BAB III
PENELITIAN

3.1.1. Nitrasi selulosa.

Metods vang dipakai adalah optimasi terhadsp
varigbel—variabel vang s&kan memberikan hasil vang paling
optiéal. Varisbel-varisbel vyang akan diamsti pengarﬁhnya
dala@ optimasi nitrasi selulosa terhadap sampel kapﬁs_ dan
kapuﬁ adalah :

- Voiume HNO,

- Vo}ume H,50,

- Volune HZO

Adap@n sebagai‘variabél tetapnys adalah

- Befat sampel kapss dan kapuk (masing-masing sebényak 27
buéh} dengan berat tiap sampel 250 mgrap.

- Hahtu reaksi : 12 menit ; temperatur reaksi : 17°¢

Adapén pengamatan yang dilakukan terhadap variabel .perubah

adalgh sebagsi berikut

A, Sémpel kapas dinitrasi dengen campuran larutan HNOQ, H SO4

2

dan H,0 dalam berbsgai variasi volume.

b. Sételah dinitrasi, mﬁsing—masing sampel ditimbang. Dari
sini dapat diketshui sampel dengan bersat terbesar, vakni
h3511 perlakuan dengan larutan penitrasi yang optimum.

c. Cara vang sama dikerjakan pula untuk sampe] kapuk.
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3.1.2. Uil kelarutan dendan aseton.

; Masing-masing sampel diuji waktu kelarutannys dalam
pelarut aseton. Dari perlakuan 3.1.1.b dan 3.1.2 maka dipilih
sampel dengan berat terbesar sertaz yang mempunysi wskiu
kelaiutan terkecil (sebagai sampel hasil perlakuan vyang

optimum).

3.1.3. Uii viskositas dan penentuan Mv.

. Sampel vyang dimsksud dalam 3.1.2 dibuat dalam
berbagal macam konsentrasi (dengan pelarut sseton), kemudian
masing-masing kpnseﬁtrasi diuknr wgktu alirnys dengan
viskosimeter (terlebih dulu dilakukan pengamatsn terhadap
wakt# alir aseton). Data-data yang diperoleh diolash menjadi
grafikimenurut persamasn Huggins, yang kemudian dig&buhgkan
dengén persamasan Mark-Houwink untuk memperoleh harga Mv

(Berat molekul rats-rats viskositas).

3.1.4. Pembnatan spektrum IR.

Untuk menguji terdspatnya gugus nitrat dari sampel
hasil perlakusn yang optimum maka perlu pembuatan spektrum
IR. éAdanya gugus nitrst dari selulosa  nitrat harus

dituﬁjukkan dengan terdapatnya puncak-puncak serapan khas

gugus nitro; yakni pada dsersh 1700-1600 cﬁﬂ, 1300-1225 cmft

870 ~ 830 cm ' dan 763 - 690 cm .
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Szalax_da.n_&ahﬂn
3.2.1. Alat yang didunaksn :

Instrumen

Spektrofotometer IR (Buck Scientific M500).

- Timbangsn analitik.

Oven.

Pompa Vakum (untuk penyaringan).

Alst gelas
- Erlenmayer. - Labu uakur.
- Stopwatch. - Gelzas ukur.
- Corong buchner. - Besker gdelas.
- pipet tetes - pengaduk
- viskosimeter ostwald
3.2.2. Bahan yang digunakan
- kapas - kapuk - es
- HHO3 peksat - HzSO‘ pekat - Aqusadest
- aseton
3.3. Cars Keria
3.3.1. Pembuatan lsrutan penitrasi.

- disispkan campursan : H20 {dengan variasi
0, 4, 8 mL) dengan variasi asam nitrat pekat 7, 11,.
15 mL.

- csmpuran tersebut .didinginkap dalam es, kemadian

ditambah dengan variasi sto4 pekat 7, 11, 15 mL.
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3.3.2. Pembustan selulosa pitrat (pads 17°C).
- sejumlah 250 mgram kapas direndam dalam larutan

penitrasi di atas sambil diaduk selama 12 menit.

- Selunlosa nitrat yang terbentuk dicuel dengan air

sanpai bebas asam,

- Hal ysng sama dikerjakan tefhadaé sampel kapuk.

- EKemndisn kesemus sampel vyang telah dinitrasi
tersebut ditimbang kembali dengan neracs anslitis.
Dari sampel-sampel tersebut dipilih yang mewmpunysi

berat terbesar,

3.3.3. Uii kelarutsn,
| - Dismbil sejﬁmlah 1 mgram sampel seluloss nitrat
kemudian dimasukkan dsalam 1 mL asseton. Waktu hingga
melarutnyva selulosa nitrat dicatst.
- Uji kelarutan dikerjskan terhadap semua sampel (baik
dari kspas maupun kspuk), hingga aksn dipercleh

sampel yang mempunysi waktn kelarutan terkecil.

3.3.4. Uii viskositss.
| - Dipilih sampel yang mempunyai berat hasil nitrasi
terbesar dan waktu larut dalam aseton yang terkecil
sebsgai selulosa nitrat untuk perlskuan selanjutnys.
- Sejumlsah 250 mgram seluloss nitrat ini dilsrutkan
dengan aseton dalam labu ukur 25 mL.

- Diuvkur wsktu alir 10 mlL pelarut saseton dalam
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viskosimeter (dilakukan 3 kali pengukuran).
- Dibust 1lsrutan polimer selulosa nitrat dengan
ketentuan sebagai berikuot
&, Larutan induk dengan konsentrasi C..
b. Larutan dengan konsentrasi 3/4 C.
~¢. Larutan dengan konsentrasi 1/2 C.
d. Larutan dengan konsentrasi 1/4 C.
~ Diukur wsktu alir larntan tersebut di atas (diambil
10 ml dan dilakukan 3 kali pengukursn)}.
- Viskositas dikeriskan terhsdap sampel kapas; dsn

kapuk.

3.3.5. Bembuatan spektrum IR.
3.3.5.1. Persiapan sampel (pembuafan pelet KBr).
: - Sampel dan KBr dikeringkan dalam oven.
- Sampel sebanyak * 1 mgram digerus dengan * 50 mdram
EBr dalam lumpang porselin hinggda menjadi homégen.
- Serbuk diteksn dengan =lat pembuat pelet hingga

menbentuk lapissn tipis ysng tembuns cahaya (pelet).

3.3.512. Pembustan spektrum IR untuk selnlosa nitrat.

- Pelet ditempatkan dalam ruang sampel spektrofoto-
meter IR yang selaﬁjutnya alat tersebut diopefasi—
kan pada waktu pembacaan (time scan} 3 menit; dan
bilangan gelombang 600 - 4000 cm . |

- Dibuat spektrum IR untuk udara sebsagsil spektrum

IR-blangko (referensi).
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~ Dibust spektfum IR untuk selunloss nitrat, kemudian
dibandingkan dengan spektrum IR-blangko seﬁingga
diperoleh spektrum IR seluloss nitrat vang
sébenarnya {(vakni spektrum IR perbandingan

‘selulosa nitrat terhadap udara/blangko).




3.4. S_km_Kg.z.m

3.4.1.

3.4.2. Transformasi seluloss dan uji kelarutan.

Penvispsn laruisn penetragi.

vV, HROQ,

— |V H O
x 2
dinginkan i 2
dengan es
larutan
penetrasi

Bahan =z

250 mgram |

lasrutan penetrasi

-

selulosa nitrsat

N ¥

-~ direaksikan 12 menil

bebas asam
= dikeringkan dalam oven

- ditimbanyg

sseton 1

ml selulosa nitrat kering

w

- dicatal waktu kelarutan

&

- dinginkan
hingga 17 <

- dicuci dengaen air hingga

selulosa nitrat*) dengan :

- berat terbesar.
- waktu larut terkecil.

(uji Viskc)sitaﬁs)4J I——'(spektrum IR) |
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3.4.3. Uii viskositas.

selulosa nitrst * dengan Cn

- diukur wakiu alirnyc
L 4

data pengamatan (tn}

-~ persamaan Huggins

l - persamaan Mark—-Houwink
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Hv
Keterangsan
- Vx : varissi volume H20 = 0, 2, 4 nL
- Vy : varissi volume HNO3 = 7, 11,‘15 mlL
- Vz » variasi volume HZSO‘4= 7, 11, 15 mL
-~ bahan =z sampel-sampel kapas dan kapuk.
- Cn : variassi konsentrasi larutan selulosa

nitrat : 1C, 3/4C, 1//2C, 1/4C;

dengsn C : 1 gram selulosa

nitrat

dalam 100 ml larutan.






