45

Lampiran A : Perhitungan menentukan viskesitas intrinsik,
derajat polimerisasi (DP) dan berat molekul

relatif (M)

Rumus yang digunakan wuntuk menentukan harga viskositas

intrinsik, (DPF) dan (M)

Q e = ? reduksi
t larutan
Y pelarut
7=p = n spesifik
= n reduksi — 1
Pep /€ = L[ 1+kL[n 1 c

£ 7 ] merupakan intersept grafik antara 7:p / C
terhadap C.

[ p 1 = K (M = Kk (om*®
K tn® = K (B3 (DF)®
- — =
K = K (M)
K
K =
=
(BM)U
1/a
L n 1
i
L1 mnd]t/e

Y
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i/
[ p 1 N
M = M (EIM)Ll
K
Tabel A.l1. Harga Q.red’Qsp’Qsp/C pada berbagai konsentrasi
untuk selulosa asetat primer dari pulp kayu pinus
C (g/m) t{detik) 7red 7sp 75p /G
10 . 107 ° 536,32 5,5120 4,512¢ | 0,4512 . 10°
7.5 . 1o ? 378.69 | 32,8919 2,8919 | 0,38556 . 10°
5 . 10 ° 254,19 2,6120 1,6120 | o,3224 , 10°
2,5 . 10 ° 16Z%,08 1,46754 G, 4754 0,2702 . 10°
Tabel A.Z. Harga Qred’QEP’QSP/C pada berbagai konsentrasi
untuk selulosa asetat primer dari pulp kayu akasia
c ik i Psp 7 ©
(g/mL) t(datik) Nred =p =p
10 . 10 ° S04, 06 5,2010 4,2010 0,4201 . 10°
7,5 . 1077 | 352,54 I,643E8 2,5478 0,3528 . 107
5 . 1072 246,36 2,5340 1,59340 O,70868 . 102
2,5 . 1073 157,60 1:.6197 0,61?7 0,2479 . 103

1) Berat molekul relatif (M) dan

selulosa asetat primer dari
sintesa maksimum).

Dari data literatur dan
harga :

[l?] =

bl
(BM)u 288

terajat polimerisasi (DF)

pulp kayu pinus {(hasil

perhitungan, diketahui

0,2088 . 107 mL/g = 2,06 dL/g
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a = 1,02
K = 2,23 . 107?
2,06 ¢.78
DF - : — = B0OS,54
2,23 . 10
2,06 .98
M = , — < 288

2,23 . 10

il

231580,83

2) Berat molekul relatif (M) dan derajat polimerisasi (DF)
selulosa asetat primer dari pulp kayu akasia (hasil

sintesa maksimum) -

Dari data literatur dan perhitungan, diketabui harga :

[ n1 = 0,1913 . 10? mL/g = 1,91 diL/g
(BM) = 288
a = 1,02
K = 2,23 . 107°
1,91 0,98
D - — = 748,70
2,23 . 10
1,91 0,98
I =
3

2,23 . 107

215021,89




-2

[9SP/C] X 10

2.5 5 7.5 10
C x 10
Grafik A.l. Kurva hubungan antara ?sp/C terhadap C

a&. Selulosa asetat primer pulp kayu pinus

b. Selulosa asetat priemr pulp kayu akasia
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Lampiran B : Perhitungan terhadap kadar gugus asetil

selulosa asetat primer

Rumus yang dipakal untuk menentukan kadar gugus asetil

seluloa asetat primer adalah

4 asetil = [}D - C).Na + (A - B)'Nb:J x F/W
diketahui
A = wvolume NaOH untuk titrasi contoh (mL}
= volume NaOH untuk titrasi blanko {(mL)
= volume titrasi HC1 untuk contoh (mlL)

= volume titrasi HC1 untuk blanko (mL)}

B

C

D

N, = Normalitas HC1
N, = Normalitas NaOH, untuk titrasi kelebihan HC1
F = 4,305 (faktor untuk % asetil)

W = berat contoh -

Data yang mendukung untuk perhitungan kadar gugus asetil

tercantum pada Tabel lampiran C.1.3.4.

1) Kadar gugus asetil untuk selunlosa asetat primer dari

pulp kayu pinus (hasil sintesa maksimum)

(18,9 - 11,15) 0,5 + (1,2 - 1,4) 0,1

H]

% asetil
4,305 / 0,375

44,285 2%




Kadar guaus asetil untuk selulosa asestat primer dari

pulp kayu pinus (hasil sintesa minimum) §

(18,9 — 11,3) G,5 + (0,585 - 1,4) ©,1
%o oasetil o=

4,708 / 0,375

it

40,864 %
Fadar guous asetil antuk selulosa asetat primer  dari

pulp kayu akasia (hasil sintesa maksimum) 3

(18,9 - 11,25) 0,5 + (0,7 — 1.4} 0,1

%o oasetil
4,308 /S 0,573

47,11 %

Kadar gugus asetil untuk selulesa asetat primer dari

pulp kayu akasia (hasil sintesa minimum) s

(18,9 =~ 11,65) 0,5 + (0,45 - 1,4) 0,1

It

Y oasetil

4,505 / 0,375

= 40,53 %

o




Lampiran C : Kondisi optimasi asetilasi selulosa

Karakterisasinya

C.1. BSintesa Selulo=za Asetat Primer

C.1.1. Bahan pulp Kayu Pinus

Berat contoh 500 mg

Jumlah asetat glasial = 5 nL

Tabel C.1.1.1. Optimasi jumlah asetat anhidrid

Asetat . .

No anhidrid (mL) Hazil sintesa (mg)

1 3 731,893

2 3 746,350

3 7 753,200

4 9 781,150

5 11 841,968

6 25 843,318

Keterangan

- Jumlah asam sulfat = 5 tetes
- Waktu penggembungan = B0 menit
- Temperatur awal reaksi = 5°C

Tabel C.1.1.Z. Optimasi jumlsh asam sulfat

Asam sulfeat . .
No (tetes) Hasil sintesa (mg)
1 1 841, 300
2 3 866, 516
3 5 841,986
4 7 788,240
5 g 805,006
Keterangan
~ Jumlah asetat anhidrid = 11 mlL
- Waktu penggembungan = B0 menit
- Temperatur awal reaksi = 5°C

dan
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Takbel C.1.1.3. Optimasi temperatur awal reaksi

temperatur awal . .
Mo reaksi (°C) hasil sintesa (mg)
i 5 864,314
2 15 818,475
A 25 825,280
4 5 T70, 200
B 45 789,000
Feterangan @
— Jumlah asetat anhidrid = 11 ml
-~ Jumlaih asam sulfat = I tetes
— Waktu penggembungan = &0 menit

Tabel C.1.1.4. Optimasi waktu psnggembungan

N wak tu penggembungah hasil sintesa (mg)
{ menit )

1 B0 BE7 028

2 &0 846,516

4 90 824,900

i} 120 821 , 450

& 180 816,950

Feterangan :

~ Jumlah asetat anhidrid = 11 mlL
- Jumlah asam sulfat = I tetes
- Temperatur awal reaksi = 5

£.1.2. Bahan Kayu Akasia
Berat contoh = 250 mg

Jumlah asetat glasial =

it
3
=



Tabel C.1.2.1. Optimasi juml

53

ah asetat anhidrid

Asetat . .
No anhidrid (mL) Hasil sintesa (mg)
1 3 553, 146
2 5 660,200
3 7 888,400
4 8 773,400
5 11 819,000
B 25 822,100
Keterangan
-Jumlah asam sulfat = 5 tetes
-Haktu penggembungan = B0 menit
~Temperatur awal reaksi = 5°C

Tabel C.1.2.2. Optimasi juml

ah asam sulfat

Asam sulfat . .
No (tetes Hasil sintesa (mg)
1 1 817,173
2 3 825,450
3 5 819,000
4 7 800,783
5 g 790,875
Reterangan

- Jumlah asetat anhid

- Waktu penggembungan

- Temperatur awal reaksi

Tabel C,1.2.3. Optimasi temp

rid =11 mL
B0 menit
5°¢C

"

eratur awal reaksi

Temperatur awal
No reaksi (OC)

Hasil sintesa (mg)

5

15
25
35
45

Nk QOB b

825,450
816,000
800, 366
750,833
743,530




Keterangan _
'~ Jumlah asetat anhidrid
- Jumlah asam sulfat
~ Waktu penggembungan

o4

11 mL
3 tetes
B0 menit

I

Tabel C.1.2.4. Optimasi waktu penggembungan

Waktu penggembungan . s
No ( menit ) Hasil sintesa (mg)
1 30 807,750
2 80 825,450
3 90 786,025
4 120 781,834
5 150 779,750
Keterangan
- Jum}ah agsetat anhidrid = 11 miL
- Jumlah asam sulfat = 3 tetes
- Temperatnr awal reaksi = 5%

C.1.3. Karakterisasi Selulosa Asetat Primer

C.1.3.1. Uji Kelarutan Selulosa Asetat Primer

Tabel C.1.3.1. Lama kelarutan selulosa asetat primer

dalam pelarut aseton dan kloroform

No Bahan Lama EKelarutan (detik)
Aseton Kloroform
1 Pinus ( + ) X 19,20
2 Pinus ( - ) X X
3 Akasia ( + ) X 23,25
4 Akasgia { - ) X X
Keterangan : ( + ) = hasil sintesa maksimum
( - ) = hasil sintesa mininum

X = tidak larut
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C.1.3.2. Penentuan Berat Molekul Relatif dengan Viskosimetri

Pelarut = kloroform
Volume pengukuran = 10 mL
Temperatur = 28°C

Tabel C.1.3.2. Pengukuran waktu alir selulosa asetat primer

{(Hasil sintesa dengan kondisi maksimum)

Zat/bahan Konsentrasi Waktu alir (t) detik
(mg/100mL) ot iz t3 tr
Kloroform - 97,55 97,10 897,25 97,30
Kayu‘pinus 1C 536,411536,32(|536,231536, 32
3/4C 378,471379,15(378,45(|378,869
1/2C 254,231254,02(254,191254,15
1/4C 163,02|162,72(163,50411863,08
Kayu akasia 1C 5086,10|506,10{505,981506,08
3/4C 354,54 |1354,88(354,20{354,54
1/2C 246,87 1247,30(245,711{2486, 56
1/4C 157,58|157,58{157,64{15%7,60

C.1.3.3. Penentuan Titik Leleh

Tabel C.1.3.3. Harga titik leleh =elulosa asetat primer

No Bahan Titik leleh (°C)
1 Pinus ( + ) 284
2 Pinus ( + ) 282
3 Akasia ( - ) 283
4 Akasia ( - ) 280
keterangan = hasil sintesa maksimum

¢+ )
¢ =

hasil sintesa minimum




C.1.3.4. Penentuan Kadar Gugus Asetil

Berat contoh

= 375 ng

Tabel C.1.3.4. Kadar gugus asetil dalam selulosa asetsat

primer
Vol., NaOH (mL) Vol. HC1 (mL)

No Bahan 0,1 N 0,5 N

1 Blanko 1,40 18,80

1 Pinus ( + ) 1,20 11,15

2 Pinus ( - ) 0,585 11,50

3 Akasia ( + ) G,70 11,25

4 Akasia ( - ) 0,45 11,65
Keterangan ( + ) = hasil sintesa maksimun
( — ) = hasil sintesa minimum

56
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Lampiran D : Spektrum Infra Merah Selulosa dan Selulosa

Asetat Primer

L
wy
)

o

r5.a2 aT 5]

B T T l_g T

854G, 4

2

232.9
foa—1] L

Gambar D.1. Spektrum Infra Merah selulosa.
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Gambar D.2. Spektrum Infra Merah

dari pulp kayu pinus.
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Gambar D.3. Spektrum Infra Merah selulosa asetat primer

dari pulp kayu akasia
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