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PENGARUH PERBANDINGAN BERAT ASAM SULFAT
(H,S0,) DAN ASAM NITRAT (HNO3) TERHADAP
PERSENTASE MOL NITROGEN DALAM NITROSEL ULOSA

ABSTRAK

Nitroselulosa merupakan suatu senyawa yang bersifa
eksplosif. Sifat eksplosif tersebut menjadikan asiglulosa sebagai
salah satu jenis bahan peledak lemah yang disebpelan.
Nitroselulosa dengan persentase berat nitrogersaeth2,65-13,50%
merupakan komponen utama pada propelan jedngle-base.
Nitroselulosa dibuat melalui reaksi nitrasi kapagnggunakan
campuran penitrasi yang berupa larutan asam rithiO;) 65%
(b/b) dan larutan asam sulfat ;&0;) 95-97% (b/b). Tujuan
penelitian ini ialah untuk mengetahui pengaruh gedingan berat
H,SO, : HNO; dan penggunaan gelombang ultrasonik pada reaksi
nitrasi kapas terhadap persentase mol nitrogermdalt&roselulosa.
Reaksi nitrasi kapas dilaksanakan dengan perbasmlibgrat HSO,
:HNO;adalah1:1;1,5:1;2:1;25:1;3:1; @fm: 1 sertalama
waktu reaksi nitrasi adalah 60 menit. Karakterisagioselulosa
dilakukan melalui interpretasi gugus-gugus fungaigrang teramati
pada spektrum FTIR nitroselulosa dan membandingkamtengan
spektrum FTIR kapas. Penentuan persentase molgeitraalam
nitroselulosa dilakukan menggunakan metode perbgadi
absorbansi tanpa memerlukan kalibrasi eksternasil Heenelitian
menunjukkan bahwa persentase mol nitrogen tertipggg dicapai
pada sintesis nitroselulosa tanpa menggunakan gealegnultrasonik
ialah sebesar 49,40% dengan derajat substitusi saebg,48;
sedangkan pada sintesis nitroselulosa menggunakdmmigang
ultrasonik ialah sebesar 48,21% dengan derajatitasbsebesar
1,45. Persentase mol nitrogen tertinggi dalam seftdosa dicapai
pada perbandingan beraiS®, : HNG; ialah 2 : 1.



THE INFLUENCE OF WEIGHT RATIO OF SULPHURIC
ACID (H,S0,) AND NITRIC ACID (HNO3) TO NITROGEN
MOLE PERCENTAGES IN NITROCELL UL OSE

ABSTRACT

Nitrocellulose is an explosive compound. That prop
makes nitrocellulose as a kind of low explosive chhicalled as
propellant. Nitrocellulose with weight percentagésitrogen 12.65-
13.50% is the major component in single-base plapel
Nitrocellulose is made by nitration reaction totontusing nitrating
mixture consist of nitric acid (HN{p 65% (w/w) solution and
sulphuric acid (HSGO,) 95-97% (w/w) solution. The purposes of this
research are to know the influences of weight ratisulphuric acid
to nitric acid and using ultrasonic wave irradiatiin nitration
reaction to cotton to nitrogen mole percentagesiitrocellulose.
Nitration reactions to cotton was held with weigatio of sulphuric
acidto nitricacidare 1:1;1.5:1;2:1; 2% 3:1;3.5:1andthe
duration of nitration reaction is 60 minutes. Closeazation of
nitrocellulose was done by interpretating functiogeoups in the
nitrocellulose FTIR spectrum and then compare thwbtton FTIR
spectrum. The determination of nitrogen mole pdagas in
nitrocellulose was done usirdpsorbance ratio method without using
external calibration. The results of research slibthat the highest
nitrogen mole percentages achieved in synthesisceitulose
without using ultrasonic wave irradiation is 49.40%th degree of
substitution is 1.48; whereas in synthesis nitlatede using
ultrasonic wave irradiation is 48.21% with degrdesabstitution is
1.45. The highest nitrogen mole percentages imogetiulose is
achieved when weight ratio of sulphuric acid teiciacid was 2 : 1.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Nitroselulosa merupakan suatu senyawa yang beesigmiosif
(mudah terbakar). Sifat eksplosif yang dimilikikait dengan struktur
nitroselulosa yang mengandung gugus N=0O. Atom N @arang
berikatan pada gugus N=0O cenderung memiliki elelgativitas yang
besar sehingga ikatan yang terbentuk di antaragksg@ubersifat tidak
stabil (Urbanski, 1964). Sifat eksplosif tersebutenfadikan
nitroselulosa sebagai salah satu jenis bahan pelézstaah yang
digunakan sebagai bahan isian pendorong pada amatsis disebut
juga dengan propelan. Nitroselulosa yang memenualifkkasi
sebagai komponen utama propelan, khususnya gemgke-base ialah
nitroselulosa dengan persentase berat nitrogersaelil,65-13,50%
atau setara dengan derajat substitusi (DS) mininseimesar 2,50.
Persentase berat nitrogen tersebut dihitung untukus empiris
monomer selulosa 8,00s) (Urbanski, 1965)

Nitroselulosa dapat dibuat dari berbagai jenis bdyeku yang
mengandung alfa-selulosa >92%. Adapun yang dimakéiendan alfa-
selulosa ialah selulosa yang sebenarnya (Tarmang@l). Suatu
molekul tunggal selulosa merupakan polimer lurusi da4’-p-D-
glukosa (Fessenden dan Fessenden, 1982). Selulesdlikh sifat
seperti alkohol oleh karena keberadaan gugus tsdrdkeberadaan
gugus hidroksil tersebut menjelaskan kemampuanlosaluuntuk
membentuk ester dengan asam-asam, seperti ;HEh HSO,
(Urbanski, 1965). Selulosa membentuk komponen staatdinding
sel tanaman. Kandungan selulosa dalam tanaman riasiya
bergantung pada jenis tanaman. Kandungan selutolsasar terdapat
dalam tanaman kapas. Kapas mengandung 95% selli|l8%&;protein;
1,2% abu; 0,6% lilin; 0,3% gula; 0,8% asam-asanawig dan 0,8%
senyawa kimia non-selulosa lainnya. Dan setelalghilemgan semua
senyawa kimia non-selulosa, kapas mengandung =98%losa
(Collop dan Deffenbaugh, 2008). Keberadaan selulosa yang cukup
murni dalam kapas tersebut menjadikan kapas selimdan baku
yang paling sering digunakan dalam pembuatan eittxsa.

Pembuatan nitroselulosa dilaksanakan melalui reaksasi
selulosa menggunakan sumber penitrasi yang berup@; Hasam
nitrat) dan katalis yang berupa$0, (asam sulfat). Nitrasi selulosa
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hendaknya disertai dengan pengadukan untuk menepenafoduk
yang lebih seragam (Urbanski, 1965). Nitrasi mekapasuatu reaksi
kimia yang melibatkan pemasukan gugus nitro N@alam suatu
senyawa kimia. Pada dasarnya nitrasi ialah reaksstsusi, di mana
satu atau lebih gugus nitro dari sumber penitrashggantikan satu
atau lebih gugus (biasanya atom-atom hidrogen) skmyawa yang
dinitrasi (Akhavan, 2004).

Berdasarkan penelitian Lunge (1901), diketahui lzatexdapat
beberapa faktor yang mempengaruhi reaksi nitrdalosa, misalnya
perbandingan berat,80, : HNO;. Nitroselulosa dengan persentase
berat nitrogen >12,65% diperoleh melalui penggun@aampuran
penitrasi dengan perbandingan beraS®, : HNO; tidak kurang dari
Y : 1 dan tidak lebih dari 3 : 1. Faktor lain yaogut mempengaruhi
ialah persentase air dalam campuran penitrasi. KJm@@mpuran
penitrasi dengan perbandingan beragS®, : HNO; adalah 1 : 1,
persentase air maksimum yang diizinkan ialah seld€¥¥4, sementara
untuk campuran penitrasi dengan perbandingan b&@0, : HNO;
adalah 3 : 1, persentase air maksimum yang diininkéh sebesar
12%. Penggunaan campuran penitrasi dengan perigamdiberat
H,SO, : HNGO; adalah 1 : 1 dan persentase air sebesar 5,62% umamp
menghasilkan nitroselulosa dengan persentase bgragen sebesar
13,65%, sementara penggunaan —campuran penitrasigamen
perbandingan berat ,HO, : HNO; adalah 3 : 1 dan persentase air
sebesar 11,34% mampu menghasilkan nitroselulosgadepersentase
berat nitrogen sebesar 13,92%. Adapun campurantrgginiyang
digunakan pada penelitian tersebut terdiri atagdarHNQ 99% (b/b)
serta larutan k60, 95-97% (b/b).

Penggunaan larutan HNQ@ang pekat kurang efisien apabila
reaksi nitrasi dilaksanakan dalam skala yang cliegar. Oleh sebab
itu, perlu dilaksanakan studi lebih lanjut mengensintesis
nitroselulosa menggunakan campuran penitrasi yaaigh | encer.
Berkaitan dengan penggunaan campuran penitrasi lebily encer
tersebut, maka perlu dilakukan optimasi kembali hadap
perbandingan berat,BO, : HNO;. Dalam hal ini, bagian HNglalam
satuan berat dibuat tetap; sementara bagi@OHdalam satuan berat
dibuat bervariasi. Pemvariasian bagianS8, dalam satuan berat
tersebut didasarkan pada perapS®, sebagai katalis pada reaksi
pembentukan ion nitronium (NQ yang merupakan spesi aktif dalam
reaksi nitrasi serta sumber dehidrasi dalam campypanitrasi
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(Urbanski, 1965). Sebagai bentuk kompensasi damggnaan
campuran penitrasi yang lebih encer, maka pada lipaneini
digunakan gelombang ultrasonik sebagai sumber Eenezgksi
tambahan. Penggunaan gelombang ultrasonik padesisirsenyawa
organik telah dilakukan oleh Berthelotet al. (1995), yang
menunjukkan bahwa persentase hasil sintesis yanpdasenyawaof
B)-dibromo yang diperoleh melalui reaksi brominasirgasubstitusi
chalcone dengan variasi waktu 3,5-10 menit mendagsmningkatan
hingga lebih dari 95%. Adapun bahan baku yang digan pada
penelitian ini ialah kapas. Reaksi nitrasi kapdakdanakan setelah
kadar alfa-selulosa dalam kapas diketahui.

1.2 Rumusan M asalah

Berdasarkan latar belakang di atas, dapat dirumus&berapa
masalah penelitian sebagai berikut.
1. Bagaimana pengaruh perbandingan bes&04 : HNO; terhadap
persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa?
2. Bagaimana pengaruh penggunaan gelombang ultrasoada
reaksi nitrasi kapas terhadap persentase mol sitrogalam
nitroselulosa?

1.3 Batasan M asalah

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah sebagaiit.
1. Bahan baku yang digunakan untuk sintesis niutzsa adalah
kapas dengan kadar alfa-selulosa sebesar 99,00%.
2. Sonikator yang digunakan adalah jenis Ultras@ieaner dengan
frekuensi sebesar 47 kHz £ 6%.
3. Perbandingan berat$0, : HNG;ialah'1:1;1,5:1;2:1;25: 1;
3:1;dan 3,5 : 1 serta lama waktu reaksi nitdsiah 60 menit.
Sintesis nitroselulosa disertai dengan pengaduka
Penentuan persentase mol nitrogen dalam nitdosal dilakukan
menggunakan metode perbandingan absorbansi tanpariukan
kalibrasi eksternal.

ok

1.4 Tujuan Pendlitian

Tujuan penelitian ini adalah sebagai berikut.
1. Mengetahui pengaruh perbandingan be&Q4d : HNO; terhadap
persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa.
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2. Mengetahui pengaruh penggunaan gelombang utikagoada
reaksi nitrasi kapas terhadap persentase mol pitrogalam
nitroselulosa.

1.5 Manfaat Penelitian

Diharapkan penelitian ini dapat memberikan inforinilasiah
mengenai sintesis nitroselulosa melalui reaksi asitr kapas
menggunakan campuran penitrasi yang terdiri atasala HNQ 65%
(b/b) dan larutan 50, 95-97% (b/b).



BAB I
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Sintesis Nitroselulosa

Nitroselulosa (Gambar 2.1) dapat diperoleh melkedbérifikasi
selulosa menggunakan HNOProses tersebut digambarkan sebagai O-
nitrasi. Nitrasi selulosa dinyatakan melalui peraam(2.1) (Urbanski,
1965).

CeH100s + XHNO; =—=  CgH10x05(ONO,), +xH,0 @.1)

Rumus selulosa pada persamaan di atas disederharde@gan
mengasumsikan derajat polimerisasi 1.

o

|
O—N=0
') oH
/'*/n—l;
HO H-A

O H o

nf* O—p*
= R
O/ \.O. A n

Gambar 2.1 Nitroselulosa (Ledgard, 2007)

Kecepatan reaksi nitrasi dan persentase beratgeriraalam
nitroselulosa akan turut meningkat seiring dengaeningkatnya
konsentrasi HN©® yang digunakan. Hal ini dikarenakan pada
konsentrasi yang semakin tinggi, keberadaan EFN&am bentuk
pseudo asam M-OH semakin tinggi pula. Pseudo Hl®erperan
sebagai penghasil ion NO yang merupakan spesi aktif yang
sesungguhnya dalam reaksi nitrasi selulosa. Korasrion NQ' yang
semakin tinggi akan menyebabkan reaksi nitrasilegdu semakin
sempurna pula. Namun, ketika HiRerada dalam bentuk nir air, akan
terbentuk nitronium nitrat yang tidak dapat berpeaktif sebagai agen
penitrasi sehingga berakibat pada menurunnya kemmammenitrasi.
Ketika HNG; diencerkan hingga di bawah 77%, akan terjadi ptdar
parsial dari nitroselulosa yang terbentuk. Zat yaedarut tersebut
merupakan selulosa yang teroksidasi (oksiselulesdjagai akibat
penggunaan HN©Oencer. Reaksi oksidasi akan berlangsung semakin
lambat ketika HN@yang digunakan semakin pekat (Urbanski, 1965).

Meskipun reaksi nitrasi selulosa dapat dilaksanattangan
hanya menggunakan HNhamun hal tersebut tidaklah efektif karena
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proses pembentukan ion BOmembutuhkan waktu yang lama.
Lamanya proses pembentukan ion N@erkaitan dengan sifat gugus
hidroksil sebagai gugus pergi yang buruk (Fessem@@nFessenden,
1982). Oleh sebab itu, HNOumumnya digunakan dalam bentuk
campuran dengan,B0,. H,SO, berperan sebagai katalis pada reaksi
pembentukan ion NO, yakni dengan cara merebut gugus hidroksil
dari pseudo HN©Q(Fessenden dan Fessenden, 1982)

H,SO, berperan pula sebagai agen dehidrasi dalam campura
penitrasi. Pada reaksi (2.1), tampak bahwa air adebentuk sebagai
produk samping reaksi. Oleh karena reaksi bens#f@tsible, maka air
harus dihilangkan dari reaksi tersebut. Jika tidalkksi nitrasi tidak
akan mencapai derajat yang diharapkan. Dalam haHg$0O, akan
terdisosiasi di dalam air membentuk belerang trdzZk{SQ), sesuai
dengan persamaan reaksi (2.2) (Morrison dan BAd@R)1
H.,SO, = HO + SQ
H,SO, = H + HSQ/

2H,S0, = HO' + HSQ + SQ 2.2)

Air yang dihasilkan selama reaksi nitrasi berlamgs akan
bereaksi dengan SOdan membentuk }$0O, kembali sehingga
menggeser reaksi kesetimbangan (2.2) ke aralylkii ke arah reaksi
yang mengurangi jumlah air. Adanya reaksi kesetiigha ini
menguntungkan bagi reaksi nitrasi karena air yargentuk dapat
disingkirkan dengan segera sehingga laju pembentukaoselulosa
tetap terjaga.

Mekanisme reaksi nitrasi selulosa menjadi nitrdeshu

ditunjukkan pada Gambar 2.2 (Siahaan, 2009).

0

0 H 0 [
0N+ HyS0y === D—N + HSOy =—== Hy0 + [l + HSO,
g o H o

H
lon Nitronium

i
OH lﬁ OH i
o
.
- 0 HaO
on —ot+ T OHO + b
d RTINS
CHoOH cH'O | CHD
N0 NEO
0

I
o]

Mitroselulosa

Gambar 2.2 Mekanisme reaksi nitrasi selulosa menjadi nitndssh
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Jumlah terbesar gugus nitro yang dapat dimasuiti&m tiap
enam atom karbon adalah tiga buah. Persentasenitogfen teoritis

yang demikian disebut “trinitrat”, yakni sebesar,1¥6. Persentase
berat nitrogen tersebut dihitung untuk rumus emmpimonomer selulosa

(CGH ]_005) (UrbanSki , 1965)

Menurut Bouchardet al. (1946), berat campuran asam yang

digunakan untuk menitrasi hendaknya 30-65 kali tbes@lulosa.
Perbandingan berat campuran asam terhadap betdbsseldikenal
dengan perbandingan (rasio) nitrasi. Pentingny&dgmelingan nitrasi
ialah karena komposisi campuran asam akan mengglambahan
selama reaksi nitrasi berlangsung sebagai akilmaakaan (konsumsi)
HNO;. Dengan penggunaan campuran asam yang berlebdragkan
perubahan komposisi campuran asam dapat diabalk@mggunaan
campuran asam yang berlebih juga memungkinkan peageg asam
yang kurang pekat karena pengenceran yang tergdma reaksi
nitrasi berlangsung relatif kecil.

Nitroselulosa dengan persentase berat nitrogen,65%2
diperoleh melalui penggunaan campuran penitrasg y@ndiri atas
HNO; dan HSO, dengan komposisi tertentu, dengan kandungan
dibatasi 1-13% (Urbanski, 1965). Efek nitrasi sedal dengan
menggunakan berbagai komposisi campuran penititasijukkan pada
Tabel 2.1 (Urbanski, 1965).

Tabel 2.1 Efek nitrasi selulosa dengan berbagai komposisipziran

penitrasi
No Komposisi Campuran Penitrasi (%)| % Berat Nitrogen
) H,SO, HNO; H,O dalam Nitroselulosa

1 60,00 27,43 12,57 13,62

2 62,10 25,79 12,11 13,75

3 62,95 24,95 12,10 13,83

4 63,72 25,31 10,97 13,75

5 64,56 24,65 10,79 13,71

6 68,02 25,28 5,0 13,76

7 64,55 26,55 8,88 13,72

8 63,35 25,31 11,34 13,92

Untuk campuran penitrasi dengan perbandingan Hién
H,SO, tetap, persentase berat nitrogen dalam nitrosgutoenurun

air



seiring dengan meningkatnya kandungan air. Hatlitninjukkan pada
Gambar 2.3 (Urbanski, 1965).

14.0 T T

120
e
]
-‘E:
120} .
. - LN o B
* e——— Mechanized nitration. Acid : cellulose ratio 43:1, time 30 min, 20°C
——— Displacerent nitration. Acid: cellulose ratic 30: 1, time 1hr 20°C
05 ; 7] 6 ] 7 7 " 76 8

Water content,

Gambar 2.3 Perubahan persentase berat nitrogen nitrogen sebaga
fungsi kandungan air

2.2 Selulosa

Selulosa merupakan  pdli{l,4-D-anhidroglukopiranosa),
yakni bahan penyusun utama jaringan serat dan rdjndel pada
tanaman (Han dadeffrey, 1997). Selulosa dibedakan menjadi tiga
jenis berdasarkan derajat polimerisasi (DP) daarlk&n dalam larutan
NaOH 17,5% (Tarmansyah, 2011).

a) Alfa-selulosa
Alfa-selulosa merupakan selulosa berantai pangeampan DP
600-1.500. Alfa-selulosa tidak larut dalam larutéaOH 17,5%
karena memiliki struktur yang rumit oleh adanyatakahidrogen
intramolekuler dan intermolekuler.
b) Beta-selulosa
Beta-selulosa merupakan selulosa berantai penelefad DP
15-90. Beta-selulosa larut dalam larutan NaOH 17,5&mun
dapat mengendap bila dinetralkan. Contohnya ialdio$elulosa
atau oksiselulosa.
c) Gama-selulosa
Gama-selulosa merupakan selulosa berantai peragjad DP
kurang dari 15. Gama-selulosa larut dalam laruta®® 17,5%
dan akan tetap tertinggal dalam larutan meskipdalsunetral.



Pada rantai selulosa (Gambar 2.4), unit glukosadaepada
cincin piranosa yang beranggotakan 6. Antar cingimanosa
dihubungkan oleh atom oksigen tunggal (pertaliatadsyang terdapat
di antara C-1 dari cincin piranosa yang satu der@ahdari cincin
piranosa berikutnya. Oleh karena molekul air hilaatika alkohol dan
hemiasetal bereaksi membentuk asetal, maka utibggupada polimer
selulosa ditunjuk sebagai unit anhidroglukosa (Hamleffrey, 1997).

Non-reducing end Reducing end

Gambar 2.4 Struktur kimia selulosa

Selulosa memiliki sifat seperti alkohol oleh kaadweberadaan
gugus hidroksil. Keberadaan gugus hidroksil terseimenjelaskan
kemampuan selulosa untuk membentuk ester dengam-assm,
seperti HNQ dan HSO,. Untuk setiap monomer, terdapat tiga gugus
hidroksil bebas yang mampu mengalami esterifikdsb#énski, 1965).
Selulosa dapat menyerap air dalam jumlah besar @en Jeffrey,
1997). Pada temperatur di atas 200°C, selulosa aeang degradasi
dan menghasilkan zat-zat volatil yang mudah tenb@levan, 1989).

Derajat polimerisasi dari selulosa ditentukan db@imyaknya
unit molekul anhidroglukosa yang menyusun molekldlssa tersebut.
Jumlah unit anhidroglukosa dalam selulosa bervanaskni sekitar
1.000-15.000 unit, bergantung pada jenis tanamaghasil selulosa
tersebut (Han dadeffrey, 1997). Kapas (Gambar 2.5) mengandung
95% selulosa; 1,3% protein; 1,2% abu; 0,6% lilifB% gula; 0,8%
asam-asam organik; dan 0,8% senyawa kimia nonesalukinnya.
Dan setelah penghilangan semua senyawa kimia nolos® kapas
mengandung +99% selulosa (Collop d2effenbaugh, 2008).

Gambar 2.5 Kapas (Direktorat Tanaman Semusim, 2001)
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Spektrum FTIR selulosa dari kapas ditunjukkan p@danbar
2.6 (Fengel dan Wegener, 1985).

Transmisi

Kapas lembut

‘Selofan’

L000 3500 3000 2500 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600
Panjang gelombang (cm-1)

Gambar 2.6 Spektrum FTIR selulosa dari kapas

2.3 Sifat Nitroselulosa

Nitroselulosa memiliki sifat eksplosif karena di lata
molekulnya terdapat gugus fungsional yang membergat mudah
terbakar. Urbanski (1964) menyebutkan bahwa gugud €eperti
dalam peroksida, ozon, dan ozonida; O-Cl sepettindsiorat dan
perklorat; N-Cl seperti dalam nitrogen klorida; N=$2perti dalam
senyawa nhitro dan ester asam nitrat; serta N=Criseladam fulminat
dan sianogen memberikan sifat mudah terbakar padeawa-senyawa
tersebut.

Nitroselulosa yang berdaya ledak rendah digunakada p
sejumlah besar propelan tak berasap untuk senpatdaa kombinasi
dengan propelan lainnya untuk membantu menguraragiugsi gas
beracun. Pembakaran nitroselulosa menghasilkammgeit;, karbon
dioksida dan uap air, serta gas-gas berbobot mioteklah dan tak
beracun (Nickel, 2003).

Nitroselulosa memiliki entalpi pembentukan yang dam
Senyawa eksplosif yang mengandung oksigen pada sgunjno
memiliki entalpi pembentukan yang rendah, semergargyawa lain
10



yang mengandung oksigen pada gugus karbonil atsakisil memiliki
entalpi pembentukan yang tinggi sehingga tidak mprkan sifat
eksplosif (Urbanski, 1964). Entalpi pembentukani datroselulosa
dengan berbagai persentase berat nitrogen ditumjugkda Tabel 2.2
(Hartaya, 2010).

Tabel 2.2 Entalpi pembentukan nitroselulosa

% Berat Nitrogen Entalpi Pembentukan (kkal/gram
7,66 -958,9
10,14 -804,1
11,06 -742,3
12,45 -645,2
12,88 -616,5
13,53 -594

Spektrum analisis FTIR nitroselulosa (12,83% N) r(ar
2.7) memperlihatkan serapan yang dominan pada 3B16m';
1.668,43 cnif; 1.280,73 cril; dan 833,25 cih yang menunjukkan

adanya gugus nitro (Siahaan, 2009).

—— % TRANSMISSION

— Wave Number / cm ~?

Gambar 2.7 Spektrum analisis FTIR nitroselulosa (12,83 %N)

2.4 Gelombang Ultrasonik

Gelombang ultrasonik merupakan gelombang bunyi yang
memiliki frekuensi di atas batas pendengaran manuSkelinga
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manusia hanya peka terhadap gelombang dengan jemgkeekuensi
20 Hz-20 kHz. Frekuensi gelombang ultrasonik ad&@hkHz—-10
MHz. Adapun frekuensi gelombang ultrasonik yangudakan untuk
aplikasi sonokimia berkisar 20 kHz—2 MHz (Mason9 1P
Gelombang ultrasonik yang melalui medium mengak#oat
getaran partikel dalam medium. Amplitudo sejajamgden arah
rambatannya sehingga menyebabkan partikel mediummberetuk
rapatan dan renggangan. Karakteristik gelombangrasalik
ditunjukkan pada Gambar 2.8 (Halliday dan Resriiéig4).

Gambar 2.8 Karakteristik gelombang ultrasonik

2.4.1 Peistiwa kavitas

Hal utama di balik teknologi ultrasonik yang berrisaat dalam
bidang sonokimia adalah peristiwa kavitasi. Kavitedalah salah satu
efek dari radiasi gelombang ultrasonik di dalam razai yang
menyebabkan pecahnya gelembung gas (Trisnobudi, 3)200
Gelombang ultrasonik yang diradiasikan melalui meditertentu
menyebabkan adanya perubahan tekanan dalam cdrangan
intensitas gelombang yang cukup tinggi, akan mealykdn
terbentuknya gelembung kavitasi. Gelombang ultri&smenyebabkan
tekanan cairan akan bertambah dari keadaan seaatlamplitudonya
positif dan tekanan cairan akan berkurang dari &sadsemula saat
amplitudonya negatif. Akibat perubahan tekanan mglembung-
gelembung gas yang biasanya ada di dalam cairam teklompresi
pada saat tekanan cairan naik dan akan terekspadaisaat tekanan
cairan turun (Mason, 1997).

Bila amplitudo gelombang ultrasonik cukup besaftemdung
tersebut dapat pecah menjadi gelembung yang bemlebih kecil
pada saat tekanan di luar gelembung sudah cukupr hastuk
memecahkan gelembung yang sebelumnya sudah benukura
maksimum (mengembang akibat ekspansi). Pecahnygangehg ini
akan menimbulkan gelombang kejadck waves) karena terjadi pada
tekanan yang besar. Peristiwa kavitasi dengan pgaabelembung
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tersebut menimbulkan energi kimia dan efek mek#&ni&son, 1997).
Efek mekanik dari proses kavitasi adalah bergerakcgiran yang
disebabkan adanya arus yang sangat cepat sehiaggardenginduksi
terjadinya suatu reaksi kimia. Peristiva kavitagiujukkan pada
Gambar 2.4Suslick dan Price, 1999).

(5% S

Gambar 29 Peristiwa kavitasi, A. pembentukan gelembung; B.
perbesaran gelembung; C. penurunan tekanan; D.
gelembung pecah

2.4.2 Energi dan intensitas gelombang ultrasonik

Gelombang ultrasonik yang merambat membawa enemyi d
satu medium ke medium lainnya. Energi tersebuindigdnkan sebagai
energi getaran pada medium yang mempunyai luas ysean
penampang melintang sebesaBesarnya energi gelombang ultrasonik
yang melalui medium dihitung melalui persamaan)(&Sahala, 2005).

E=2.7°.p.s.v.t.f?. A (2.3

dengan: p = massa jenis medium
s = luas permukaan penampang melintang yang dilalui
gelombang
v = kecepatan gelombang ultrasonik
t = waktu
f = frekuensi
A = amplitudo

Dari persamaan (2.3), diperoleh hasil bahwa engegig
dibawa oleh gelombang ultrasonik sebanding dengamdrat
amplitudo (Sahala, 2005).

_1 [
7t "\ 2pv
dengan: = intensitas

(2.4)
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Intensitas gelombang ultrasonik adalah besar dByaydng
dibawa tiap luas permukaas) ffang tegak lurus terhadap aliran energi
(Sahala, 2005).

1 25)

Q

<

Penjalaran gelombang pada kenyataannya akan mddamrun
nilai intensitas gelombang yang biasa disebut dengtenuasi.
Berkurangnya intensitas gelombang tersebut dagatehakan sebagai
berikut (Kane, 1988).

1. Penyebaran gelombang

Berkas gelombang dapat mengalami perubahan selama
menjalar melalui suatu medium. Hal ini terjadi atibdanya pengaruh
perubahan luas medium yang dilalui gelombang sehintgrjadi
penurunan intensitas gelombang.

2. Absorbsi gelombang

Absorbsi gelombang oleh medium yang dilalui dapat
menurunkan intensitas karena terjadinya penyerapaergi oleh
medium. Penyerapan energi dipengaruhi oleh jendiume Parameter
yang digunakan untuk menyatakan penyerapan enélhi rmedium
adalah koefisien absorbsi atau koefisien atenuasi

Koefisien atenuasi bergantung pada sifat mateAténuasi
gelombang ultrasonik yang paling utama disebabKkah kekentalan
dari medium yang dilaluinya. Proses atenuasi ininga&ibatkan
sebagian gelombang ultrasonik diubah menjadi pamkaefisien
atenuasi dapat dihitung sebagai berikut (Puttng8938)L

w? 4
o= Ot — 71y @.6)
2.¢° 3
di mana
4
(+— 19 = (an) 27)
3
sehingga
CU2
o= - (1ai) 1.8)
2.c°
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Intensitas gelombang setelah melalui medium derjgeak
tempuhx dan koefisien atenuasi dihitung dengan persamaan (2.9)
(Sears dan Zemansky, 1985).

I=1,.e%% 2.0)

intensitas gelombang setelah melalui medium
intensitas gelombang sebelum melalui medium

dengan: I =

lo =

24.3 Aplikas gelombang ultrasonik dalam bidang kimia
(sonokimia)

Gelombang ultrasonik telah banyak dikembangkan niala
bidang kimia. Pada umumnya sintesis senyawa orgagikgan
menggunakan gelombang ultrasonik lebih efisiendlgiat al., 1998).
Menurut Wenxiang dan Wang (2001), gelombang ultrksaapat
digunakan untuk reaksi adisi; substitusi; hidrslisiesterifikasi;
transesterifikasi; alkilasi; kondensasi; dehidragn oksidasi; dan
sebagainya dengan hasil yang baik.

Sumber gelombang ultrasonik adalah transduser ykapat
terekspansi dan berkontraksi jika dikenai listrighingga mengenai
dinding cleaning bath dan mengkonversi energi listrik menjadi energi
suara (Singhet al., 1998). Padaitrasonic cleaning bath, air (HO)
digunakan untuk mentransfer gelombang ultrasonik gienerator ke
tempat reaksi. Tempat reaksi (labu alas bulat)lgan sebagian ke
dalam air hingga sebagian cairan dalam labu alkd berada sedikit
di bawah permukaan air. Setelah dimulai proseskaenilabu diatur
lagi sehingga berada di tempat yang mengalami dsivisecara
maksimum. Rangkaian alaltrasonic cleaning bath ditunjukkan pada
Gambar 2.10 (Singlet al., 1998).

)

Ul!.rabh-'u:h—mqm-:.an
Gambar 2.10 Rangkaian alatltrasonic cleaning bath
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Terdapat beberapa keuntungan dari penggunaan gahgmb
ultrasonik, di antaranya meningkatkan hasil sistekin menurunkan
persentase hasil samping dari reaksi sintesissréatfadi dalam waktu
yang lebih cepat; serta dapat menggunakan tempeyang lebih
rendah (Singhet al., 1998).

Contoh reaksi yang menggunakan gelombang ultrasatidk
sebagai berikut.

1. Reaksi oksidasi dengan KMp@enghasilkan produk 98% dengan
lama waktu reaksi 30 menit dan temperatur 25-3@%dangkan
apabila menggunakan metode konvensional diperoletiug 50%
dengan lama waktu reaksi 12 jam dan temperatur 88h@@jh,et

al., 1998).
R R
\/ KMnO,

| s 10
2. Sintesis aril trialkoksisilan dari aril Grignard rign gelombang
ultrasonik hanya membutuhkan temperatur rendah aifeng

persentase hasil 65% (Shébal., 2006).
Si(OEt),

ArBr Mg > Ar-Si(OEt)y

THF, )))) 30 menit
(2.11)

2.5 Energi Disosas

Apabila atom-atom saling terikat membentuk molgelenlergi
dilepaskan (biasanya sebagai kalor atau cahaydi. dgar molekul
terdisosiasi menjadi atom-atomnya harus diberikaerg. Terdapat
dua cara agar ikatan dapat terdisosiasi. Satu adedah karena
pemaksapisahan heterolitik, di mana kedua elektrigatan
dipertahankan pada satu atom. Hasil pemaksapidatarolitik adalah
sepasang ion. Cara lain adalah karena pemaksapisemaolitik, di
mana setiap atom yang turut dalam ikatan kovalenenma satu
elektron dari pasangan elektron yang saling dibagiasil
pemaksapisahan homolitik adalah atom yang secstrik Inetral atau
gugus atom. Pemaksapisahan homolitik menghasilican atau gugus
atom yang memiliki elektron tak berpasangan yarsgliit radikal
bebas (Fessenden dan Fessenden, 1982).
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Energi disosiasi rata-rata untuk ikatan O—H adaktttesar 463
kJ/mol (Grime, 2008), sedangkan energi disosiasiikuikatan HO—
NO, adalah sebesar 194 kJ/rpada 298 K (Melius, 1987).

2.6 Spektroskopi I nframerah

Spektroskopi inframerah merupakan studi mengertaraksi
antara energi sinar inframerah dengan molekul-nublelalam suatu
senyawa. Frekuensi dalam spektroskopi inframerapattikan dengan
bilangan gelombang. Spektroskopi inframerah bestujuuntuk
mengetahui gugus-gugus fungsional yang terdapaandabuatu
senyawa pada daerah bilangan gelombang 4.000-63(Famsenden
dan Fessenden, 1982).

Alkohol ialah senyawa organik yang mengandung gugti
yang terikat pada karbon. Kenampakan dan frekwarspita ulur OH
amat bergantung pada ikatan hidrogen. Pita OH p#ddol alifatik
murni tampak melebar dan terpusat pada daerahaseki800 crit
yang dikarenakan oleh adanya ikatan hidrogen antdekul. Selain
itu, uluran C-O juga bermanfaat untuk mengenalikstr alkohol.
Uluran C-O yang bergabung dengan uluran C-C mermyjeina
nampaknya pita C-O pada spektrum. Menurut Susa®@8j), bilangan
gelombang dari vibrasi ulur ikatan C-O alkohol pgmpada monomer
glukosa dalam amilopektin terdapat pada daerattasekiO25 cr.
Adapun bilangan gelombang untuk serapan O-H dan ¢aBg
berhubungan dengan alkohol ditunjukkan pada TaBdRbbinson et
al., 2005).

Tabel 2.3 Bilangan gelombang (cf untuk serapan O-H dan C-O

pada alkohol
Gugus Ulur Tekuk
ikatan oksigen G H € - < @
alkohol primer 3.635 1.050, 850 1.300
alkohol sekunder 3.625 1.100, 830 1.300
alkohol tersier 3.615 1.150, 780 1.300
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2.7 Analisis Kuantitatif dengan Metode Spektrofotometri
Inframerah tanpa M emerlukan Kalibrasi Eksternal

Penentuan kuantitatif berbagai senyawa dengan aerap
inframerah didasarkan pada pengukuran konsentieh satu gugus
fungsional dari senyawa analit. Perhitungan kuatititboerdasarkan
hukum Lambert-Beer sesuai dengan persamaan (ZRdHin(son,et
al., 2005).

A=a.b.c (2.12)
denganA adalah absorbansk, adalah absorptivitas spesifik,adalah
ketebalan sel sampel, damadalah konsentrasi analit.

Tidak semua senyawa dapat dikalibrasi eksteRerlggunaan
metode kalibrasi eksternal sulit diterapkan untaknpuran yang tak
dapat dipisahkan. Hal ini dikarenakan spektra seay@aurninya tidak
dapat diperoleh. Pada kasus lain, misalnya poliradanya unsur
struktural; rantai percabangan; dan isomer dari armmarnya turut
menyebabkan metode kalibrasi eksternal sulit ditera. Kalibrasi
dilakukan semata-mata dengan informasi spektrokkggmg tersedia
dalam spektra campurannya (Koenig, 1982). Oleh bselia,
dibutuhkan metode spektrofotometri secara umum kurdnalisis
campuran yang tidak memerlukan kalibrasi ekstelaenig dan
Kormos, 1979).

Untuk sistem campuran biner, persamaan (2.13) (dd¥)
menggambarkan dua kemungkinan spektra yang dibasildari
campuran tersebuf, danA; menunjukkan spektra tiap penyusun dari
absorbansi komponen murni dalam campyatang, di manaa; dan
a, adalah absorptivitas spesifik komponen 1 daie; ZJanc, adalah
faktor konsentrasi komponen 1 dan 2 yang didekarsi sebagai
fraksinya dalam campuran. Persamaan tersebutsddeligan asumsi
ketebalan sel sampel sama dan tetap serta mengikatim Lambert-
Beer (Koenig, 1982).

Ac=ay G +a G (2.13)
Aq = ¢ +a ¢ (214)
AJA = (a1.¢c/ + & )/(ay.Cci+ay Cy) (2.15)

Kedua campuran tersebut diukur pada tiap frekuefisi
sepanjang spektrum inframerah. Persamaan (2.15)etapkan
perbandingan spektrum d#j danA, ketika diukur pada tiap frekuensi
di sepanjang spektrum inframerah. Pada daerah darkantribusi
spektral komponen 2,, tidak ada (pada frekuensi), perbandingan
pada persamaan (2.15) disederhanakan menjadi pémgan faktor
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konsentrasi untuk komponen 1. Dengan cara yang pageru
perbandingan faktor konsentrasi untuk komponen pg&rdieh pada
daerah spektrum di mana kontribagitidak ada (pada frekuensj).
Persamaan (2.16) dan (2.17) menggambarkan dua kasudan
mendefinisikan koefisien perbandingBy danR,, (R; dan R, untuk
penyederhanaan), yang mana nilainya dapat diperdgebara
eksperimental untuk suatu sistem campuran biner.
UntUkl)]_ Aq/Ap =a _C]_’/al C = C]_’/C]_ =R =R = AqullApU]' (216)
Untuk V2 Aq/Ap =ad .Cg’/ dy C = Cz’/Cz =R,=R, = AqUZ/ApDZ (217)
Karena faktor konsentrasi didefinisikan sebagaiksiraya,
dapat dituliskan persamaan berikut.
G+t =Cc'+¢c' =1 (218)
Dengan mengkombinasikan persamaan (2.16), (2.1&), d
(2.18), penyelesaian untuk faktor konsentrasi sabamgsi dariR
danR,; menghasilkan persamaan (2.19).
C1=1'R2/R1'R2 C2:R1'1/R1‘R2

' =R ¢ =R C (219)
dengan: (3] = fraksi komponen 1 dalam campun
C2 = fraksi komponen 2 dalam campugan
¢/ = fraksi komponen 1 dalam campurqn

2 fraksi komponen 2 dalam campurgn
A serapan komponen 1 dalam campyran
Aq“1 = serapan komponen 1 dalam campuran
A
Aq

®)
I

= serapan komponen 2 dalam campuyran
= serapan komponen 2 dalam campuran

2.8 Hipotesis

Hipotesis dari penelitian ini adalah sebagaikogri
1. Semakin besar perbandingan bergB® : HNO;, semakin besar
pula persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa.
2. Penggunaan gelombang ultrasonik pada reaksisnitapas dapat
meningkatkan persentase mol nitrogen dalam nitnéss.
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BAB I11
METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Kimiag@nik,
Jurusan Kimia, Fakultas MIPA, Universitas Brawijagaulai bulan
Februari s.d April 2011.

3.2 Bahan dan Alat Pendlitian
3.2.1 Bahan penélitian

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitiardalish kapas
dengan kadar alfa-selulosa sebesar 99,00%, paciatiamm hidroksida
(NaOH) p.a., asam asetat (HDOH) glasial p.a., larutan asam nitrat
(HNQOs) p.a. 65% (b/b), larutan asam sulfat$idy) p.a. 95-97% (b/b),
padatan natrium bikarbonat (NaHE@.a., dan akuades.

3.2.2 Alat penelitian

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian inilataalat-alat
gelas sederhana, neraca analitik Mettler tipe AEd»@n, desikator,
hotplate stirrer, water bath, stopwatch, sonikator, lemari asam, klem
dan statif, penjepit, pengaduk magnetik, benangndmeter 150°C,
bola hisap, aluminium foil, kertas saring, kertadikator universal,
botol semprot, gunting, mangkuk aluminium, kertasi,tseperangkat
alat filtrasi vakum, tempat sampel, kertas labedrek api, serta
spektrofotometer FTIR Shimadzu 8400 PC.

3.3 Tahapan Pendlitian

Penelitian ini dilaksanakan dalam beberapa tahsedragai

berikut.

1. Sintesis nitroselulosa dengan perbandingan &30, terhadap
HNO; tanpa menggunakan gelombang ultrasonik

2. Sintesis nitroselulosa dengan perbandingan b&S0O, terhadap
HNO; menggunakan gelombang ultrasonik

3. Karakterisasi dan penentuan persentase mobgeitr dalam
nitroselulosa

4. Uji fisik nitroselulosa

5. Analisis data
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3.4 CaraKerjaPenditian

3.4.1 Sintesis nitroselulosa dengan perbandingan berat H,SO,
terhadap HNO; tanpa menggunakan gelombang ultr asonik

Sintesis nitroselulosa dilakukan sesuai dengan aeettenurut
Urbanski (1965). Sementara itu, pencucian nitrdsstu dilakukan
sesuai dengan metode menurut Ledgard (2007). Riamgkkat nitrasi
disiapkan dalam lemari asam. Kapas dipotong kexiltkdengan
ukuran +2 mm. Potongan kapas ditimbang sebanyak 2yam.
Potongan kapas dikeringkan dalam oven selama 30it npeala
temperatur 100°C. Potongan kapas disimpan dalaikades selama 5
menit dan ditimbang. Potongan kapas dikeringkamrdabven lalu
disimpan dalam desikator kembali (masing-masingmsal 5 menit)
dan ditimbang hingga diperoleh berat konstan. Ryorkapas diambil
sebanyak 2,00 gram dan disimpan dalam desikatonp@aan penitrasi
yang terdiri atas larutan HN®5% (b/b) dan larutan j80, 95-97%
(b/b) dengan perbandingan beratBy : HNO; adalah 1 : 1 disiapkan
dalam gelas kimia 100 mL yang dicelupkan sebagealand medium
air. Potongan kapas sebanyak 2,00 gram dimasukleanddtam
campuran penitrasi dengan bantuan spatula. Campeeksi nitrasi
diaduk selama 60 menit menggunakan pengaduk méagietnperatur
sistem selama reaksi nitrasi berlangsung dipertarmapada 28-29°C.
Nitroselulosa hasil sintesis dicuci dengan carapraan reaksi nitrasi
dituang ke dalam 300 mL akuades dingin, diaduk, dé#saring
menggunakan filtrasi vakum. Residu dicuci dengafl . larutan
NaHCG; 10% (b/v) dan 3 x 300 mL akuades hingga pH akuguds-
6) tercapai. Residu dibungkus dengan kertas sayiagg telah
diketahui berat konstannya terlebih dahulu. Resiidaringkan dalam
oven pada temperatur 31-32°C, disimpan dalam desjkdalu
ditimbang hingga diperoleh berat konstan. Langka&jak di atas
diulang kembali untuk sintesis nitroselulosa dengamandingan berat
H,SO,: HNO; adalah 1,5:1;2:1;25:1;3:1;dan3,5: 1

3.4.2 Sintesis nitroselulosa dengan perbandingan berat H,SO,
terhadap HNOs; menggunakan gelombang ultrasonik

Sintesis nitroselulosa dilakukan sesuai dengan aeeteenurut
Urbanski (1965). Sementara itu, pencucian nitrdsstu dilakukan
sesuai dengan metode menurut Ledgard (2007). Riamgkkat nitrasi
disiapkan dalam lemari asam. Kapas dipotong kexiltkdengan
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ukuran 2 mm. Potongan kapas ditimbang sebanyak z/am.
Potongan kapas dikeringkan dalam oven selama 30it npaa
temperatur 100°C. Potongan kapas disimpan dalaikadesselama 5
menit dan ditimbang. Potongan kapas dikeringkarardabven lalu
disimpan dalam desikator kembali (masing-masingusal 5 menit)
dan ditimbang hingga diperoleh berat konstan. Rtorkapas diambil
sebanyak 2,00 gram dan disimpan dalam desikatonb®bwaktu di
sonikator diatur pada 60 menit. Campuran penilyasig terdiri atas
larutan HNQ 65% (b/b) dan larutan 480, 95-97% (b/b) dengan
perbandingan berat,BO, : HNO; adalah 1 : 1 disiapkan dalam gelas
kimia 100 mL yang dicelupkan sebagian dalam medammPotongan
kapas sebanyak 2,00 gram dimasukkan ke dalam cammpmnitrasi
dengan bantuan spatula. Sonikator dinyalakan. Ceanpeaksi nitrasi
diaduk selama 60 menit menggunakan spatula. Sonilitatikan.
Nitroselulosa hasil sintesis dicuci dengan caraptaan reaksi nitrasi
dituang ke dalam 300 mL akuades dingin, diaduk, d#&aring
menggunakan filtrasi vakum. Residu dicuci denga@ il larutan
NaHCGO; 10% (b/v) dan 3 x 300 mL akuades hingga pH akuades
tercapai. Residu dibungkus dengan kertas saring t@ah diketahui
berat konstannya terlebih dahulu. Residu dikeringkalam oven pada
temperatur 31-32°C, disimpan dalam desikator, dalunbang hingga
diperoleh berat konstan. Langkah kerja di atasadglkembali untuk
sintesis nitroselulosa dengan perbandingan bexa®©H HNO; adalah
15:1;2:1;25:1;3:1;dan 3,5: 1.

3.4.3 Karakterisasi dan penentuan persentase mol nitrogen dalam
nitroselulosa

Nitroselulosa kering yang telah diketahui berahdtannya
disimpan dalam desikator selama 24 jam. Nitrosshulditimbang
sebanyak 0,0004 gram. Serbuk KBr ditimbang sebafy@00 gram.
Nitroselulosa dicampur dengan serbuk KBr dan d#kdon hingga
homogen. Campuran dimasukkan ke dalam dua plat rhajagkilat
(micro pellet) dengan bantuan spatula dan dijepit di antara plaia
tersebut dengan bantuan tekanan hidrolik sebe€akNIOPengukuran
spektrum dilakukan pada daerah bilangan gelombad@0400 cri.
Langkah kerja di atas diberlakukan pada semua seiutbsa dari
berbagai perbandingan beratS0), : HNO; serta kapas. Dari data
spektrum FTIR yang diperoleh, dibandingkan nilantmitansi pada
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bilangan gelombang spesifik yang terdapat pada skapan
nitroselulosa.

3.4.4 Uji fisk nitroselulosa

Uji fisik nitroselulosa berupa uji pembakarani pgmbakaran
dilakukan sesuai dengan metode menurut Siahaaf)20@roselulosa
kering yang telah diketahui berat konstannya dia@di0 gram dan
dibakar. Sifat nyala api serta waktu pembakaramalia

3.5 Analisis Data

3.5.1 Penentuan persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa

Persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa dikamntu
menggunakan metode perbandingan absorbansi, yakigad cara
membandingkan nilai absorbansi C-O pada alkohaheri(sekitar
1.025 cnit) dan alkohol sekunder (sekitar 1.100)nyang terdapat
dalam nitroselulosa dengan nilai absorbansi C-Capdkiohol primer
(sekitar 1.025 ci) dan alkohol sekunder (sekitar 1.100 9nyang
terdapat dalam kapas (Koenig, 1982).

1. Menghitung koefisien perbandingan absorbaR}i (
a. Pada bilangan gelombang sekitar 1.025 ¢ikatan C-O pada
alkohol primer)

A1.025(kapas) T 7 |Og T1.025(kapas)
Aro2s(nve) = - 109 102500
Ri.025 = A1 025(Ncf At 025 (kapas)

b. Pada bilangan gelombang sekitar 1.100 ¢ikatan C-O pada
alkohol sekunder)

A 100(kapas) = - 100 T1 100(kapas)
As100ne) = - 109 T1 1000
R1 100 = A1 100(vcf At 100(kapas)

2. Menghitung persentase mol nitrogen dalam nitrossulyang
didasarkan pada absorbansi C—O pada alkohol pr{sekitar
1.025 cn) dan alkohol sekunder (sekitar 1.100%m

Oleh karen&c o + Co.n =Cco+ Con =1, dengame o danco.y
adalah fraksi konsentrasi C—O dan O—N dalam kapda Gc.o

dan c'o.n adalah fraksi konsentrasi C—-O dan O-N dalam

nitroselulosa, maka
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a. Berdasarkan bilangan gelombang sekitar 1.025 @katan C-
O pada alkohol primer)

R1.025 = A1 025(Ncf Ar.025(kapas)
= abC’ c.o(1.025/@Cc-0(1.025)
Ri.025 = €' c-0(1.025/Cc-0(1.025)

C c-0(1.025) = Ri.025X Cc.o(1.025)

Oleh karena pada kapas tidak terdapat gugus nérgg y
mensubstitusi atom H pada gugus hidroksil, makd&sira
konsentrasi O—N dalam kapas adalah 0, sehingga
Cc-o* Co-n =Cc.o+ 0 =Cc.o = 1, maka
C' co.025) = Ri.025X Cc-0(1.025)
=RiosXx 1

Ccowo2s) = Riozs
Persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa ialamas
dengan fraksi konsentrasi O—N dalam nitroselulodalid
100%, sehingga
% mol Ny 25 = C o-n.025X 100% = (1 €'c.o(1.025) X 100%
% mol Ny o2s = (1 -Ry.029 X 100%

b. Berdasarkan bilangan gelombang sekitar 1.100 @katan C-
O pada alkohol sekunder)

R1 100 = A1 100(NcfAr.100(kapas)
=abC’ c.o(1.100/@bCc-0¢1.100)
Ri.100 = C c-0(1.100/ Cc-0(1.100)

C' co.1000 = Ri.100X Cc-0(1.100)
Oleh karena pada kapas tidak terdapat gugus nértg y
mensubstitusi atom H pada gugus hidroksil, makd&sira
konsentrasi O—N dalam kapas adalah 0, sehingga
Cc-o* Co-n =Cc.o + 0 =Cc.o = 1, maka
C'c-0(1.100) = Ri1.100X Cc-0(1.100)
=Ryp100X 1

C' c-o@.100) = Rui.100
Persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa ialamas
dengan fraksi konsentrasi O—N dalam nitroselulodalid
100%, sehingga
% mol Ni100 =C o-n@.100)X 100% = (1 € c.o@.100) X 100%
% mol Ny.100= (1 -Ri.109 X 100%

3. Menghitung persentase mol nitrogen total dalanoséiulosa
Oleh karena dalam monomer selulosa terdapat 3 sgugu

hidroksil, di mana 1 gugus hidroksil merupakan hat{oprimer
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(pada atom C-6) dan 2 gugus hidroksil lainnya makap alkohol
sekunder (pada atom C-2 dan C-3), maka
% MOl Nota = (1/3) X % mol N g5+ (2/3) X % mol N 100

3.5.2 Penentuan derajat substitusi gugus nitro dalam nitroselulosa

Derajat substitusi gugus nitro dalam nitroseluldibgtung dari
persentase mol nitrogen total dalam nitroseluld®arsentase mol
nitrogen total dalam nitroselulosa menyatakan fraksl gugus nitro
dalam nitroselulosa, yakni perbandingan jumlah guajus nitro yang
masuk terhadap jumlah mol atom H pada gugus hidrgaag dapat
disubstitusi dalam tiap monomer. Oleh karena iterapht substitusi
gugus nitro dalam nitroselulosa dapat diperolelgdercara membagi
persentase mol nitrogen total dalam nitroselul@sadn 100 kemudian
mengalikannya dengan jumlah atom H pada gugusKsdrgang dapat
disubstitusi dalam tiap monomer.

derajat substitusi = (% mol\y/100) x 3
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Pengaruh Perbandingan Berat H,SO, dan HNO; terhadap
Persentase Mol Nitrogen dalam Nitroselulosa

Tabel 4.1 Analisis spektrum FTIR nitroselulosa (tanpa mengduam gelombang ultrasonik) dan kapas

gi'l Jenis NC NC NC NC NC NC Kapas
1, | Vibrasi 1:1 15:1 2:1 25:1 3:1 35:1 P
(cm”)
1.660-
1625 0asNO | 1.647,10 | 1.654,81| 1.654,81| 1.652,88| 1.652,88| 1.664,45 -
1.300-
1255 vsNO | 1.282,57 | 1.280,65| 1.280,65| 1.278,72| 1.278,72| 1.278,72 -
> .| 1.120,56;| 1.120,56;| 1.118,64;| 1.118,64;| 1.114,78;
L2 vco | 2HASY 12950 1 072,35, 1.070,42;| 1.070,42;| 1.070,42;| 1.058,85;
' T —~\ 1.033,77| 1.027,99| 1.027,99| 1.027,99 | 1.031,85
810- v — 846,69 835,12 831,26 827,41 829,33 823,55 -
833 (k. m)
763- 5 NO 752,19; | 750,26; | 748,33; | 748,33; | 748,33; | 746,40; i
690 721,33 669,25 688,54 688,54 690,47 680,83
Keterangan:
[ = vibrasi ulur
5 = vibrasi tekuk gcissoring)
y = vibrasi tekuk \Wagging)
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Tabel 4.2 Analisis spektrum FTIR nitroselulosa (menggunakelombang ultrasonik) dan kapas

g'éi Jenis | NC NC NC NC NC NC >
1 | Vibrasi 1:1 15:1 2:1 25:1 3:1 35:1 P
(cm™)
1.660-
SO0y | basNO | 165481 | 1.654,81| 1.68567| 1.65095| 167024 1670,24| -
1.300-
S50 | 0NO | 128257 | 1.288,36| 1.288,36| 1.274,.86| 1274,86| 1274,86| -
_ | 1.120,56:| 1.12056:| 1.118,64:| 1.120,56:| 1.114,78:
11'%%%' » CO 11'%)%%% 11'%)%%?% 1.074.,28:| 1.072.35:| 1.066.56:| 1.070.42:| 1.058.85:
: (i) 068491 1 03377 | 1.027,99| 1.024.13| 1.020.27 | 1.031,85
870- | vNO | g/660 | 83512 | 83126 | 82741 | 82355 | 827.41 ]
833 | (ik. )
763- | .o | 75412 | 75026; | 74833; | 748,33; | 746,40; | 746,40, _
690 72133 | 680,83 | 68854 | 69240 | 680,83 | 69240
Keterangan:

U = vibrasi ulur

S = vibrasi tekuk gcissoring)
v = vibrasi tekuk agging)

Sintesis nitroselulosa dilaksanakan melalui reaksasi kapas
menggunakan campuran penitrasi yang berupa lakHy 65% (b/b)

dan larutan K5O, 95-97% (b/b). Perbandingan beratSE), :

HNG;

adalah 1 :1;15:1;2:1;25: 1; 3:1; dab 31. Karakterisasi
nitroselulosa hasil sintesis dilakukan dengan mealggis gugus-gugus
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fungsional yang terdapat pada spektrum FTIR nitubsga kemudian
membandingkannya dengan spektrum FTIR kapas. $ipekETIR
kapas dan nitroselulosa ditunjukkan pada Lampirdi §Gambar
L.8.1-Gambar L.8.14) dan hasil analisis spektruntREmitroselulosa
dan kapas ditunjukkan pada Tabel 4.1 dan Tabel 4.2.

3
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Hasil overlay spektrum FTIR nitroselulosa dan kapas (Gambar
4.1) menunjukkan bahwa terdapat perbedaan di arkedamanya.
Perbedaan tersebut dapat diamati dari kemunculdoerdyga pita
serapan baru di spektrum FTIR nitroselulosa, ygita-pita serapan
pada bilangan gelombang sekitar 1.650, 1.280, B30, dan 680 cth
Pita serapan dengan intensitas kuat yang muncuh galkngan
gelombang sekitar 1.650 ¢ndisebabkan oleh vibrasi ulur asimetris
ikatan N-O pada gugus nitro. Pita serapan dengeansitas kuat yang
muncul pada bilangan gelombang sekitar 1.280 disebabkan oleh
vibrasi ulur simetris ikatan N-O pada gugus nittda serapan dengan
intensitas sedang yang muncul pada bilangan gelagnbekitar 830
cm® disebabkan oleh vibrasi ulur ikatanpada N=O. Pita serapan
dengan intensitas sedang yang muncul pada bilangéombang
sekitar 750 dan 680 chmdisebabkan oleh vibrasi tekuk dari gugus
nitro. Berdasarkan analisis gugus-gugus fungsideedebut, dapat
disimpulkan bahwa senyawa hasil sintesis yang diekr ialah
nitroselulosa.

Melalui pembandingan spektrum FTIR nitroseluloséadap
kapas, dapat dilihat bahwa terdapat pengurangamsitds dari pita
serapan yang ditimbulkan oleh vibrasi ulur ikataii@an C-OH. Hal
ini mengindikasikan bahwa terdapat atom H dari gugdroksil yang
disubstitusi oleh gugus nitrdalam nitroselulosa, yang ditandai pula
dengan munculnya pita-pita serapan baru yang di&aba oleh
keberadaan gugus nitro.

Adanya variasi intensitas dari pita serapan yarigndulkan
oleh vibrasi ulur ikatan O-H dan C-OH pada spektapaktrum FTIR
nitroselulosa menunjukkan bahwa tingkat substigusjus nitro yang
dapat dicapai pada tiap-tiap perbandingan bes8OH: HNGO; ialah
berbeda-beda. Hal ini didukung pula dengan datdisik berupa uiji
pembakaran nitroselulosa yang ditunjukkan pada limmpX| (Tabel
L.11.1 dan Tabel L.11.2). Data uji pembakaran mgrkkan adanya
perbedaan sifat nyala api dan waktu pembakaraat ®jala api yang
semakin besar dan waktu pembakaran yang semakigkasin
mengindikasikan bahwa tingkat substitusi gugus onitdalam
nitroselulosa semakin besar pula.
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Gambar 42 Persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa hasil
sintesis tanpa menggunakan gelombang ultrasonik
terhadap perbandingan beraS@, : HNG;
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Gambar 4.3 Derajat substitusi gugus nitro dalam nitroselulloasil
sintesis tanpa menggunakan gelombang ultrasonik
terhadap perbandingan beraS@, : HNOG;
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Persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa padalifian ini
ditentukan menggunakan metode perbandingan absbrbgakni
melalui pengukuran penurunan intensitas pita sergpag disebabkan
oleh vibrasi ulur ikatan C-OH nitroselulosa relat&érhadap kapas.
Adapun pita serapan lain yang memungkinkan digumakdauk tujuan
ini adalah pita serapan yang disebabkan oleh vibitas ikatan O-H.
Namun, gugus hidroksil dapat membentuk ikatan Igelnodengan air
sehingga dapat menimbulkan kesalahan analisis. Kdedna itulah
pita serapan tersebut tidak dipilih.

Melalui pengolahan data Tabel L.9.3 dan Tabel 4,.9.
diperoleh grafik hubungan persentase mol nitrogdand nitroselulosa
hasil sintesis tanpa menggunakan gelombang ultitastarxhadap
perbandingan berat,HO, : HNO; (Gambar 4.2) serta grafik hubungan
derajat substitusi gugus nitro dalam nitroselulbaail sintesis tanpa
menggunakan gelombang ultrasonik terhadap perbgaudinberat
H,SO, : HNO; (Gambar 4.3). Gambar 4.2lan Gambar 4.3
menunjukkan pola yang sama. Hal ini disebabkanepéise mol
nitrogen dalam nitroselulosa merupakan represeragjsung dari
derajat substitusi gugus nitro dalam nitroselulosa.

Dari Gambar 4.2, tampak terdapat peningkatan pesemol
nitrogen dalam nitroselulosa hasil sintesis tanpanggunakan
gelombang ultrasonik dari perbandingan berg®® : HNO; = 1 : 1
hingga 2 : 1. Sementara itu, terdapat penurunaseptrse mol
nitrogen dari perbandingan berai3®,: HNO; = 2 : 1 hingga 3,5 : 1.
Persentase mol nitrogen tertinggi dicapai pada grelingan berat
H,SO,: HNO; = 2 : 1. Adanya peningkatan persentase mol nitroge
dari perbandingan berat,50, : HNO; = 1 : 1 hingga 2 : 1 tersebut
dimungkinkan karena laju pembentukan nitroseluksaakin tinggi,
sementara laju pembentukan oksiselulosa yang menparoduk
samping semakin rendah. Hal ini didasarkan padayp&aan Lunge
(1901) yang menyebutkan bahwa oksiselulosa cendeterbentuk
lebih sedikit pada penggunaan campuran penitrasj yebih pekat.
Adapun campuran penitrasi yang digunakan padassintéroselulosa
dari perbandingan berat,$0, : HNO; = 1 : 1 hingga 2 : 1 ialah
semakin pekat karena perbandingan berg5Q4d : HNO; semakin
besar. Oleh sebab itu, oksiselulosa yang terbeotuiderung lebih
sedikit. Oksiselulosa merupakan senyawa yang terkesebagai hasil
oksidasi dari selulosa oleh zat pengoksidasi. Ddbamini, selulosa
dimungkinkan teroksidasi oleh HN®ang merupakan oksidator kuat
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(Fessenden dan Fessenden, 1982) selama reaksi higdangsung.
Struktur kimia selulosa (Gambar 2.4) menunjukkahwasa pada tiap-
tiap unit anhidroglukosa terdapat alkohol primen dgkunder yang
memiliki kecenderungan teroksidasi. Alkohol prinad@n teroksidasi
menjadi aldehida. Melalui oksidasi lebih lanjut,detliida akan
teroksidasi menjadi asam karboksilat. Sementaralkohol sekunder
akan teroksidasi menjadi keton. Adanya pembentublesiselulosa
tersebut akan berdampak pada penurunan perseni@saitnogen
dalam nitroselulosa.

Pembentukan oksiselulosa dalam jumlah cukup sigmifi
teramati pada perbandingan beraf8, : HNO; =1 : 1 dan 1,5 : 1.
Pembentukan oksiselulosa tersebut dapat diamat p#d serapan
yang muncul pada bilangan gelombang sekitar 1.6%0. cPada
spektrum-spektrum FTIR nitroselulosa, pita serapada bilangan
gelombang tersebut dihasilkan dari tumpang tindia @ita serapan
yang disebabkan oleh vibrasi ulur asimetris ikai® pada gugus
nitro dan vibrasi ulur ikatan C=O dari oksiselulogang dapat
terbentuk. Dari spektrum FTIR nitroselulosa dengserbandingan
berat HSO,: HNO; = 1 : 1 tanpa menggunakan gelombang ultrasonik
(Gambar L.8.2), dapat dilihat bahwa terdapat p#sagan dengan
intensitas kuat pada bilangan gelombang sekits501c8r'. Namun,
persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa datgrelingan berat
H,SO,: HNOstersebut ialah yang paling rendah di antara peibgad
berat HSO, : HNO; lainnya. Hal ini mengindikasikan bahwa pita
serapan pada bilangan gelombang sekitar 1.650" ¢ersebut
didominasi oleh vibrasi ulur ikatan C=0O dari oksit@sa yang
terbentuk. Sementara itu, dari spektrum FTIR néhgdssa dengan
perbandingan berat .80, : HNO; = 1,5 : 1 tanpa menggunakan
gelombang ultrasonik (Gambar L.8.3), dapat dilibahwa terdapat
pita serapan dengan intensitas sedang pada bilgeimmbang sekitar
1.650 cnit dibandingkan perbandingan beragSi, : HNO; = 1 : 1.
Akan tetapi, persentase mol nitrogen dalam nitcdesh dari
perbandingan berat ,HO, : HNO; = 1,5 : 1 tersebut lebih tinggi
daripada perbandingan berat,S@, : HNO; = 1 : 1. Hal ini
mengindikasikan bahwa oksiselulosa yang terbenta#lapsintesis
nitroselulosa dengan perbandingan berf8® : HNO; = 1,5 : 1 lebih
sedikit daripada perbandingan beraSB, : HNO; =1 : 1.

Dari spektrum FTIR nitroselulosa dengan perbandingerat
H, SO, : HNO; = 1 : 1 dan 1,5 : 1 tanpa menggunakan gelombang
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ultrasonik, dapat dilihat pula bahwa pita serapadap bilangan
gelombang sekitar 1.025 €rherhimpit dengan pita serapan di sebelah
kirinya, yakni pita serapan pada bilangan gelomtseigtar 1.050 cih
sehingga pita serapan pada bilangan gelombangaseki®25 crit
tidak terbedakan. Hal ini disebabkan pembentukasiselulosa yang
lebih dominan pada perbandingan beraiS® : HNO; tersebut
dibandingkan perbandingan beraiS@, : HNG; lainnya. Di samping
itu, dari spektrum FTIR nitroselulosa dengan pediagan berat
H,SO, : HNO; = 2 : 1 tanpa menggunakan gelombang ultrasonik
(Gambar L.8.4), dapat dilihat bahwa kecenderungan pergeseran
serapan C-O pada alkohol primer (sekitar bilangalergbang 1.025
cm®) menuju ke nilai bilangan gelombang yang lebihabesramati
lebih jelas dibandingkan perbandingan bera®® : HNO; lainnya,
yakni 2,5 : 1-3,5 : 1. Hal ini dimungkinkan kareadanya efek induksi
dari gugus karbonil yang terbentuk sebagai hasiidalsi dari gugus
hidroksil pada atom C-2 dan C-3 selulosa. Gugubddl yang lebih
bersifat menarik elektron daripada gugus hidrokBssenden dan
Fessenden, 1982) akan menarik elektron ikatan Ca@a palkohol
primer lebih kuat sehingga ikatan C-O pada alkohdiner makin
pendek. Makin pendeknya ikatan C-O pada alkohaheritersebut
akan menyebabkan energi yang dibutuhkan untuk miledak vibrasi
ulur makin besar sehingga pita serapannya akanuhpada bilangan
gelombang yang lebih besar pula.

Adanya penurunan persentase mol nitrogen dabiapéeingan
berat HSO, : HNO; = 2 : 1 hingga 3,5 : 1 dikarenakan beberapa hal
berikut. Pertama, seiring dengan semakin besaregtzapdingan berat
H,SO, : HNO;, maka semakin banyak pula jumlah malSB), yang
terdapat dalam campuran penitrasi. Hal ini betzahwa jumlah mol
H* yang tersedia sebagai katalis reaksi hidrolistsosglulosa juga
semakin banyak. Akibatnya reaksi hidrolisis nittokesa berlangsung
semakin efektif. Selain itu, jumlah mol,80, yang semakin banyak
dalam campuran penitrasi akan memperbesar pralaahidirbentuknya
ester sulfat sebagai salah satu produk sampingsiredtkasi. Ester
sulfat yang terbentuk dapat mengurangi stabiliteieselulosa.

Persentase mol nitrogen tertinggi yang dapat pdicaalah
sebesar 49,40% atau setara dengan derajat substtossar 1,48.
Persentase mol nitrogen tertinggi tersebut dicapdia perbandingan
berat HSO, : HNO; = 2 : 1. Hal ini dimungkinkan karena derajat
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substitusi gugus nitro telah mencapai nilai maksiMmupada
perbandingan berat,HO, : HNG; tersebut.

4.2 Pengaruh Penggunaan Gelombang Ultrasonik pada Reaks
Nitrass Kapas terhadap Persentase Mol Nitrogen dalam
Nitroselulosa

Dari Gambar 4.4, tampak terdapat peningkatan persemol
nitrogen dalam nitroselulosa hasil sintesis menggan gelombang
ultrasonik dari perbandingan beraiS®,: HNO; = 1 : 1 hingga 2 : 1.
Sementara itu, terdapat penurunan persentase nbagemn dari
perbandingan berat,80, : HNO; = 2 : 1 hingga 3,5 : 1. Adapun
persentase mol nitrogen tertinggi dicapai pada grelingan berat
H,SO,: HNO; = 2 : 1, yakni sebesar 48,21% atau setara dergajatl
substitusi sebesar 1,45. Pola peningkatan dan pesurpersentase
mol nitrogen dalam nitroselulosa hasil sintesis ggemakan
gelombang ultrasonik tersebut serupa dengan tangaggunakan
gelombang ultrasonik. Namun, terdapat kecenderungamwa
persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa hagihtess
menggunakan gelombang ultrasonik lebih rendah adaiptanpa
menggunakan gelombang ultrasonik (Gambar 4.6)irldikarenakan
laju pembentukan oksiselulosa semakin besar di Ibapengaruh
temperatur reaksi nitrasi yang semakin tinggi (Udid 1965).
Temperatur sistem pada sintesis nitroselulosa mevag@n gelombang
ultrasonik mencapai hingga 42

Dari spektrum FTIR nitroselulosa hasil sintesis g#en
perbandingan berat,HO,: HNO; =2 :1;25:1;3:1;dan 3,5: 1
menggunakan gelombang ultrasonik (Gambar L.8.11#aarh.8.14),
dapat dilihat bahwa fenomena pergeseran serapanp&d@ alkohol
primer (sekitar bilangan gelombang 1.025 ¥rmmenuju ke nilai
bilangan gelombang yang lebih besar teramati |ghéts dibandingkan
spektrum FTIR nitroselulosa hasil sintesis dengarbgndingan berat
H,SO,: HNO; =2 : 1;2,5: 1; 3: 1; dan 3,5 : 1 tanpa menggan
gelombang ultrasonik. Hal tersebut menunjukkan l@ahgvoduk
samping yang berupa oksiselulosa terbentuk semb&iyak pada
sintesis nitroselulosa menggunakan gelombang ahlitasyang tidak
disertai dengan penjagaan temperatur sistem selaatesi nitrasi
berlangsung.
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Adapun proses pengadukan yang dilakukan (secaraiah)an
turut mempengaruhi tren persentase mol nitrogeng yseramati.
Pengadukan tersebut dapat menyebabkan penyerapangi en
gelombang ultrasonik oleh medium semakin besar ngghi
menurunkan nilai intensitas gelombang ultrasonikibAtnya, transfer
energi oleh gelombang ultrasonik ke dalam sistertalorienedium air
menjadi kurang optimal. Dengan demikian, faktorg/éabih dominan
mempengaruhi tren persentase mol nitrogen dalamseitlosa hasil
sintesis menggunakan gelombang ultrasonik adakibrfaeningkatan
temperatur.

....... : persentase mol N

60,00 (tanpa menggunak an
- gelombang ultrasonik)
S 50,00 + 821 : persentase mol N
=4 - (menggunak an gelombang
S 40,00 4 /40,19 \ ultrasonik)
= 37,58‘_
©
% 30,00 - e -
g \Y
‘g‘ 20,00 - 19.20
@ 16,06
)
o 10,00 A
0,00

0 05:1 1:1 15:1 2:125:1 3:1 35:1
Perbandingan Berat H,SO,: HNO,

Gambar 4.6 Perbandingan persentase mol nitrogen dalam
nitroselulosa hasil sintesis (tanpa dan menggunakan
gelombang ultrasonik)

Data persentase mol nitrogen dalam nitroselulosg géitung
secara terpisah berdasarkan alkohol primer damsekyTabel L.9.1,
Tabel L.9.2, Tabel L.9.5, dan Tabel L.9.6) menukark reaktivitas
relatif dari tiap gugus hidroksil tersebut. Daritaldaersebut, diketahui
bahwa persentase mol nitrogen yang dihitung berkiasaalkohol
primer cenderung lebih tinggi daripada alkohol selar, baik pada
sintesis nitroselulosa tanpa maupun menggunakaromiang
ultrasonik. Hal itu mengindikasikan bahwa alkohoimer yang terikat
pada atom C-6 cenderung memiliki reaktivitas yaetgH tinggi dalam
reaksi nitrasi daripada alkohol sekunder yang atrjgada atom C-2
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dan C-3. Kecenderungan reaktivitas tersebut selmgan pernyataan
Solomons (1991) yang menyebutkan bahwa reaktigitdssa terletak
pada atom C-6. Reaktivitas ini meningkat oleh adaefek induksi dari
beberapa gugus hidroksil di sekitar atom C-6 yaegyababkan sifat
keasaman hidroksil yang terikat pada atom C-6 lbb#ar.

Nitroselulosa hasil sintesis memiliki derajat sitbst di bawah
nilai minimum yang memenuhi kualifikasi untuk digdkan sebagai
bahan baku pembuatan propelan, khususnya gemite-base, yakni
derajat substitusi sebesar 2,50 (Tarmansyah, 2djpun derajat
substitusi tertinggi yang dapat dicapai pada sstesroselulosa tanpa
menggunakan gelombang ultrasonik ialah sebesar; sd@angkan
pada sintesis nitroselulosa menggunakan gelomb#rasanik ialah
sebesar 1,45. Hal ini dikarenakan besarnya pesenssr dalam
campuran penitrasi sehingga menyebabkan pembentiokariNO,"
menjadi kurang maksimum serta pembentukan prodoipisg yang
berupa oksiselulosa meningkat.
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang diperoleh, ddisanhpulkan

bahwa

1.

Persentase mol nitrogen dalam nitroselulosasrend meningkat
hingga perbandingan bera;$0,: HNO; ialah 2 : 1 dan cenderung
menurun setelahnya. Persentase mol nitrogen tgitiygng
dicapai pada sintesis nitroselulosa tanpa menggmg&lombang
ultrasonik ialah sebesar 49,40% atau setara derdgajat
substitusi sebesar 1,48; sedangkan pada sintesissalilosa
menggunakan gelombang ultrasonik ialah sebesarl%8,adtau
setara dengan derajat substitusi sebesar 1,45.

2. Penggunaan gelombang ultrasonik pada reaksisnkapas tidak
efektif untuk meningkatkan persentase mol nitrogealam
nitroselulosa.

5.2 Saran

Sintesis nitroselulosa menggunakan gelombang afiras

hendaknya tidak disertai pengadukan (secara marag#j proses
transfer energi oleh gelombang ultrasonik melal@idimm air tidak
terganggu.
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Lampiran . Diagram Alir Penelitian

kapas lar. HNG; lar. H,SO,
(o-selulosa = 99,00%) 65% (b/b) 95-97% (b/b)

T - penentuan kadarselulosa —* campuran penitre ‘

K - perbandingan berat,80, : HNG;
apas jalah1:1;1,5:1;2:1;25:1;

3:1;dan3,5:1

A 4

campuran reaksi nitr: |«

v

dengan gelombang tanpa gelombang
ultrasonik ultrasonik
- waktu reaksi 60 menit - waktu reaksi 60 menit

> nitroselulos

v

vy - karakterisasi y " uiifisik

spektrofotometri inframer: sifat nyala api
dan waktu pembakaratr

v
- analisis - metode perbandingan absorbansi
v A\ 4

gugus fungsion persentse mol nitroge
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Lampiranll. Preparas Bahan

L.2.1 Penentuan kadar alfa-selulosa dalam kapas

Kapas ditimbang sebanyak 2,50 gram. Kapas didesm
dalam oven selama 12 jam pada temperatur 100°CaKdjsimpan
dalam desikator selama 60 menit. Kapas ditimbarmrsgak 2,00
gram dalam gelas kimia 250 mL yang dilengkapi pemiterupa gelas
arloji lalu ditempatkan dalanvater bath. Temperatur dalamwater bath
diatur pada 2TC. Larutan NaOH 17,5% (b/v) dituang sebanyak 25 mL
ke dalam gelas ukur lalu ditempatkan dalamater bath. Temperatur
dalamwater bath diatur pada 2. Larutan NaOH 17,5% (b/v) (20)
dituang sebanyak 10 mL ke dalam gelas kimia 250 yauhg berisi
kapas. Gelas kimia ditutup dengan gelas arloji.el8bt 2 menit,
campuran diaduk dengan spatula. Tiap selang 5 nimmikutnya,
larutan NaOH 17,5% (b/v) (20) ditambahkan kembali sebanyak 5
mL ke dalam campuran dan campuran diaduk hingghpgenhambahan
sebanyak 25 mL. Campuran dibiarkan selama 30 méktiades
(20°C) ditambahkan sebanyak 33 mL ke dalam campurampGaan
diaduk lalu dibiarkan selama 60 menit. Campuran ariig
menggunakan filtrasi vakum. Residu dicuci dengafl @ larutan
NaOH 8,3% (b/v) (28BC). Pencucian residu dilanjutkan dengan 100 mL
akuades. Tahap pencucian diulang sebanyak 2 laalitdn CHCOOH
10% (b/v) sebanyak 15 mL dituang ke dalam coronghBar yang
berisi residu. Residu dibiarkan terendam dalamtdaaruCHCOOH
10% (b/v) selama 3 menit sebelum disaring. Resiductddengan 100
mL akuades. Pencucian dengan akuades diulang kieniigda residu
bebas asam, yang ditunjukkan melalui kertas indikatniversal.
Setelah pH akuades tercapai, residu dicuci kendsligan 250 mL
akuades. Residu dipindahkan ke gelas arloji daeridigkan dalam
oven selama 12 jam pada temperatur 100-105°C. Rediglmpan
dalam desikator selama 60 menit. Residu ditimbang.

Kadar alfa-selulosa dalam kapas dihitung melpkrisamaan
berikut.

% alfa-selulosa (b/b) INL/W;) x 100%

denganw; adalah berat kapas awal ddh adalah berat residu kapas
setelah perlakuan.
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L.2.2 Preparas 25 mL larutan NaOH 17,5% (b/v)

Padatan NaOH ditimbang sebanyak 17,50 gram lduutkan
dengan 100 mL akuades bebas ,Cdalam gelas kimia 100 mL.
Larutan tersebut dituang sebanyak 25 mL ke dalawi penyimpanan
dan diberi label.

Keterangan: Akuades bebas £dibuat dengan cara sejumlah
akuades dididihkan selama beberapa menit lalu glitkan pada
temperatur kamar. Akuades ditutup rapat dengan ialum foil
selama proses pendinginan agar tidak terkena lgkara

L.2.3 Preparasi 200 mL larutan NaOH 8,3% (b/v)

Padatan NaOH ditimbang sebanyak 8,30 gram ldduudkan
dengan 100 mL akuades bebas,C@alam gelas kimia 100 mL.
Langkah kerja di atas diulang sekali lagi agar mifed total volume
larutan NaOH 8,3% (b/v) sebanyak 200 mL. Larutasdieut dituang
sebanyak 200 mL ke dalam botol penyimpanan damid#imel.

L.2.4 Preparas 15 mL larutan CH3;COOH 10% (b/v)

CH;,COOH glasial dipipet sebanyak 2,5 mL ke dalam labu
takar 25 mL, ditambahkan akuades hingga tanda ,bdgas dikocok
hingga homogen. Larutan tersebut dituang sebangakll ke dalam
botol penyimpanan dan diberi label.

L.2.5 Preparas larutan NaHCO3 10% (b/v)

Padatan NaHC® ditimbang sebanyak 10,00 gram,
ditambahkan 80 mL akuades, dipanaskan di ladgsate stirrer dan
diaduk dengan pengaduk magnetik hingga semua padatkrut,
dituang ke dalam labu takar 100 mL, ditambahkanad&s hingga
tanda batas, dan dikocok hingga homogen. Larutaehat dituang ke
dalam botol penyimpanan dan diberi label.
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Lampiran Ill. Penentuan Perbandingan (Rasio) Nitrasi

R = berat campuran asam/berat kapas
dengarR adalah perbandingan (rasio) nitrasi

Pada penelitian ini dipilih:

R=40

berat kapas = 2,00 gram

maka

R = berat campuran asam/berat kapas
40 = berat campuran asam/2,00 gram
berat campuran asam = 40 x 2,00 gram
berat campuran asam = 80,00 gram
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Lampiran V. Penentuan Komposis H,SO, dan HNO; dalam
Campuran Penitras

Berat kapas = 2,00 gram

p HNO; 65% (b/b) = 1,39 gram/mL

p H.SO, 95-97% (b/b) = 1,84 gram/mL
R=40

a) Perbandingan berat$0,: HNO;=1: 1
Untuk larutan HSQ, 95-97% (b/b)

Berat HSO, :% .80,0000 gram
= 40,0000 gram
. 4
Berat air E 40,0000 gram
=1,6667 gram
Total berat HSO, dan air = 41,6667 gram
Volume larutan HSO; 95-97% (b/b) =4]f8i67mL
= 22,6449 mL
~ 22,6 mL
Untuk larutan HN@65% (b/b)
Berat HNQ =% .80,0000 gram
= 40,0000 gram
: 35
Berat air :ETE 40,0000 gram
= 21,5385 gram
Total berat HN@dan air = 61,5385 gram
Volume larutan HN@65% (b/b) =6ll53—?;85mL
=44,2723 mL
~ 44,3 mL
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b)

c)

48

Perbandingan berat&0,: HNO;=1,5: 1
Untuk larutan HSQ, 95-97% (b/b)

Berat HSO, =£ .80,0000 gram
= 48,0000 gram
Berat air =94_6 .48,0000 gram
= 2,0000 gram
Total berat HSO, dan air = 50,0000 gram
Volume larutan HSO, 95-97% (b/b) %mL
=27,1739 mL
~ 27,2 mL
Untuk larutan HNQ@ 65% (b/b)
Berat HNQ :2i5 .80,0000 gram
= 32,0000 gram
. 35
Berat air E .32,0000 gram
= 17,2308 gram
Total berat HN@dan air = 49,2308 gram
Volume larutan HN@65% (b/b) :ﬂ%:;oSmL
= 35,4178 mL
~ 35,4 mL
Perbandingan berat&0,: HNO; =2 : 1
Untuk larutan HSO, 95-97% (b/b)
Berat HSO, =§ .80,0000 gram
= 53,3333 gram
Berat air =;16 53,3333 gram
=2,2222 gram
Total berat HSO, dan air = 55,5555 gram



55 5555

1,84
=30,1932 mL
~ 30,2 mL

Volume larutan HSQO, 95-97% (b/b)

Untuk larutan HN@65% (b/b)
Berat HNQ =§ .80,0000 gram
= 26,6667 gram
. 35
Berat air =6_5 .26,6667 gram

= 14,359 gram
Total berat HN@dan air = 41,0257 gram

Volume larutan HN@65% (b/b) 4]’0257 mL

1,39
=29,5149 mL
~ 29,5 mL

d) Perbandingan berat8l0, : HNO;=2,5: 1
Untuk larutan HSO, 95-97% (b/b)

2,

Berat HSO, —3—: 80,0000 gram

=57,1429 gram
Berat air 25% 57,1429 gram

= 2,381 gram
Total berat HSO, dan air =59,5239 gram
Volume larutan HSO, 95-97% (b/b) 59 5239

1,84

= 32,3499 mL

~ 32,3 mL
Untuk larutan HN@65% (b/b)
Berat HNQ =% .80,0000 gram

=22,8571 gram
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35

Berat air ;éé .22,8571 gram
= 12,3077 gram
Total berat HN@dan air = 35,1648 gram
Volume larutan HN@65% (b/b) :35é6€;48mL
= 25,2984 mL
~ 25,3 mL
e) Perbandingan berap$0,: HNO;=3 : 1
Untuk larutan HSO, 95-97% (b/b)
Berat HSO, :% .80,0000 gram
= 60,0000 gram
Berat air 2;16 .60,0000 gram
=2,5000 gram
Total berat HSO, dan air = 62,5000 gram
2,500
Volume larutan HSO; 95-97% (b/b) R 1,83 g mL
= 33,9674 mL
~ 34,0 mL
Untuk larutan HN@ 65% (b/b)
Berat HNQ :% .80,0000 gram
= 20,0000 gram
. 35
Berat air 46—5 .20,0000 gram
= 10,7692 gram
Total berat HN@dan air = 30,7692 gram
4 2
Volume larutan HN@65% (b/b) 30 o
1,39
=22,1361 mL
~ 22,1 mL
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f) Perbandingan berat,HO,: HNO; =3,5: 1
Untuk larutan HSQ, 95-97% (b/b)

Berat HSO,

Berat air

Total berat HSO, dan air
Volume larutan HSQO, 95-97% (b/b)

Untuk larutan HN@65% (b/b)

Berat HNQ

Berat air

Total berat HN@dan air
Volume larutan HN@65% (b/b)

35

= 62,2222 gram

=——.80,0000 gram
45

-2 62,2022 gram
96

=2,5926 gram
= 64,8148 gram
64,8148
=—m
184
= 35,2254 mL
~ 35,2 mL

= 17,7778 gram
35

=9,5727 gram
= 27,3505 gram
27,3505
=—m
139
=19,6766 mL
~ 19,7 mL

L

=i .80,0000 gram
45

=—.17,7778 gram
65
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Untuk lebih jelasnya, komposisi 80O, dan HNQ dalam
campuran penitrasi disajikan dalam Tabel L.4.1.

Tabel L.4.1 Komposisi HSO, dan HNQ dalam campuran penitrasi

Volume Volume
Berat Berat Larutan P
No | H,SOr: HNO; | H, SO HNO; H,SO, 95-
HNO; 65%
(gram) (gram) | 97% (b/b)
(mL) (b/b) (mL)
a) 1:1 40,0000 40,0000 22,6 44,3
b) 15:1 48,0000 32,0000 27,2 35,4
C) 2:1 53,3333 26,6667 30,2 29,5
d) 25:1 57,1429 22,8571 32,3 25,3
e) 3:1 60,0000 20,0000 34,0 22,1
f) 35:1 62,2222 17,7778 35,2 19,7
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Lampiran V.

Penentuan Persentase Air dalam Campuran
Penitras

Persentase air dalam tiap-tiap campuran penitrastudg
sebagai berikut.

% air (b/b)

(berat air total/berat larutan fpal00%
a) % air (b/b)

{(1,6667 + 21,5385) gram/(40,06080,0000 +

1,6667 + 21,5385) gram} x 100%
= 22,4845%

b) % air (b/b) =

{(2,0000 + 17,2308) gram/(48,00082,0000 +
2,0000 + 17,2308) gram} x 100%
= 19,3799%

c) %air (b/b) = {(2,2222 + 14,359) gram/(53,33836,6667 +

2,2222 + 14,359) gram} x 100%
= 17,1681%

d) % air (b/b)

{(2,381 + 12,3077) gram/(57,14292,8571 +

2,381 + 12,3077) gram} x 100%
= 15,5126%

e) % air (b/b)

{(2,5000 + 10,7692) gram/(20,06060,0000 +
2,5000 + 10,7692) gram} x 100%
14,2268%

f) % air (b/b)

{(2,5926 + 9,5727) gram/(62,22247,7778 +

2,5926 + 9,5727) gram} x 100%
= 13,1994%
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Lampiran VI. Hubungan Derajat Substitus dengan Persentase
Berat Nitrogen Teoritis dalam Nitroselulosa

Rumus umum nitroselulosa sk 0xOsx(ONG,),
denganx = jumlah gugus nitro yang masuk

Hubungan derajat substitusi gugus nitro terhadam & pada
gugus hidroksil dengan persentase berat nitrogemitise dalam
nitroselulosa dihitung sebagai berikut.

derajat substitusi = 1
makax = 1, rumus molekul nitroselulosa sHzO,ONG,

% N (2 x Ar N/Mr GHgO,ONG,) x 100%
[(Ax14)/{6x12)+((9x1)+ (4 x16) + (136) + (1 x
14) + (2 x 16)}] x 100%

(14/207) x 100%
6,7633%

derajat substitusi = 2
makax = 2, rumus molekul nitroselulosa 5HzO3;(ONO,),
% N (2 x Ar N/Mr GHgO3(ONG,),) x 100%
[(2 x 14){(6 x 12) + (8 x 1) + (3 x 16) + (236) + (2 x
14) + (4 x 16)}] x 100%
(28/252) x 100%
11,1111%

derajat substitusi = 3
makax = 3, rumus molekul nitroselulosa sHZO,(ONO,);3
% N (3 x Ar N/Mr GH-0,(ONGO,)3) x 100%
[(Bx 14){(6 x 12) + (7 x 1) + (2 x 16) + (326) + (3 X
14) + (6 x 16)}] x 100%
(42/297) x 100%
14,1414%
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Lampiran VIlI. Hubungan Derajat Substitus dengan Persentase

Mol Nitrogen Teoritisdalam Nitroselulosa

derajat substitusi = 1

%N = (1 mol/3 mol) x 100%
= 33,3333%
derajat substitusi = 2
%N = (2 mol/3 mol) x 100%
= 66,6667%
derajat substitusi = 3
%N = (3 mol/3 mol) x 100%
= 100%
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Lampiran VII1. Spektrum FTIR Kapas dan Nitroselulosa

L.8.1 Sintesis nitroselulosa tanpa menggunakan gelombang

ultrasonik
o I...
-] '! T
80 i ; v
R ;:
§- s | .-":
15 ? v I
0 H
Al:(;;mWI Jf_gg.i\s TNmTRr\ 2600 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 ‘!C;()‘J
No. Peak Intensity clzr?tg' Base (H) Base (L) Area i?g'
1 439,74 61,259 8,559 468,67 408,88 11,011 1,678
2 522,67 52,351 3,782 534,25 468,67 15,41 0,581
3 561,25 43,94 6,364 578,6 534,21 14,081 1,071
4 615,25 41,613 7,869 646,11 578,68 23,226 2,506
5 667,32 44,684 7,471 692,4 646,11 14,364 1,315
6 707,83 52,368 5,512 825,48 6924 18,578 -2,389
7 898,77 68,608 6,157 914,2 825,48 8,282 -0,166
8 1031,85 15,216 4,986 1041,4P 914,2 63,566 6,4(L6
9 1058,85 12,967 4,192 1093,56 1043,42 40,658 2,958
10 1114,78 16,165 7,744 1143,71 1093,56 35,074 84,14
11 1163 23,841 11,51 1195,78 1143,71 26,823 4,06
12 1201,57 44,613 2,871 1220,86 1195,78 7,922 0,369
13 1240,14 49,649 4,495 1261,36 1220,86 11,598 0,763
14 1282,57 47,877 4,448 1296,0B8 1261,36 10,356 60,61
15 1317,29 41,119 4,841 1326,98 1296,08 10,6f73 0,67
16 1338,51 40,609 2,831 1352,0[L 1326,93 9,44 0,366
17 1371,29 39,038 11,017 1396,37 1352,01 15,35 12,18
18 1429,15 43,246 24,051 1498,59 1396,87 24,167 2289
19 1647,1 67,309 1,346 1650,9b 1641,31 1,616 0,089
20 1716,53 76,027 0,629 1722,31L 17146 0,897 0,019
21 21447 82,042 2,827 2189,06 2005,83 13,12 1,795
22 2902,67 29,206 20,656 2991,39 2391,57 166,114 ,4237
23 3404,13 10,381 1,165 3649,0[7 3394,48 193,093 6747,

a1
D

Gambar L.8.1 Spektrum FTIR kapas
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4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 800 40
Sampel : NC 1:1 TNP ULTRA 1fem
No. Peak Intensity (I:r?tg- Base (H) Base (L) Area CA?rer.
1 526,53 70,949 1,057 536,17 524,68 1,61y 0,011
2 557,39 69,903 2,537 567,03 540,08 4,00D 0,272
3 621,04 65,031 0,546 622,96 588,2b 5,688 0,111
4 721,33 74,094 2,673 736,76 717,47 2,098 0,21
5 752,19 68,848 22,704 773,4 736,76 3,25 2,004
6 846,69 31,456 57,481 929,63 7734 40,103 3,093
7 1004,84 27,363 3,683 1010,68 931,56 29,07 3,082
8 1058,85 22,42 4,373 1097,42 1012,56 51,84 3,39
9 1112,85 25,384 3,698 1147,5) 1099,35 26,811 2,076
10 1166,85 31,749 12,267 1195,718 1149)5 19,083 13,22
11 1205,43 54,535 5,7 1226,64 1195,78 6,884 0,519
12 1282,57 18,181 34,451 1334,6b6 122,64 49,318 467,9
13 1375,15 36,248 3,707 1384,79 1371,29 5,598 0,298
14 1431,08 41,797 3,04 1434,94 1427,23 2,81 0,1p3
15 1458,08 42,371 12,134 1463,87 1454,23 2,892 50,37
16 1647,1 13,981 3,541 1650,95 1645,17 4,727 0,348
17 2511,15 52,312 0,292 2516,98 2426,28 24,092 0,07
18 2559,36 49,602 1,359 2576,7R 2516,93 17,588 90,23
19 2916,17 25,281 12,823 3001,08 2725,23 125,724 ,9814
20 3475,49 10,625 0,232 3479,3¢ 3473,%56 5,596 0,026

Gambar L .8.2 Spektrum FTIR nitroselulosa ¢80, : HNO; = 1:1)
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4000 3800 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 80O 800 4C
NC 1.5: 1 TNP ULTRA tem
No. Peak Intensity (I:r?tre;. Base (H) Base (L) Area iorg.
1 518,82 86,01 6,231 522,67 511,1 0,564 0,158
2 617,18 83,591 2,732 622,94 595,96 1,496 0,095
3 669,25 65 15,361 673,11 665,4 1,039 0,305
4 750,26 78,416 15,645 771,47 734,88 2,246 1,385
5 835,12 49,459 46,177 933,44 771,47 27,917 23,175
6 1004,84 50,407 1,041 1006,7) 933,48 13,561 0,74
7 1070,42 43,366 5,931 1107,06 1006,77 33,111 2,509
8 1120,56 47,844 3,54 11475y 1107,06 12,02 0,718
9 1164,92 51,796 11,76 1195,78 1147,%7 11,088 2,27
10 1209,28 72,394 4,664 1222,79 1195,78 3,432 0,374
11 1280,65 36,135 3,128 12845 1226,64 15,1111 10,58
12 1375,15 47,325 6,184 1384,79 1371,29 3,928 0,8
13 1458,08 41,663 20,157 1463,87 1454,23 2,596 40,59
14 1654,81 20,414 11,746 1660,4 1650,95 5,546 0,717
15 2918,1 27,807 4,718 2952 81 2769,59 85,905 2,584
16 2968,24 30,493 0,182 2972,1 295281 9,904 0,015
17 3496,7 15,918 0,745 3500,56 3492,85 6,068 0,0p4

Gambar L .8.3 Spektrum FTIR nitroselulosa ¢80, : HNO; = 1,5:1)
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Sampel : NC 2:1TNP ULTRA iem
No. Peak Intensity -3 Base (H) Base (L) Area e,
Inte Are
1 624,89 79,734 1,261 630,68 621,04 0,909 0,028
2 669,25 63,062 10,789 673,11 665,4 1,236 0,217
3 688,54 68,098 2,877 715,54 683,75 4,6 0,335
4 748,33 67,578 15,936 769,54 732,9 4,443 1,716
5 831,26 38,129 48,469 931,55 771,47 40,885 29,808
6 1000,99 40,254 4,39 1008,7 933,48 19,441 1,886
7 1033,77 38,841 0,32 1037,68 1010,63 10,916 0,0P9
8 1072,35 34,512 5,124 1108,99 1037,63 30,92 2,3P1
9 1120,56 39,638 3,164 1147,5¢ 1108,99 14,357 0,69
10 1164,92 43,942 11,098 1195,78 1147,57 14,281 6424
11 1207,36 63,651 4,217 1222,7P 1195,18 4,909 0,392
12 1280,65 27,489 0,208 1284, 1276,19 4,314 0,013
13 1375,15 39,911 5,699 1384,7p 1371,29 4,891 0,3P1
14 1458,08 36,243 19,088 1463,87 1454,23 3,091 60,63
15 1654,81 15,971 8,017 1660,4 1650,95 6,619 0,6P2
16 2918,1 27,498 3,922 2952,8[ 2775,38 85,667 1,891
17 2974,03 29,248 0,187 2985,§ 2970,17 8,196 0,0p8
18 3568,06 11,016 5,89 3573,6p 3564,21 8,196 0,732

Gambar L .8.4 Spektrum FTIR nitroselulosa ¢80, : HNO; = 2:1)
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No. Peak Intensity ?r?tg' Base (H) Base (L) Area (X:g'

1 518,82 90,075 3,016 532,32 513,08 0,646 0,159
2 543,89 95,301 3,367 559,32 532,32 0,338 0,2

3 622,96 71,655 11,838 649,97 559,3p 7,93p 2,656
4 688,54 57,093 3,94 717,47 682,75 6,966 0,656
5 748,33 56,733 24,446 769,54 717,47 8,616 3,5P8
6 827,41 29,249 54,039 933,48 771,47 54,069 40,234
7 1000,99 32,866 6,082 1010,68 933,48 24,136 1,675
8 1027,99 32,133 0,73 1039,56 1010,63 14,092 0,136
9 1070,42 27,818 4,983 1107,06 1039,%6 35,396 2,734
10 1120,56 32,366 2,691 1147,5)7 1107,06 18,689 40,68
11 1164,92 35,153 10,183 1197, 71 114757 18,969 4924
12 1207,36 55,362 3,492 1226,6¢4 1197,71 6,878 0,382
13 1278,72 21,092 25,558 1326,93 1226,64 50,45 97157
14 1334,65 31,326 3,581 1352,01 1326,93 11,845 80,80
15 1379,01 34,114 2,368 1407,94 1375,15 13,541 60,48
16 1427,23 38,052 2,81 144458 1423,37 7,988 0,4p4
17 1456,16 39,355 13,077 1477,37 144458 10,9p5 3219
18 1515,94 42,187 5,361 1521,78 1508,23 4,721 0,34
19 1542,95 43,992 5,338 1546, 1529,45 5,598 0,46
20 1652,88 13,022 1,085 1660,6 1649,02 9,966 0,2[14
21 1691,46 13,731 1,121 1730,08 1687,6 31,724 0,776
22 2920,03 22,117 3,485 2950,8P 2677,01 140,826 9912,

23 2972,1 23,314 1,357 3024,18 2950,89 44,943 0,841
24 3591,21 10,158 1,498 3600,8b 3579,64 20,499 30,70

Gambar L.8.5 Spektrum FTIR nitroselulosa ¢80, : HNO; = 2,5:1)
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1 511,1 91,818 1,211 513,03 503,39 0,254 0,0[.8
2 543,89 95,425 3,853 559,32 532,37 0,309 0,235
3 624,89 74,339 9,229 648,04 559,32 7,211 2,367
4 690,47 57,505 4,856 717,47 682,75 6,98 0,7p1
5 748,33 56,548 22,558 769,54 717,47 8,979 3,401
6 829,33 29,166 51,063 933,48 771,47 54,42 38,074
7 1000,99 32,609 5,87 1010,63 933,44 24,215 1,171
8 1027,99 31,91 0,755 1039,56 1010,68 14,171 0,141
9 1070,42 27,177 5,413 1108,94 1039,56 36,794 3,011
10 1118,64 32,255 2,515 1145,64 1108,99 16,425 80,69
11 1163 35,593 9,957 1195,78 1145,6¢4 18,969 2,876
12 1207,36 53,405 3,421 1224,71 1195,78 7,455 0,404
13 1278,72 20,033 24,894 1326,93 1226,64 51,957 0366
14 1336,58 31,284 4,468 1352,01 1326,93 11,839 40,85
15 1379,01 32,727 3,194 1407,94 1373,22 15,022 60,72
16 1427,23 36,713 2,658 1444 5% 1423,37 8,8 0,424
17 1456,16 36,965 11,783 1471,59 144458 10,06 71,64
18 1515,94 36,623 4,994 1521,74 1508,23 5,518 0,362
19 1542,95 36,821 5,014 1546,8 1529,45 6,888 0,311
20 1652,88 12,198 1,103 1660,6 1649,02 10,276 0,233
21 1679,88 12,144 1,421 1683,74 1666,38 15,194 50,34
22 2920,03 22,015 2,798 2950,89 2675,08 147,448 7752,
23 2972,1 22,841 1,133 3024,14 2950,89 45,829 0,724
24 3612,42 10,447 0,734 3616,2§ 3606,64 9,293 0,136

Gambar L .8.6 Spektrum FTIR nitroselulosa ¢8O, : HNO; = 3:1)

61



45

207210
262000

sa08 =
1ems =

1Tz

166445

1200 28

118100
111864
107042

1z

020
000,99

B2 7S

48 40
[

82155

20T

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 4C
Sampal - NC35: 1 TNP ULTRA Tlem
No. Peak Intensity ?r?tg' Base (H) Base (L) Area (X;g'
1 520,74 84,321 0,434 522,67 497,46 1,546 0,041
2 628,75 60,27 6,673 648,04 555,46 14,766 1,943
3 680,83 45,126 1,067 682,75 648,04 9,49P -0,065
4 746,4 42,171 18,607 769,54 719,4 14,6 3,655
5 823,55 22,186 39,661 933,44 771,47 74,2p 39,102
6 1000,99 23,853 4,942 1010,68 935,41 33,106 2,473
7 1027,99 23,287 0,672 1039,56 1012,%6 16,906 0,173
8 1070,42 20,112 4,039 1107,06 1039,%6 44,583 2,959
9 1118,64 24,289 1,878 1143,71L 1108,99 20,404 0,706
10 1163 26,23 8,482 1195,7 1145,64 25,465 3,165
11 1209,28 41,259 2,985 1222,79 1195,78 9,974 0,409
12 1278,72 15,736 23,501 1355,86 1224.71 81,486 4825
13 1373,22 27,636 0,467 1375,1p 1361,65 7,238 0,018
14 1429,15 32,99 1,867 1446,51 14258 9,46[1 0,311
15 1458,08 38,736 4,899 1471,5P 1450,87 7,995 0,544
16 1664,45 13,155 0,362 1668,3[1 1662,52 5,048 0,032
17 2920,03 16,004 2,572 2950,80 2769,59 125,432 9411
18 2972,1 16,821 0,953 3029,96 2950,89 59,517 0,862
19 3508,27 10,307 0,55 3517,9p 34967 20,712 0,249

Gambar L.8.7 Spektrum FTIR nitroselulosa ¢80, : HNO; = 3,5:1)
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L .8.2 Sintesis nitroselulosa menggunakan gelombang ultr asonik
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4Dg?mp..-l ﬁg;\s DGP‘EJUCM:-‘TRJ\ 2800 2400 2000 1800 1800 1400 200 1000 800 €00 ”t;‘oo
No. Peak Intensity (I:r?trer' Base (H) Base (L) Area i\?g'

1 439,74 82,502 3,229 447,45 430,1 1,32 0,166

2 520,74 72,185 5,431 536,17, 468,67 6,974 0,667

3 561,25 63,624 6,256 578,6 536,11 7,2 0,764
4 615,25 59,333 7,339 648,04 578,6 13,86[7 1,637

5 667,32 60,131 6,611 688,54 648,04 7,953 0,839

6 719,4 62,019 11,134 804,26 688,54 13,396 0,879

7 898,77 72,175 3,424 912,27, 804,26 8,544 -0,859

8 1031,85 26,396 4,387 1041,49 912,27 48,388 4,865

9 1058,85 23,565 4,78 1091,6 1043,42 28,05 1,986
10 1114,78 26,25 7,331 1143,71 1093,56 26,444 2,827
11 1164,92 33,401 8,194 1193,8b 1145,64 20,364 22,25
12 1203,5 46,308 3,3 122274 1193,85 8,95 0,389
13 1240,14 49,861 3,033 1261,36 1222,79 11,211 20,50
14 1282,5 47,779 3,338 1296,08 1261,36 10,551 0,461
15 1317,29 41,98 5,24 1328,8¢ 1296,08 11,182 0,716
16 1338,51 41,087 3,881 1352,01 1328,86 8,53[L 0,484
17 1371,29 40,22 7,583 1396,37 1352,01 15,617 1,536
18 1429,15 42,627 7,385 1446,51 1407,94 13,065 81,46
19 1456,16 47,05 5,984 1496,66 1446,51 13,069 1,097
20 1654,81 51,442 3,647 1666,38 1643,24 6,37 0,323
21 1703,03 52,173 2,743 1708,81 1695,31 3,665 0,16
22 1737,74 55,717 4,32 1762,82 1730,03 7,446 0,164
23 2902,67 22,329 7,188 2958,6 2391,57 244564  982.1
24 3402,2 10,024 0,012 3404,18 3386,17 17,312 0.002

Gambar L .8.8 Spektrum FTIR kapas
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Sampel : NC 1 : 1 DGN ULTRA 1lem

No. Peak Intensity ?r?tg. Base (H) Base (L) Area CA?Z"

1 518,82 76,891 1,595 522,67 513,08 1,046 0,04

2 559,32 76,258 1,046 567,03 553,58 1,554 0,045

3 617,18 71,986 5,168 653,82 584,39 8,88 1,013
4 721,33 78,158 3,988 736,74 709,76 2,595 0,357

5 754,12 74,38 18,682 773,4 736,76 2,709 1,584
6 846,69 44,378 46,243 929,63 775,38 29,649 22,185
7 1008,7 38,944 1,1 1010,63 931,55 21,649 2,216
8 1058,85 34,229 3,827 1095,4P 1012,56 36,646 1,961
9 1112,85 36,226 2,943 11495 1099,35 20,935 1,2[77
10 1166,85 40,788 9,815 1195,78 11495 15,343 2P
11 1205,43 58,453 4,976 1224,71 1195,78 5,974 0,489
12 1282,57 27,934 28,035 1336,58 1226,64 41,1p5 6712,
13 1375,15 41,978 3,338 1392,51 1371,29 7,378 0,493
14 1436,87 45,312 3,501 1446,51 1434,94 3,637 0,148
15 1458,08 46,974 8,46 1463,8) 1454,23 2,702 0,25
16 1654,81 20,324 3,583 1660,6 1650,95 6,306 0,206
17 2559,36 43,69 1,619 2578,6b 2426,28 49,51 0,603
18 2916,17 22,097 10,115 3001,08 2588,29 198,002 ,8424

19 3467,77 10,16 0,042 3471,638 3465,84 5,737 0,004

Gambar L.8.9 Spektrum FTIR nitroselulosa ¢BO, : HNO; = 1:1)
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4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600 4C
Sampel : NC 1.5: 1 DGN ULTRA 1fem
No. Peak Intensity]| cl:r?tg. Base (H) Base (L) Area (X;g'
1 624,89 88,397 2,174 630,68 619,11 0,54 0,043
2 680,83 86,481 0,448 684,68 675,04 0,597 0,012
3 750,26 86,711 9,337 771,47 734,83 1,318 0,755
4 835,12 64,25 32,719 933,48 771,47 17,001 14,177
5 1068,49 55,492 11,385 1107,0¢ 933,48 32,208 9,875
6 1120,56 58,793 2,966 1147,57% 1107,06 8,671 0,4[73
7 1164,92 62,212 7,905 1197,71 1147 57 8,516 1,267
8 1209,28 76,256 2,368 1222,74 1197,71 2,79 0,18
9 1288,36 46,665 1,903 1309,5¢ 12844 7,648 0,282
10 1375,15 51,456 7,846 1384,79 1371,29 3,347 0,285
11 1458,08 37,285 24,164 1461,94 1452,8 2,843 0,785
12 1654,81 21,934 14,752 1660,6 1650,95 5,088 0,888
13 2921,96 29,569 3,17 2950,89 2862,1]7 44,136 1,698
14 3475,49 15,19 0,369 3477,42 3471,63 4,704 0,0R7

Gambar L .8.10 Spektrum FTIR nitroselulosa (O, : HNO; = 1,5:1)
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4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1800 1400 1200 1000 BOD 600 4C
Sampel : NC 2 : 1 DGN ULTRA 1fem
No. Peak Intensity (I:r(l)tre;. Base (H) Base (L) Area iorg.
1 624,89 83,133 1,277 628,75 619,11 0,733 0,024
2 688,54 76,583 1,018 692,4 682,75 1,078 0,021
3 748,33 74,794 8,973 769,54 734,88 3,462 0,905
4 831,26 52,582 31,6 931,55 769,54 30,085 17,032
5 1004,84 52,256 0,732 1006,7) 933,48 14,597 0,48
6 1033,77 50,736 0,215 1037,68 1006,77 8,939 0,05
7 1074,28 46,573 4,051 1107,06 1037,63 21,905 1,383
8 1120,56 49,738 2,465 114757 1107,06 11,681 0,462
9 1164,92 52,419 6,997 1195,78 1147.%7 11,886 1,4p1
10 1209,28 64,23 2,497 1222,79 1195,78 4,966 0,2p2
11 1288,36 38,455 1,01 1294,15 12846 3,938 0,05
12 1375,15 44,26 5,623 1384,79 1371,29 4,312 0,2p1
13 1458,08 35,445 18,838 1461,94 1450,87 3,809 30,70
14 1685,67 22,734 8,085 1693,38 1681,81 6,522 0,712
15 2918,1 27,018 2,426 2952,81 2812,02 73,995 16
16 3461,99 17,122 0,362 3465,8¢4 3452,84 10,22 0,031

Gambar L.8.11 Spektrum FTIR nitroselulosa (HO, : HNO; = 2:1)
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4000 3800 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 800 4C
Sampel : NC 2,5 : 1 DGN ULTRA iem
No. Peak Intensity Corr.| Base (H) Base (L) Area Corr.
Inte Are

1 520,74 87,559 6,304 528,46 509,17 0,86 0,322

2 621,04 78,918 1,693 624,89 599,82 2,055 0,084

3 692,4 68,659 5,199 717,47 678,9 5,511 0,645
4 748,33 66,551 15,776 769,54 717,47 6,65 2,056

5 827,41 42,275 40,23 933,48 769,54 39,844 25,161

6 1000,99 44,477 4,438 1010,63 933,48 18,756 1,074

7 1027,99 43,529 0,649 1037,63 1010,63 9,64b 0,101

8 1072,35 39,26 4,782 1107,06 1039,56 25,953 1,913
9 1120,56 43,397 2,614 1145,64 1107,06 13,318 0,559
10 1164,92 45,719 9,029 1197,71 1145,64 15,097 2,06
11 1207,36 61,897 3,071 1226,64 1197,71 5,621 0,282
12 1274,86 30,866 4,299 1280,645 1226,64 17,896 4804
13 1375,15 39,947 1,994 1379,01 1353,94 9,354 0,346
14 1458,08 38,259 13,268 1467,73 1446,51 7,596 61,49
15 1510,16 38,153 9,624 1517,87 1498,59 7,197 1,154
16 1650,95 17,113 4,874 1662,52 1645,17 12,31 |
17 2559,36 36,171 1,304 2586,34 2391,57 79,632 20,27
18 2920,03 23,996 2,429 2950,89 2675,08 143,069 1332,

19 2974,03 24,685 0,864 3004,89 2950,89 32,407 30,43
20 3446,56 15,175 0,756 3456,2 3431,13 20,176 0,225

Gambar L .8.12 Spektrum FTIR nitroselulosa §80, : HNO; = 2,5:1)
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4000 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 800 4C
Samped : NC 3 : 1 DGN ULTRA 1lem
. Corr.

No. Peak Intensity| Inte Base (H) Base (L) Area Corr. Are
1 520,74 89,475 2,181 524,6 514,96 0,419 0,054
2 626,82 73,915 0,594 632,61 622,96 1,24b 0,016
3 680,83 60,381 0,369 682,75 673,11 2,06P 0,018
4 746,4 58,411 17,633 769,54 717,47 8,947 2,687
5 823,55 34,288 43,13 933,48 769,54 49,59 31,06
6 1000,99 38,541 6,78 1012,56 950,84 19,691 2,537
7 1024,13 37,75 1,486 1041 ,49 1012,56 12,022 0,241
8 1066,56 33,824 5,236 1103,21 1043,42 26,657 2,307
9 1118,64 38,767 3,123 1145,64 1105,14 15,695 0,792
10 1163 41,177 9,926 1197,71 1145,64 16,897 2,549
11 1207,36 57,433 3,973 1222,79 1197,71 5,664 0,388
12 1274,86 26,447 6,246 1284,5 1224711 23,092 1,174

13 1375,15 38,464 3,651 1379,01 1373,22 2,309 0,1

14 1458,08 40,414 20,796 1463,87 1456,16 2,331 50,64

15 1670,24 20,699 4,951 1674,1] 1668,3[1 3,745 0,29
16 2561,29 37,156 1,613 2588,29 2518,86 28,916 60,52

17 2918,1 24,739 3,281 2950,84 2819,78 71,253 2,227

18 2974,03 25,415 0,108 2985,6 2972,]1 7,999 0,026

19 3456,2 18,044 0,145 3460,06 345427 4,289 0,009

Gambar L .8.13 Spektrum FTIR nitroselulosa ¢HO, : HNO; = 3:1)
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Sampel : NC 3.5 1 DGN ULTRA lem
No. Peak Intensity (I:r?tg- Base (H) Base (L) Area (,:A?'rer-
1 518,82 87,257 3,073 524,6 505,31 0,951 0,136
2 621,04 69,601 1,459 624,89 578,6 5,23% -0,018
3 692,4 55,676 6,066 713,61 671,14 10,006 1,102
4 746,4 53,58 15,757 769,54 713,61 12,163 2,974
5 827,41 32,758 33,601 912,27 769,54 51,333 24|15
6 1000,99 34,524 4,652 1010,63 952,77 21,719 2,342
7 1020,27 34,271 0,611 1029,92 1012,56 8,014 0,068
8 1070,42 30,676 0,245 1072,3% 1037,63 16,987 0,091
9 1120,56 33,483 2,022 1145,64 1110,92 15,691 0,531
10 1163 36,444 7,137 1195,7¢ 1145,64 19,432 2,128
11 1207,36 48,532 3,607 1222,79 1195,78 8,061 0,433
12 1274,86 23,43 1,126 1276,79 1224,11 22,597 0,246
13 1375,15 33,964 2,142 1377,08 1373,22 1,758 0,051
14 1458,08 37,957 14,142 1463,8f 1456,16 2,706 70,50
15 1670,24 18,563 3,698 1674, 1668,31 4,068 0,254
16 2918,1 19,49 2,636 2950,89 2815,488 87,199 2,121
17 2974,03 20,151 0,087 3002,96 297211 21,118 0,065
18 3504,42 13,412 1,89 3508,27 3500,56 6,487 0,197

Gambar L .8.14 Spektrum FTIR nitroselulosa ¢80, : HNO; = 3,5:1)
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Lampiran | X.

Pengolahan Data Hasil Penélitian

L.9.1 Penentuan kadar alfa-selulosa dalam kapas

% alfa-selulosa (b/b) /W;) x 100%
= (1,98 gram/2,00 gram) x 100%

= 99,00%

L.9.2 Penentuan persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa
hasil sintesistanpa menggunakan gelombang ultrasonik

1. Berdasarkan bilangan gelombang sekitar 1.02% @katan C-O

pada alkohol primer)

Tabel L.9.1 Persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa berkiasa

alkohol primer

Bil. Gel. %

Sampel (i) T A Ro, Mol N

kapas 1.031,85 0,15216 0,817y 1 0
NC1:1 - - - - -
NC15:1 - - - - -
NC2:1 1.033,77| 0,3884] 0,41071  0,5023 49,77
NC25:1| 1.027,99 0,32133  0,49305 0,603 39,70
NC3:1 1.027,99 0,3191 0,49607  0,6067 39,33
NC35:1| 1.027,99 0,23287 0,63289 0,774 22,60

2. Berdasarkan bilangan gelombang sekitar 1.108 @katan C-O
pada alkohol sekunder)

Tabel L.9.2 Persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa berkiasa

alkohol sekunder

I 0

Sampel B('L'n?f)e" T A Ro, MO/FN

kapas 1.114,78 0,16165 0,79142 1 0
NC1:1 1.112,85] 0,25384 0,59544 0,7524 24,76
NC15:1| 1.120,56 0,47844 0,32017 0,4046 59,54
NC2:1 1.120,56] 0,39634 0,40189 0,5078 49,22
NC25:1] 1.120,56 0,32366  0,48991 0,619 38,10
NC3:1 1.118,64| 0,32254 0,49140 0,6209 37,91
NC35:1| 1.118,64 0,24289 0,61460 0,7766 22,34

70



T = transmitansi

A = absorbansi

Absorbansi = - log transmitansi

Ro, = absorbansi nitroselulosa/absorbansi kapas
% mol N = (1Rv1) X 100%

3. Persentase mol nitrogen total dalam nitrosséulo

Tabel L.9.3 Persentase mol nitrogen total dalam nitroselulosa

% Mol N
Sampel % Mol N (1) % Mol N (II) Total
kapas 0 0 0
NC1:1 - 24,76 16,51
NC15:1 - 59,54 39,70
NC2:1 49,77 49,22 49,40
NC25:1 39,70 38,10 38,63
NC3:1 39,33 37,91 38,38
NC35:1 22,60 22,34 22,43
% mol N () =% mol N berdasarkan alkohol primer
% mol N (I) =% mol N berdasarkan alkohol sekunde

% mol N total = (1/3) x % mol N (1) + (2/3) x % i (11)

L.9.3 Penentuan derajat substitus gugus nitro dalam
nitroselulosa hasil sintesis tanpa menggunakan gelombang

ultrasonik
Tabel L.9.4 Derajat substitusi gugus nitro dalam nitroselulosa
Sampel % Mol N Total Derajat Substitusi
kapas 0 0

NC1:1 16,51 0,50
NC15:1 39,70 1,19
NC2:1 49,40 1,48
NC25:1 38,63 1,16
NC3:1 38,38 1,15
NC35:1 22,43 0,67

derajat substitusi = (% mol N total/100) x 3

71




L.9.4 Penentuan persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa
hasil sintesis menggunakan gelombang ultr asonik

1. Berdasarkan bilangan gelombang sekitar 1.02% @katan C-O
pada alkohol primer)

Tabel L.9.5 Persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa berkiasa
alkohol primer

Bil. Gel. %
Sampel (cm‘l) T A Roq Mol N
kapas 1.031,85 0,26396  0,57846 1 0
NC1:1 - - - - -
NC15:1 _

NC2:1 1.033,77] 0,50736  0,29468  0,5094 49,06

NC25:1| 102799 0,43529 0,36122 0,6245 37,65

NC3:1 1.024,13 0,3775 0,42308 0,7314 26,86

NC35:1| 1.020,27] 0,34271 0,46507 0,804 19,60

2. Berdasarkan bilangan gelombang sekitar 1.10% @katan C-O
pada alkohol sekunder)

Tabel L.9.6 Persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa berkkasa
alkohol sekunder

Bil. Gel. %
Sampel (cm‘l) T A Ro1 Mol N
kapas 1.114,78 0,2625 0,58087 1 0

NC1l:1 111285 0,36226 0,44098 0,7592 24,08

NC15:1| 1.120,56 0,58793 0,23067 0,391 60,P9

NC2:1 1.120,56] 0,4973§ 0,30331  0,5222 47,78

NC25:1| 1.120,56 0,43397 0,362%4 0,6241 37,69

NC3:1 1.118,64] 0,38764 0,41134 0,7085 29,15

NC35:1| 1.120,56 0,33483 0,470%3 0,81 18,99

T = transmitansi

A = absorbansi

Absorbansi = - log transmitansi

Ro, = absorbansi nitroselulosa/absorbansi kapas
% mol N = (1Rv;) x 100%
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3. Persentase mol nitrogen total dalam nitrosséulo

Tabel L.9.7 Persentase mol nitrogen total dalam nitroselulosa

Sampel % Mol N (1) % Mol N (II) %T'\g':)alllN
kapas 0 0 0
NC1:1 - 24,08 16,06
NC15:1 - 60,29 40,19
NC2:1 49,06 47,78 48,21
NC25:1 37,55 37,59 37,58
NC3:1 26,86 29,15 28,39
NC35:1 19,60 18,99 19,20
% mol N () =% mol N berdasarkan alkohol primer
% mol N (I) =% mol N berdasarkan alkohol sekend

% mol N total = (1/3) x % mol N (1) + (2/3) x % rin (I1)

L.95 Penentuan derajat substitus gugus nitro dalam
nitrosdlulosa  hasil sintesis menggunakan gelombang

ultrasonik
Tabel L.9.8 Derajat substitusi gugus nitro dalam nitroselulosa
Sampel % Mol N Total Derajat Substitusi
kapas 0 0

NC1l:1 16,06 0,48
NC15:1 40,19 1,21
NC2:1 48,21 1,45
NC25:1 37,58 1,13
NC3:1 28,39 0,85
NC35:1 19,20 0,58

derajat substitusi = (% mol N total/100) x 3
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Lampiran X. Penimbangan Nitroselulosa

L.10.1 Sintesis nitroselulosa tanpa menggunakan gelombang

ultrasonik
Tabel L.10.1 Berat konstan nitroselulosa

Sampel Berat Konstan (gram)
NC1:1 3,58
NC15:1 3,21

NC2:1 3,34
NC25:1 3,48

NC3:1 3,55
NC35:1 3,60

L.10.2 Sintesis nitroselulosa menggunakan gelombang ultrasonik

Tabel L.10.2 Berat konstan nitroselulosa

Sampel Berat Konstan (gram)
NC1:1 2,85
NC15:1 3,01

NC2:1 3,30
NC25:1 3,17

NC3:1 3,49
NC35:1 3,55
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Lampiran X1.  Uji Fisik Nitroselulosa

L.11.1 Sintesis nitroselulosa tanpa menggunakan gelombang

ultrasonik
Tabel L.11.1 Uji fisik nitroselulosa
Sampel Sifat Nyala Api Waktu Pembakaran
kapas kecll +8 detik
NC1:1 kecil 14 detik
NC15:1 sedang <1 detik
NC2:1 besar <1 detik
NC25:1 sedang <1 detik
NC3:1 sedang <1 detik
NC35:1 kecil +3 detik

L.11.2 Sintesisnitroselulosa menggunakan gelombang ultrasonik

Tabel L.11.2 Uji fisik nitroselulosa

Sampel Sifat Nyala Api Waktu Pembakaran
kapas kecil +8 detik
NC1l:1 kecil +4 detik
NC15:1 sedang <1 detik
NC2:1 besar <1 detik
NC25:1 sedang <1 detik
NC3:1 sedang +1 detik
NC35:1 kecil +3 detik
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Lampiran XIl. Gambar Penelitian

Gambar L.12.3 Campuran reaksi nitrasi
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Gambar L.12.4 Nitroselulosa hasil sintesis tanpa menggunakan
gelombang ultrasonik dengan perbandingan berat
H.,SO, : HNO; =2 : 1

¥

Gambar L.12.5 Uji pembakaran kapas

Gambar L.12.6 Uji pembakaran nitroselulosa hasil sintesis tanpa
menggunakan  gelombang ultrasonik dengan
perbandingan berat,BO, : HNO; =2 : 1
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