 459,11 457,25 

120 47,39 417,16 418,30 417,73 

5 

30 24,33 185,33 182,19 183,76 

60 26,55 224,42 224,74 224,58 

90 31,13 326,29 326,91 326,60 

120 34,82 328,46 330,90 329,68 

7 

30 9,10 102,20 103,80 103,00 

60 10,04 118,02 121,16 119,59 

90 14,97 131,71 135,55 133,63 

120 15,77 159,14 163,60 161,37 

0 
30 33,70 500,84 502,74 501,79 

60 51,08 672,87 673,35 673,11 

Serat Rayon Asli 483,44 484,54 483,99 

 

Perbandingan relatif terhadap serat rayon asli =  S1−S
S

× 100%  

Ket : S = swelling (%) serat rayon asli 

  S1= swelling (%) serat rayon termodifikasi 
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Lampiran 15. Spektrum FTIR gabungan serat rayon asli, serat rayon-co-NBA 

dan serat rayon-co-NBA-g-Poliakrilat. 

 

 

Lampiran 16. Spektrum FTIR gabungan serat rayon asli, serat rayon-co-NBA 

dan serat rayon-co-NBA-g-Poliakrilat tanpa grafting. 
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