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PENGARUH TEMPERATUR REAKSI NITRASI TERHADAP
KARAKTER NITROSELULOSA HASIL SINTESIS DARI
SERAT KAPAS, KAPUK, DAN a-SELULOSA

ABSTRAK

Telah dilakukan penelitian pembuatan nitroselulteia bahan
baku selulosa menggunakan campuran kidé&n HSO, Tujuan
penelitian ini adalah untuk mengetahui pengaruhpeatur reaksi
nitrasi terhadap karakter nitroselulosa hasil sistelari serat kapas,
kapuk, damr-selulosa. Reaksi nitrasi dilakukan dengan mendgama
campuran HN@dan HSQO, dengan perbandingan mol 0,5:0,3 (20,9
mL larutan HNQ 65% (b/b) dan 27,7 mL larutan,$0, 95-97%
(b/b)), dengan variasi temperatur reaksi (10, Z),3D, 35, 40, dan
45YC, serta lama nitrasi selama 60 menit. Karaktsirisiroselulosa
hasil sintesis dilakukan melalui interpretasi gugfumgsi dari
spektrum FTIR nitroselulosa dan membandingkannyangaie
spektrum FTIR sampel selulosa sebelum di nitr@stasmenentukan
persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa hasitess
menggunakan metode rasio absorbansi dari spektrliR. FDari
hasil penelitian menunjukkan bahwa analisis dagkspm FTIR
menunjukkan adanya gugus fungsi nitro dalam nitabssa hasil
sintesis. Persentase mol nitrogen cenderung meatingkengan
meningkatnya temperatur reaksi. Sebaliknya, akanunu@ setelah
temperatur optimum tercapai. Temperatur optimumukinteaksi
nitrasi selulosa dari serat kapas adalatC28engan persentase mol
nitrogen sebesar 62,49% dan derajat subtitusi ([&); untuk nitrasi
selulosa dari serat kapuk adalaliG@engan persentase mol nitrogen
sebesar 44,71% dan DS 1,34 serta nitrasi selulasao€elulosa
serat kapuk adalah 2D dengan persentase mol nitrogen sebesar
36,94% dan DS 1,11



THE INFLUENCE OF NITRATION REACTION
TEMPERATURE TOWARDS CHARACTERS OF
NITROCELLULOSE PRODUCED FROM FIBERS OF
COTTON, KAPOK, AND a-CELLULOSE

ABSTRACT

The research about synthesis nitrocellulose from meaterial
cellulose using a mixtures of HNCQand H,SQ, has been
investigated. The aims of this research were temesthe influence
of nitration temperature reaction from fibers otton, kapok, and
kapok’s fiber insulation of alphacellulose to clcieas of
nitrocellulose synthesized. Nitration reaction teeen done use a
mixture of HNQ and BSO, with mole ratio of 0.3 : 0.5 (20.9 mL of
HNO; 65% (b/b) and 27.7 mL of 480, 95-97% (b/b)), with
temperature variations are (10, 20, 25, 30, 35ar45jC, and the
duration of nitration reaction was 60 minutes. Tipeoduct
characterization of nitrocellulose was evaluatediumctional group
interpretation from FTIR spectrum and it's companmedh FTIR
spectrum from native sample and also to determiolesrpercentage
of nitrogen in nitrocellulose products using absmide ratio method
from FTIR spectrum. The results showed that thdyaigof FTIR
spectrum, indicate the presence of nitro functiogra@ups in the
nitrocellulose products. The mole percentages dfogen was
increase as temperature raises, but in the othed hawill be
decrease after the optimum temperature. The optit@amperature
for the cellulose nitration reaction from cottobei was 2%C with
mole percentage of nitrogen was 62.94% and dedrsebstitution
(DS) of 1.87; for the cellulose nitration from kapfiber was 36C
with mole percentage of nitrogen was 44.71% andob$.34; and
cellulose nitration of alphacellulose from kapolefi was 28C with
mole percentage of nitrogen was 36.94% and DSIdf. 1.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Bdakang

Mewujudkan kemandirian roket militer FFARFi(i Folded
Aerial Rocket) merupakan sebagian upaya dalam mewujudkan
kemandirian pertahanan negara (Kertaya, 2010). liRane
penelitian yang mendalam dalam bidang senjata sz@pai saat ini
masih belum optimal dilaksanakan di dalam negehirgyga senjata
roket masih sepenuhnya impor. Roket militer menggan bahan
bakar (propelan)dimana salah satu dari komponen tersebut adalah
nitroselulosa (Kertaya, 2010). Propelan merupalerab bakar yang
tidak membutuhkan udara (oksigen) untuk proses pkarannya.
Hal ini dikarenakan oksigen yang dibutuhkan untukosps
pembakaran telah terkandung dalam propelan tersébaitiar,
2003). Nitroselulosa yang merupakan komponen utgvada
propelan, memilki persentase berat nitrogen sebE2#5-13,50%
atau setara dengan derajat subtitusi (DS) minimemesar 2,5
(Urbansky, 1965).

Nitroselulosa dibuat dengan reaksi nitrasi selulosa
menggunakan zat penitrasi campuran HNan HSO, (Kertaya,
2010). Reaksi nitrasi adalah proses terjadinya siekknia yang
menjamin masuknya satu atau lebih gugus M€&dalam suatu
molekul, yang reaktannya merupakan senyawa-senyatganik
(Purba, 2009). Reaksi nitrasi selulosa pada dasamgrupakan
sebuah reaksi subtitusi atau reaksi pertukaranaggadg mana satu
atau lebih gugus nitro (NP dari agen penitrasi menggantikan satu
atau lebih atom hidrogen pada gugus hidroksil dataomomer-
monomer selulosa (Akhavan, 2004). Nitroselulosagyaengandung
13,5% berat N dapat diperoleh melalui nitrasi dencempuran yang
terdiri dari HNQ dan HSO, dalam berbagai perbandingan, namun
kandungan air terbatas antara 1 hingga 13% (dikya 1965).
Asam sulfat merupakan katalis dalam reaksi nitfaengan adanya
H,SO, tersebut berfungsi sebagdghydrating agenfmenyerap air
yang terbentuk dalam reaksi ), mencegah reaksk loalii produk,
dan sebagai media asam dimana terjadi disosiasi ;HNEhjadi
spesies yang reaktif yaitu N@ Groggins, 1954 ).

Kandungan selulosa minimal dalam bahan baku untuk
pembuatan bahan pendorong amunisi berbasis nittosal adalah
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92% (Tarmansyah, 2011). Selulosa dapat diperoteh lkrbagai
tanaman, diantaranya dari serat kapas dan kapuandi eksplorasi
pemanfaatannya sebagai bahan baku dalam pembuetpelgm
masih langka. Kapas merupakan serat lembut yaragitkhn oleh
tanaman kapas dan memilki panjang serat yang hasyar
bergantung pada jenis kapas. Panjang serat yaegnddngkan di
Indonesia sekitar 26-29 mm. Kapas memiliki kandungalulosa
sekitar 95%. Serat kapuk sangat berbeda denganksgas, karena
Panjang serat kapuk lebih pendek dari serat kapitl gekitar 10-
23 mm. Serat kapuk tidak dapat dipintal karena rikinserat yang
pendek dan berlilin. Serat kapuk memiliki nilai gugang lebih
strategis dibidang pertahanan khususnya untuk bab&no dalam
pembuatan propelan dengan jalan memanfaatkan lalfzse yang
terdapat pada serat kapuk melalui proses isolt&sedlilosa dengan
cara menghilangkan kandungan lignin dan komponianya dalam
serat kapuk. Kandungan alfaselulosa dalam seratikkaekitar
39,53% (Astika, 2008). Serat-selulosa hasil isolasi dari kapuk
memiliki bentuk yang lebih padat dan rapat dibagkiam dengan
serat kapuk sebelum di isolasi. Alfaselulosa metapaselulosa
yang sebenarnya dan pada umumnya digunakan sepagentu
tingkat kemurnian selulosa (Unlixky, 1965)

Proses nitrasi selulosa dikendalikan oleh beberator,
antara lain rasio antara asam (HN@Gan HSQO,), rasio asam-
selulosa, dan temperatur reaksi (Kertaya, 2010mpEeatur yang
rendah dapat menyebabkan laju reaksi berjalan farhbau nitrasi
selulosa tergantung pada laju reaksi kimia eskesfiitu sendiri
maupun pada laju difusi dari asam penitrasi kendaarat selulosa.
(Urbansky, 1965). Sesuai dengan hukum Arhenius, bahwaslagtu
reaksi kimia sebanding dengan temperatur reaksi,kama
bertambahnya temperatur akan menyebabkan kondigntaeaksi
semakin besar, sehingga laju reaksi semakin bKsaaikan 10 °C
akan melipatgandakan dua atau tiga laju suatu iredda ini
dikarenakan persentase tabrakan yang mengakibadiedksi kimia
menjadi lebih besar sehingga molekul-molekul akaemitiki
kecepatan yang besar dan mempunyai energi yangp cultuk
bereaksi sehingga waktu reaksi akan menjadi lebjatc(Keenan
dkk., 1984).

Menjaga temperatur yang diinginkan agar tetap lkonatlalah
yang paling penting dari sudut pandang keamanankdarurnian
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produk. Pada produk sampingan temperatur tinggifama produk
oksidasi, dapat segera terbentuk yang disertai ahergelepasan
nitrogen dioksida. Inilah sebabnya mengapa tempehatrus dijaga
serendah mungkin, terutama pada tahap awal reakkaksubstansi
yang belum atau hanya pada tahap awal nitrasibigrgerbaski,
1965). Berdasarkan uraian tersebut, maka akanudlidak penelitian
mengenai pengaruh temperatur reaksi nitrasi berbalagar serat
kapas, kapuk dan alfaselulosa hasil isolasi seapulk terhadap
karakter nitroselulosa hasil sintesis. Reaksi sitrdilaksanakan
setelah kadat-selulosa dalam serat kapas diketahui.

1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan uraian latar belakang dapat dirumuskarrapa

masalah yaitu:

1. Bagaimana pengaruh temperatur reaksi nitrasi s&ulo
terhadap karakter nitroselulosa hasil sintesis dariat
kapas, kapuk dam-selulosa serat kapuk?

2. Berapakah persentase mol nitrogen tertinggi dalam
nitroselulosa hasil sintesis pada temperatur optifhu

1.3 Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah:

1. Kapas yang digunakan adalah kapas perdaganganrdenga
merk “Vellanie”

2. Kapuk yang digunakan adalah kapuk Muktiharjo 2 deng
kadaro-selulosa 39,53%

3. Alfaselulosa yang digunakan adalah hasil isolasi skrat
kapuk Muktiharjo 2 yang diperoleh dari penelitian
sebelumnya

4. Variasi temperatur yang digunakan adalah (10, 2030,

35, 40, dan 45

5. Karakterisasi nitroselulosa hasil sintesis menggana
Spektrofotometer FTIR dengan interpretasi guguggsun
dari spektrum FTIR dan penentuan persentase nropeih
dalam nitroselulosa hasil sintesis

6. Penentuan persentase mol nitrogen dalam nitroselulo
hasil sintesis menggunakan metode perbandingan
absorbansi tanpa memerlukan kalibrasi eksternal.



14 Tujuan Pendlitian

15

Tujuan dari penelitian ini adalah:

1.

Mengetahui pengaruh temperatur reaksi nitrasi csdul
terhadap karakter nitroselulosa hasil sintesis #apas,
kapuk damr-selulosa hasil isolasi serat kapuk

. Mengetahui persentase mol nitrogen dalam nitrossdul

hasil sintesis dari kapas, kapuk daselulosa serat kapuk
pada temepratur optimum.

Manfaat Pene€litian

Manfaat dari penelitian ini adalah:

1.

Memberikan informasi ilmiah mengenai pengaruh
temperatur reaksi nitrasi selulosa terhadap karakte
nitroselulosa hasil sintesis dari kapas, kapukaaalulosa
serat kapuk

. Memanfaatkan buah kapuk sebagai bahan baku utama

dalam pembuatan bahan pendorong amunisi



BAB II
TINJAUAN PUSTAKA

21 Sdulosa

Selulosa (GH:00s)n adalah polimer berantai panjang
polisakarida karbohidrat, darp-glukosa. Terdiri dari unit-unit
anhidroglukopiranosa yang bersambung membentukirardlekul,
melalui ikatan $- (1-4). Dua unit glukosa yang berdekatan bersatu
dengan mengeliminasi satu molekul air diantara gumdroksil pada
karbon 1 dan karbon 4. Kedudukaff--dari gugus OH pada C1
membutuhkan pemutaran unit ulang dari rantai glakosrikutnya
melalui sumbu C1-C4 cincin piranosa (Casey, 1980).

Struktur molekul selulosa seperti disajikan padelgar 2.1
(Fessenden dan Fessenden, 1986)

CH,OH

CH,OH

CH,OH OH

Gambar 2.1 Struktur molekul selulosa

Selulosa memiliki sifat-sifat seperti alkohol yangencolok
oleh karena keberadaan gugus hidroksil. Keberagagus tersebut
menjelaskan kemampuan selulosa untuk membentuk dstean
asam nitrat dan asam asetat dan juga dengan aatmasam fosfat
dan asam-asam organik lainnya membentuk eter salulo
Pembentukan eter dan ester selulosa telah menamudhwa untuk
setiap enam atom karbon yang terdapat dalam sausg@HioHs
terdapat tiga gugus hidroksil bebas yang mampu aieny
esterifikasi atau pembentukan eter (Uidlgy, 1965).

Urbaisky (1965) menyatakan bahwa kandungan selulosa
murni dari selulosa komersial berkaitan denganlgdemya dalam
larutan natrium hidroksida 17-18%. Pembagian terseddalah
sebagai berikut (Tarmansyah, 2011) :



1. Alfaselulosa
Merupakan selulosa berantai panjang, dengan d@aljaterisasi
(DP) 600-1500. Alfaselulosa tidak larut dalam larutNaOH
17,5% atau larutan basa kuat. Hal ini dikarenakéaselulosa
memiliki struktur yang rumit karena adanya ikataitlrdgen
intermolekuler dan intramolekuler. Akibatnya, adhdosa
nampak seperti kumpulan benang kusut yang sulgalian.

2. Betaselulosa
Merupakan selulosa berantai pendek dengan DP #&leraj
polimerisasi) 15-90. Betaselulosa larut dalam &EwutNaOH
17,5% atau basa kuat, namun dapat mengendap hé&alkan.
Contohnya ialah hidroselulosa atau oksiselulosa.

3. Gamaselulosa
Merupakan selulosa berantai pendek dengan DP &leraj
polimerisasi) kurang dari 15. Gamaselulosa lardardalarutan
NaOH 17,5% atau basa kuat dan akan tetap tingdmtdlarutan
meskipun sudah dinetralkan. Sebagian besar mempsiatu
fraksi hemiselulosa (Urlaaky, 1965).

Alfaselulosa merupakan selulosa yang sebenarnyapdda
umumnya digunakan sebagai penentu tingkat kemursé&nlosa
(Urbansky, 1965). Semakin tinggi kadar alfaselulosa semakik
mutu bahannya. Alfaselulosa lebih dari 92% memesyarat untuk
digunakan sebagai bahan baku utama pembuatan amopdhu
bahan peledak, sedangkan selulosa dengan kualitesvahnya
dapat digunakan sebagai bahan baku pada indugtiskdan industri
kain.

Terdapat tiga jenis metode utama untuk penentdasedilosa
dalam suatu sampel bahan alam, yaitu pemisahararbagama
poliosa-poliosa dan sisa lignin dari holoselulosamlasi langsung
alfaselulosa dari sampel, termasuk prosedur peenrnidan
penentuan kandungan alfaselulosa dengan cara ikisirdbtal
sampel, holoselulosa atau alfaselulosa, diikutgderpenentuan gula
yang dihasilkan (Fengel dan Wegener, 1985). Halbcsh
merupakan gabungan dari selulosa dan hemiseluldaa, (dkk.,
1997), sedangkan poliosa merupakan fraksi hemassul(Fengel
dan Wegener, 1985). Pada penentuan kadar alfasaludalam
sampel serat kapas setelah melalui proses pabrikesniliki
kemurnian selulosa kira-kira 99% dimana semua komponon
selulosa telah dihilangkan selama proses produ&ssgdangkan 1%
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sisanya merupakan fraksi hemiselulosa yang temiin¢@ollop dan
Deffenbaugh, 2008).

2.1.1 Kapassebagai sumber selulosa

Kapas adalah serat halus yang menyelubungi bijeraga
jenis Gossypium(biasa disebut “pohon”/tanaman kapas). Menurut
Fryxell (1984), tanaman kapas secara botanis diselangan
Gossypium syang memiliki sekitar 39 spesies yang telah diaita
dan 4 spesies diantaranya yang dibudidayakan, ysisamasih
merupakan tanaman liar. Empat spesies tersebut y&bssypium
herbacium L, Gossypium arberium L, Gossypium hersuL, dan
Gossypium barbadense (Luthfi,2010), dengan klasfikmenurut
Hill,dkk (1960) dan Heyne (1988):

Divisi : Spermatophyta
Kelas : Angiospermae
Subkelas : Dicotyledonae
Ordo : Malvales
Famili : Malvaceae
Genus : Gossypium
Spesies Gossypiunsp.

Komposisi kimia kapas terdiri atas 95% selulosa3%dl,
protein; 1,2% abu; 0,6% lilin; 0,3% gula; 0,8% asasam
anorganik; dan 0,8% senyawa kimia non-selulosayanSenyawa
kimia non-selulosa pada kapas terdapat pada b&wigkula dari
serat. Senyawa kimia non-selulosa dapat dihilangkanggunakan
pelarut tertentu, misalnya heksana, kloroform, inatrhidroksida,
pelarut-pelarut non polar, dan etanol panas. Setpénghilangan
semua senyawa kimia non-selulosa, kandungan ssthbsa dalam
serat kapas + 99% (Collop dan Deffenbaugh, 2008).

Menurut Urbasky (1965), pada umumnya kapas mengandung
uap air sebanyak 6% atau lebih. Uap air ini harbgatigkan jika
akan dilakukan penitrasian, sehingga tidak membamipuran asam
menjadi lebih encer dan mengubah arah reaksi.

Penentuan kadamn-selulosa dalam serat kapas dilakukan
melalui perlakuan menggunakan larutan NaOH 17,58&fcycian
dengan larutan NaOH 8,3% pada temperati€26erta penetralan
menggunakan larutan asam asetat 10% (Han, dkk7)18&nurut
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Fengel dan Wegener (1985), penggunaan larutanbtergeling
sesuai untuk pemisahan alfaselulosa dari holosslulgonsentras
17,5% alkali érsebut paling efektif untuk terjadinya pembengke
struktur yang maksimal yang mana merupakan tahayamgy
mengawali proses pelarutan fraksi terlarut dalanutdéa NaOH
Fraksi dalam kamayang larut pada pelarutan menggunakan lai
NaOH 17,5% ini adlah betaselulosa, yang terdiri dari hidroselu
dan oksiselulosa. Selanjutnya, bagian utama poldsam sere
kapas, yaitu xilan dan galaktan (Keley, 2003), tlaraelalui
pencucian menggunakan larutan larutan NaOH yanitp lencer,
yaitu 8,3%. Alfaskilosa dalam serat kapas tidak larut dalam lar
NaOH 17,5%, dikarenakan selulosa memilki derajdinmrisasi
yang tinggi (DP 600:500) serta struktur yang rumit oleh ada
ikatan hidrogen. Adanya ikatan hidrogen memberikahkakuar
tertentu pada masingasing rantai. Ikatan hidrogen intermolekt
menyebabkan adanya pembentukan struktur supranholidaian
hidrogen pada selulosa ditunjukk@ada gambar 2.1 (Fengel ¢
Wegener, 1985).

Gambar 2.2 lkatan hidrogen dalam molekul selul

Penambahan larutan NaOH 17,5% (b/v) pada serats
dilakukan pada temperatur %D karena terjadi  pros
pembengkakan pada struktur secara sempuleta larutan NaOt
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17,5% pada temperatur tersebut, dimana ioh iNamilki diameter
yang menguntungkan yang dapat melebarkan poriyzory paling
kecil hingga ruang antara bidang-bidang kisi damu@ian masuk ke
dalamnya (Fengel dan Wegener, 1985).

Sisa NaOH yang tertahan pada selulosa dinetralkan
menggunakan asam. Pada proses penetralan tersetutginkan
pula terjadi hidrolisis. Hidrolisis ikatan glikosidpada selulosa
bergantung pada jenis dan kekuatan asam (pKa) glajumakan.
Laju hidrolisis semakin besar seiring dengan penggn asam yang
semakin kuat. Oleh sebab itu, dilakukan penetrat@mggunakan
larutan CHCOOH 10% (b/v). Larutan tersebut memilki kekuatan
asam yang paling rendah diantara berbagai jenis gamg umum
atau sering digunakan untuk proses hidrolisis (EedgnWegener,
1985).

2.1.2 Kapuk sebagai sumber selulosa

Menurut Astika (2008), Kandungan kimia buah kapwii d
hasil eksperimen pendahuluan yang dilaksanakamldi Besar Pulp
dan Kertas Bandung diperoleh kandungan kimia bwduk antara
lain : selulosa, hemiselulosa, lignin, ekstraktlBn mineral (abu)
seperti terdapat pada tabel 2.1

Tabel 2.1 Komposisi kimia buah kapuk

Kode Contoh
Kapuk Pecah Kapuk Kuncup
No Parameter AL A2 A3 B1 B2 B3 Metoda
Kulit Hati | Serat Kulit Hati | Serat|
Abu/mineral b SNI 14-1031¢
1 (%) 8,51 6,40 1,37 10,00 5,52 1,50 1989
2 | Lignin (%) 2757 | 27,90 11,60 2099 2358 9,9 5'3\‘8'914'0492'
Pentosan
3 | /nemiselulosa| 19,47 | 19,35 27,7| 1567 19,06 28,6 Nl S
(%) 989
Ekstraktif SNI 14-1032¢
y D
4 (%) 1,28 3,14 1,71 1,13 3,82 1,82 1989
Holoselulosa : NI 01-1303-
5 (%) 61,29 | 58,79 82,81 56,1( 55,57 85,8 989
Alfaselulosa 4 d o NI 14-0444
6 (%) 31,13 | 28,24/ 39,53 24,6% 27,52 41,8 989




Hemiselulosa adalah polisakarida yang bukan selui&a di
hidrolisis menghasilkan D-manosa, D-galaktosa, DoXy, L-
Arabinosa dan asam uranat. Derajat polimerisasarani50-200,
dapat membentuk senyawa adisi pada gugus hidroRshaksi
oksidasi dan degradasi akan terjadi lebih dahutlageemiselulosa
daripada terhadap selulosa. Hemiselulosa tidaktdap# dalam air
tetapi larut dalam larutan alkali encer dan lebilndah dihidrolisis
asam (Sugesty,1986).

Lignin adalah salah satu komponen penyusun tanaReaa
batang tanaman, lignin berfungsi sebagai bahaniksnkpmponen
penyusun lainnya, sehingga suatu pohon bisa beatjek. Lignin
terbentuk dari gugus aromatik yang saling dihubangklengan
rantai alifatik, yang terdiri dari 2-3 karbon. Ligndapat juga
mengurangi daya swelling (pengembangan) buah datankantar
buah. Isolasi lignin digunakan pereaksi anorgardakuyNaS dan
NaOH untuk mendestruksi karbohidratnya. Lignin tHdatanaman
berfungsi sebagai perekat selulosa. Alfaselulosan akempunyai
sifat yang baik apabila kandungan lignin dapat iikgi karena sifat
lignin yang kaku dan rapuh. Lignin dapat mempenigadalam hal
pembentukan ikatan antar serat dan dapat menuruwe@nt putih
(Sugesty,1986).

Menurut Sugesty (1986), Zat ekstraktif adalah semykimia
yang terkandung dalam kayu maupun nonkayu dengai tmelekul
rendah dan merupakan bahan organik non polimer damat
dipisahkan dengan cara pelarutan dalam pelarualnstperti eter,
alkohol-benzena,asam-asam organik, terpena, tarfeiml, dan
polisakarida dengan berat molekul rendah. Eksfrakiapat
menganggu dalam proses isolasi alfaselulosa, zahengonsumsi
bahan alkali yang tinggi selama proses pemasakdningem
menghambat proses delignifikasi dan dapat mengurandemen.

Kadar abu dari sampel kayu maupun non kayu merumpaka
mineral yang terdiri dari ion-ion logam natrium (N&alium (K),
dan kalsium (Ca), yang mengikat anion berupa kabg¢6Q?),
phospat (PGY), silikat, sulfat (S@), dan klorida (Cl). Kayu hanya
mengandung jumlah yang rendah dari komponen-konmmpone
anorganik, diukur sebagai abu yang tinggi dalamukdphususnya
dalam bahan baku tidak larut dalam HCI yang biasabgnyak
mengandung silikat. Adanya silikat dalam abu yamggi akan
mengakibatkan penggerakan didalam digester, pergtamipipa di
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unit chemical recovery, dan juga menumpulkan dkgtseperti pisau
(Sugesty,1986).

Buah kapuk memilki nilai guna yang lebih strategjisidang
pertahanan khususnya untuk bahan baku pendorongisinmaket
dengan jalan memanfaatkan alfaselulosa yang terdsgma buah
kapuk melalui proses isolasi alfaselulosa yang dagraari buah
kapuk dengan cara menghilangkan lignin dan kompdagmya.
Isolasi alfaselulosa adalah suatu proses untuk apatkian
alfaselulosa dari suatu bahan baku melalui sudiaptn-tahapan
perlakuan. Isolasi alfaselulosa dari kapuk dilakkan melalui
beberapa tahapan antara lain proses ekstraksiespnosmisahan
lignin dan senyawa-senyawa kimia yang lain, propescucian
selulosa dan proses permurnian (Astika, 2010).

Proses ekstraksi zat-zat ekstraktif adalah pemmsapat
ekstraktif dari suatu bahan baku dengan menggunaelarut
organik seperti etanol dan benzena dengan perlgadirl:2.
Pemisahan ini dapat dilaksanakan dengan menggusaenangkat
alat soklet untuk sampel dalam jumlah kecil, seanguntuk
sampel dalam jumlah besar dilakukan dengan jaleendaman +24
jam menggunakan pelarut etanol dan benzene. Zagksttaktif
memilki berat moleku rendah, sehingga terlebih dakarut dengan
pelarut organik dibandingkan dengan senyawa Kiairaya (Astika,
2010).

Proses pemisahan lignin bertujuan untuk memisahkan
alfaselulosa dari senyawa lignin dengan cara midanubagian kayu
seperti bethaselulosa, gamaselulosa, hemiselultigajn, zat
ekstraktif dan mineral. Proses ini menggunakantdarisoda yaitu
NaOH dengan konsentrasi 18-35%. Degradasi seldledalarutan
NaOH terjadi pada temperatur diatas MM0 semakin tinggi
temperatur pemasakan maka jumlah selulosa yangghsamakin
banyak. Apabila waktu terlalu lama, maka bahan haag terlarut
semakin bertambah besar. Kecepatan kelarutan liggrigantung
pada waktu pemasakan, temperatur, dan konsente#3HNAstika,
2010).

Pencucian selulosa bertujuan untuk memisahkanalarsisa
bahan kimia pemasak dengan hasil pemasakan. Shem bdmia
pemasak merupakan bahan organik terlarut. Priresipyxian adalah
dengan penambahan air pengencer yang sedikit mungida
sistem, tetapi dapat menghilangkan semua bahanommendyasar
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pencucian adalah pengenceran, pengadukan dan kskstRada
sistem ini selulosa yang belum dicuci diencerkamgde cairan yang
encer, diaduk sehingga mendapatkan campuran yakgdaaran ini
diekstraksi, dan selulosa yang telah dicuci dipmk@a (Astika,
2010).

Pemurnian selulosa setelah proses pemasakan lartufiuk
menghasilkan tingkat kemurnian selulosa lebih tirygapg stabil dan
memilki tingkat pengrusakan serat yang minimum regde sifat
fisik selulosa tetap tinggi. Dalam proses ini jugauk melarutkan
senyawa lignin yang dapat menyebabkan perubahamawatengan
cara mendegradasi rantai lignin yang panjang olehab-bahan
kimia pemutih menjadi rantai-rantai lignin yang gek, maka lignin
dapat larut pada saat pencucian dalam air atali. dahan kimia
yang digunakan dalam pemurnian antara laip CIO,, HCIO,,
H,O,, dan Q, sedangkan alkali yang digunakan adalah NaOH.
Pemurnian yang dilakukan beberapa tahap klorin@ki €kstraksi
(E), hipoklorinasi (H), khlordioksida (D). Hal imiapat dilaksanakan
berulang-ulang sesuai dengan derajat putih yamgidkan (Astika,
2010).

2.2 Nitroselulosa

Nitroselulosa adalah salah satu senyawa kimia yamglong
explosive dan mudah terbakar (Uiibky,1965). Nitroselulosa (NC)
dengan rumus molekul ;¢H:/NsO,, memiliki beberapa sifat; larut
dalam alkohol, ether-alkohol dan ester, volume>gfi@sion gases :
875 I/Kg,impact sensitivity0,3 kp, m= 3 Nm (Meyer, 1981).

Nitroselulosa dibuat dengan menggunakan campurBOH
dan HNQ yang merupakan reaksi esterifikasi alfaselulosasd ini
digambarkan secara sederhana sebagai reaksi.niiiasi selulosa
dapat dinyatakan melalui persamaan berikut (Urbah8K5):

CoH100s + XHNO; =22~ CiH,,,05,(ONOy), +xH,0 (2.1)

Rumus selulosa dalam persamaan tersebut disedkamani@ngan
asumsi derajat polimerisasinya, n = 1 (Urbansk65)9

Kegunaan nitroselulosa bergantung pada kandundeosgen
yang dimilikinya. Nitroselulosa dengan kandungatrogen 12,5-
13,5% memilki kegunaan yang sangat penting yaitnadfaatkan
sebagai propelan (Tarmansyah, 2011). Kandungaogeitr yang
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disyaratkan untuk digunakan sebagai bahan bakuelznop yaitu

memilki persentase berat nitrogen minimal sebe£a65% yang
setara dengan derajat subtitusi (DS) 2,5 (bskg, 1965).

Nitroselulosa dengan kandungan nitrogen dibawahsgperti 11,7-
12,2% digunakan sebagai pelapis kayu, serta 11%ndigan sebagai
bahan campuran dalam pembuatan plastik (Sheltor)0)20
Nitroselulosa yang merupakan komponen utama padaelan,

memilki persentase berat nitrogen sebesar 12,8%3atau setara
dengan derajat subtitusi (DS) minimum sebesar RlBaisky,

1965). Struktur molekul nitroselulosa disajikandpagambar 2.2
(Shakhashiri, 1983)

CH,ONO,

ONO,

Gambar 2.3 Struktur molekul nitroselulosa

Nitroselulosa mempunyai sifat yang mudah meledakera
di dalam molekulnya terdapat gugus fungsional yammberikan
sifat mudah terbakar. Urhsky (1964) menyebutkan, bahwa gugus
0O-O seperti dalam peroksida, ozon, dan ozonida] €e@erti dalam
klorat dan perklorat; N-C| seperti dalam nitrogelorkia; N-O
seperti senyawa nitrat dari ester asam nitrata9e+€ seperti dalam
fulminat dan sianogen memberikan sifat dapat mé&legada
senyawa-senyawa tersebut. Pembakara nitroseluleseyhasilkan
nitrogen, karbon dioksida dan uap air, serta gas-barbobot
molekul rendah dan tak beracun (Nickel, 2000). dd$igtulosa
memilki nyala api menjilat yang khas bagi nyala drateksplosif
(Kertaya, 2010).

2.3 Reaks Nitrasi Selulosa menjadi Nitroselulosa

Reaksi nitrasi selulosa pada dasarnya merupakamaisebaksi
subtitusi atau reaksi pertukaran ganda yang matna aau lebih
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gugus nitro (NQ) dari agen penitrasi menggantikan satu atau lebih
atom hidrogen pada gugus hidroksil dalam monomearemer
selulosa. Nitroselulosa memilki kegunaan yang salge terutama
dalam bidang militer (Akhavan, 2004).

Reaksi nitrasi lebih sering dilakukan dengan menggan
campuran asam yaitu HNQlan HSO,. Asam sulfat merupakan
katalis dalam reaksi nitrasi ini. Dengan adanys5® tersebut
berfungsi sebagaiehydrating agenfmenyerap air yang terbentuk
dalam reaksi ), mencegah reaksi balik dari prodisa sebagai
media asam dimana terjadi disosiasi HN@enjadi spesies yang
reaktif yaitu NQ" (Groggins, 1954). Nitrasi selulosa selain
menggunakan campuran HRl@an HSO, pertama kali dilakukan
oleh Hoitsema, dengan menggunakan campuran ;HkN@ HPO,
dan kandungan nitrogen dalam nitroselulosa mencdaB4-
13,61%. Dari hal tersebut nitrasi selulosa mengkgamacampuran
HNO; dan HSO, memilki prospek untuk dikembangkan lebih lanjut.
Namun hal tersebut sedikit memilki kendala karememggunaan
HsPO, melibatkan teknik yang sangat sulit (Uiisky,1965).

Reaksi nitrasi selulosa diawali dengan pembentulam
nitronium (NQ") yang dikatalisis oleh adanya%0, (gambar 2.4).
lon nitronium ini berperan sebagai elektrofil padsksi nitrasi.
Selanjutnya, terjadi serangan nukelofilik dari élek pada atom
oksigen gugus hidroksil selulosa terhadap atomogpin ion
nitronium membentuk nitroselulosa terprotonasi. iHakhir pada
reaksi ini menghasilkan ntroselulosa dan ion hidnon (H:O")
melalui deprotonasi oleh air (Fessenden dan Fesaenti86).
Mekanisme reaksi nitrasi selulosa ditunjukkan semeda gambar
2.5 berikut (Siahaan, 2009):

_ H
O\\Jf\l o ¢ o\\S//O —_— O%N:‘«O{ 1 O\\S//o
o TH 4o OH o/ OH 7 T OH
O O '
+ \Yj (0]
— N— + + VN
O0=N=0 ,:b./S\OH H - TH
lon nitronium

Gambar 2.4 Mekanisme reaksi pembentukan ion nitroni
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Gambar 2.5 Mekanisme reaksi pembentukan nitrosedulo

Urbaiasky (1965) mengemukakan bahwa, Nitroselulosa
mengandung 13,4% N dapat diperoleh dengan nitrasggunakan
campuran HN® dan HSO, dengan berbagai proporsi hamun air
yang terkandung setidaknya kurang dari 13%, kakendungan air
diatas 13% menyebabkan reaksinya berjalan lebilbdamSifat
reversibilitas dari reaksi nitrasi selulosa menyddaa kondisi
dimana air dalam jumlah yang melimpah tidaklah khsu Hal
tersebut dapat diatasi oleh penggunaan katafOH Selain sebagai
katalis, HSQO, juga berfungsi sebagalehydrating agentdalam
campuran penitrasi, dimana asam sulfat akan teidsiadi dalam air
membentuk belerang trioksida (§OAIir yang dihasilkan selama
proses nitrasi akan bereaksi dengan & akan membentulk8&O,
kembali dan menggeser reaksi ke arah kiri, yaitar reaksi yang
mengurangi jumlah air. Persamaan reaksinya disajigada
persamaan 2.2 (Morrison dan Boyd,1992):

H,SO, H,O + SQ
H,SO, H + HSQ,
2H,SO, H,O" + HSQ + SQ (2.2)

Sesuai dengan hukum Arhenius, bahwa laju suatisir&akia
bertambah dengan naiknya temperatur. Kenaikan 10aR@&n
melipatgandakan dua atau tiga laju suatu reaksiinHdikarenakan
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persentase tabrakan yang mengakibatkan reaksi ki@madi lebih
besar sehingga molekul-molekul akan memiliki ketapayang
besar dan mempunyai energi yang cukup untuk bdresaksngga
waktu reaksi akan menjadi lebih cepat (Keenan did84).

Temperatur yang rendah dapat menyebabkan laju ingaks
berjalan lambat. Oleh karena itu, agar proses siitrdapat
menyeluruh dalam waktu yang singkat, konsentrasnasarus lebih
besar. Tingkat nitrasi tidak tergatung hanya padangdosisi
campuran asam, yaitu asam sulfat dan asam nittat teenperatur,
tetapi juga pada laju difusi asam dalam serat csdulUrbaski,
1965).

Lunge (1901), telah melakukan reaksi nitrasi ssmlpada
berbagai komposisi campuran asam dan variasi tetyvenitrasi
pada 0-88C. Dari hasil percobaan tersebut, Lunge menyatakan
bahwa Pengaruh temperatur terhadap sintesis nittosa adalah
sebagai berikut:

1. Laju reaksi meningkat dengan meningkatnya suhusreak

2. Pada suhu diatas %D laju reaksinya turun

3. Suhu yang terlalu tinggi menyebabkan penurunanl hasi

akibat dekomposisi produk yang dihasilkan

4. Pada suhu yang lebih tinggi, akan meningkatkanriktla

dan viskositas larutan jauh lebih rendah.

Temperatur nitrasi memberikan sedikit pengaruh paokisi
nitro dalam inti aromatik. Menjaga suhu yang dim@in agar tetap
konstan adalah yang paling penting dari sudut pamnda@&amanan
dan kemurnian produk. Pada produk sampingan suhggifi
terutama produk oksidasi, dapat segera terbentakkd® oksidasi
yang disertai dengan pelepasan nitrogen dioksiu&ahl sebabnya
mengapa suhu harus dijaga serendah mungkin, teaytaaa tahap
awal reaksi ketika substansi yang belum atau hpaga tahap awal
nitrasi tersebut (Urbanski, 1965).

Keadaan fisik dari reaktan berpengaruh besar taphdaiju
reaksi kimia. Ketika reaktan-reaktan berada dalatn $ase yang
sama, misalnya pada larutan berair, adanya peryeddei molekul-
molekul reaktan akan menyebabkan terjadinya kontang
menghasilkan reaksi. Namun, ketika reaktan-reakinada dalam
fase yang berbeda , reaksi terjadi hanya pada rbgmamukaan
reaktan (Zlokarnik, 2005). Maka adanya pengadulepatcterhadap
reaksi diperlukan untuk memaksimalkamerfasedari dua fase dan
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kecepatan transfer massa reaktan. Kecepatan rdaksn proses
nitrasi dalam industri dapat dimodelkan dalam patagn bahwa
kecepatan reaksi berpengaruh dalam badan fasarafatuaeous
phase) sedangkan dnterfasediatur oleh kecepatan difusi (Othmer,
1982).

2.4  AnalissKuantitatif Melalui Spektrofotometri Inframerah

Spektrofotometri Inframerah merupakan studi meagen
interaksi energi cahaya inframerah dengan molelalekul dalam
suatu senyawa. Penyerapan radiasi inframerah olatu Senyawa
organik didasarkan pada perbedaan energi vibrdamdanolekul.
Inti-inti atom yang terikat secara kovalen dalarataumnolekul akan
mengalamai getaran (vibrasi) dengan cara serupertsgjua bola
yang terikat pada suatu pegas. Bila molekul mempyediasi
inframerah, energi yang diserap menyebabkan kemattalam
amplitude getaran atom-atom yang terikat itu. Getayetaran yang
mempunyai momen dwi kutub yang akan teramati paglactbr
(Fessenden dan Fessenden, 1986).

Inti-inti atom yang terikat oleh ikatan kovalen rgetami
getaran (vibrasi) atau osilasi,dengan cara ser@mgah dua bola
yang terikat oleh suatu pegas.Bila molekul meresagiasi
inframerah  (daerah 1400-4000 On energi yang diserap
menyebabkan kenaikan dalam amplitudo getaran atom-gang
terikat itu. Jadi molekul ini berada dalam keadwaimnasi tereksitasi
(Fessenden dan Fessenden,1986). Terdapat dua mge@man
vibrasi molekul yaitu getaran ulur dan getaran kekBetaran ulur
adalah suatu gerakan berirama di sepanjang sunabaniksehingga
jarak antara antar atom bertambah atau berkurastar&h tekuk
dapat terjadi karena perubahan sudut-sudut ikataaraa ikatan-
ikatan pada sebuah atom (Silverstein, dkk., 1986).

Terdapat banyak jenis senyawa organik yang mengandu
ikatan karbon-oksigen, termasuk alkohol. Alkohol rapakan
senyawa organik yang memiliki gugus OH yang terjiada karbon.
Uluran C-O juga sangat bermamfaat untuk mengemralktsir dari
alkohol. Pita tersebut disebabkan oleh uluran Cafgybergabung
dengan uluran C-C dan dinamakan oop (Robinson,)200&nurut
Susanto (1998), frekuensi vibrasi ulur dari ika@® alkohol primer
pada monomer glukosa dalam amilopektin terdapat padakrah
sekitar 1025 cih
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Frekuensi serapan yang khas untuk gugus O-H dany&r@
berhubungan dengan alkohol, disajikan pada talRe{Robinsongt
al., 2005).

Tabel 2.2 Frekuensi serapan (¢inuntuk gugus O-H dan C-O

pada alkohol
Gugus Ulur Tekuk
Ikatan oksigen 6> H C=>0 - O | C-O 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

Senyawa nitrat organik menunjukkan serapan untbkasi
ulur N-O dari gugus nitro dan ikatan O-N. Ulurannasris pada
gugus nitro menghasilkan serapan yang kuat padealiak660-
1.625 cnit, sementara vibrasi simetris menyerap secara kada p
daerah dekat 1.300-1.255 ¢mUluran ikatanz dari ikatan N-O
menghasilkan serapan pada daerah dekat 870-83%emapan yang
teramati pada panjang gelombang yang lebih panjgakni pada
daerah dekat 763-690 nmmungkin dihasilkan dari vibrasi tekuk
gugus nitro (Silverstein, 2005).

Analisis kuantitatif berbagai senyawa dengan serapa
inframerah didasarkan pada pengukuran konsenakd satu gugus
fungsional dari senyawa analit. Dalam serapan spiekbmeter,
konsentrasi suatu zat dapat ditentukan dari pemgokabsorbansi
(A) dan dengan menggunakan hukum Lambert Beer, Ax @
dimana a adalah absorpsivitas spesifik, b adalahngsnal atau
ketebalan sampel, dan c adalah konsentrasi zat yhkserap.
Prosedur kalibrasi memerlukan pengukuran non spiekometri
dari konsentrasi serapan zat dan absorbansinyaadepgnjang
gelombang yang sudah diketahui.

Tidak semua senyawa dapat dikalibrasi eksternaigdraaan
metode kalibrasi eksternal akan kesulitan untulyaea campuran
yang tidak dapat dipisahkan, karena spektra senyauwvainya tidak
dapt didapatkan. Dalam kasus lain, misalnya politkerena adanya
unsur struktural, rantai percabangan dan isomermanomernya,
juga menyebabkan kesulitan bila digunakan metodébr&ai
eksternal. Untuk itu, diperlukan metode spektrafattri secara
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umum untuk analisis campuran yang tidak memerlukalibrasi
eksternal.(Koenig dan Kormaos, 1979)

Untuk sistem campuran biner, persamaan (2.3) daf) (2
menggambarkan dua kemungkinan spektra yang dihasitkari
campuran tersebut.Adan Ay menunjukkan spektra tiap penyusun
dari absorbansi komponen murni dalam campuran PQjadimana
a dan a adalah absorpsivitas spesifik komponen 1 dap®an ¢
adalah fraksi dalam campuran tiap-tiap komponen ah @.
Persamaan tersebut ditulis dengan asumsi ketetatapel sama dan
memenuhi hukum Lambert-Beer (Koenig, 1982).

Ap= ac + ac (2.3)
Aq=ac: + ac (2.4)
AlAp = (aiCy’ + 8C;)/ (a1C1+ &Co) (2.5)

Kedua campuran tersebut diukur pada tiap frekuetsi
sepanjang spektrum inframerah. Persamaan (2.5) efipisikan
perbandingan spektrum daripAlan Ay ketika diukur pada tiap
frekuensi di sepanjang spektrum inframerah. Padaatladimana
kontribusi spektral komponen 2; idak ada (pada frekuensj),
rasio pada persamaan (2.5) disederhanakan mergad faktor
konsentrasi untuk komponen 1. Dengan cara yang ,S&asso
konsentrasi untuk komponen 2 diperoleh pada depatisim di
mana a tidak ada (pada frekuens}). Persamaan (2.6) dan (2.7)
menggambarkan dua kasus tersebut mendefinisikafisieve rasio
Rv; dan R, (R, dan R) yang mana nilainya dapat diperoleh secara
eksperimental untuk suatu sistem campuran biner.

UntUkl')l AQ/AP = a_LC]_,/a]_C]_ = C]_’/C]_: Rui=R;= AQUllApU]' (26)
Untuk v, AQ/AP = aC,'/axC, = G'/c,= Ru,= Ry= AQUZ/APUZ (27)
Karena faktor konsentrasi didefinisikan sebagaikdirsya
dalam campuran, maka dapat dituliskan seperti pagfaamaan
(2.8).
cat+to=c¢'+c’ =1 (2.8)
Dari persamaan (2.6), (2.7), dan (2.8), penyelasaiatuk

koefisien konsentrasi sebagai fungsi darsi &n R, menghasilkan
persamaan (2.9).

c=1- Rz/ Ri-R;; =R, — 1/F\1' R ¢'= Rlcl; G = Ry, (29)
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dimana:

20

c; = fraksi komponen 1 dalam campuran P
c; = fraksi komponen 2 dalam campuran P
¢’y = fraksi komponen 1 dalam campuran Q
c', = fraksi komponen 2 dalam campuran Q

Ap™ = serapan komponen 1 dalam campuran P
A" = serapan komponen 1 dalam campuran Q
Ap? = serapan komponen 2 dalam campuran P
AQ”2 = serapan komponen 2 dalam campuran Q

Hipotesis

Serat kapas dan kapuk dapat digunakan sebagai Hzdian
pembuatan bahan pendorong amunisi yaitu nitrosulo
melalui reaksi nitrasi menggunakan campuran k& HSO,
karena mengandung selulosa. Temperatur reaksi dalages
nitrasi selulosa merupakan salah satu faktor yaegemtukan
laju reaksi dimana semakin tinggi temperatur reaksika
semakin tinggi pula kadar mol nitrogen dalam nefokosa.
Alfaselulosa hasil isolasi dari serat kapuk, akamifki kadar
mol nitrogen lebih tinggi daripada kadar mol nigagdari serat
kapuk sebelum di isolasi.



BAB I11
METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian dilaksanakan mulai bulan April 201inpai Juni
2011. Nitrasi selulosdilaksanakan di Laboratorium Kimia Organik
Jurusan Kimia Universitas Brawijaya Malang, dan akégrisasi
nitroselulosa hasil sintesis menggunakan Spekwoofeter FTIR
dilaksanakan di Laboratorium Instrumen Jurusan Kikniversitas
Brawijaya Malang.

3.2 Alat dan Bahan Pendlitian
3.2.1 Alat pendlitian

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini aatdain
seperangkat alat Spektrofotometer FTIR 8400 S Stimahot plate
stirrer, oven, desikatowater bath neraca analitik Mettler tipe AE
50, pengaduk magnet, gelas kimia 100 mL, 250 mL B@M mL,
batang pengaduk, gelas arloji, termometer®CO@ipet tetes, pipet
ukur 100 mL, labu ukur 500 mL, labu ukur 100 mL,lebdisap,
mangkuk alumunium, penyaring buchner, seperanglet fistrasi
vakum, gunting, kertas saring, wadah sampel, damwium oil.

3.2.2 Bahan sampel

Bahan sampel untuk penelitian ini adalah kapasmtpgserk
“Vellanie”, kapuk Muktiharjo 2, dana-selulosa serat kapuk
Muktiharjo 2.

3.2.3 Bahan penelitian

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian irdrariain
asam sulfat 95-97 % (b/b) p.a, asam nitrat 65 %) (p/a, padatan
natrium bikarbonat p.a, padatan natrium hidrokgidga asam asetat
glasial p.a, dan akuades.

3.3 Tahapan Pendlitian

Tahapan dalam penelitian ini adalah sebagai berikut
1. Preparasi alat dan bahan penelitian
2. Preparasi larutan
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Preparasi sampel : penentuan kadaelulosa dalam kapas
Nitrasi selulosa masing-masing sampel

Uji sifat fisik nitroselulosa

Karakterisasi nitroselulosa hasil sintesis mengigana
Spektrofotometer FTIR

Penentuan persentase mol nitrogen dalam nitrosalulo
hasil sintesis menggunakan metode perbandingan
absorbansi

QI = Lo

=

3.4  Prosedur Pendlitian
3.4.1 Preparas larutan

a. Pembuatan larutan NaHCO3; 10% (% b/v)

Ditimbang sebanyak 50 gram serbuk natrium bikarbona
(NaHCQ)), kemudian dilarutkan dengan 450 mL akuades.
Dipanaskan dan diaduk dengan pengaduk magnet hisgdauk
NaHCQ; larut dalam akuades. Setelah larut, kemudian darut
didinginkan dan dimasukkan kedalam labu ukur 500 sdrta
ditanda bataskan. Setelah itu dimasukkan dalan batopel.

b. Pembuatan larutan NaOH 17,5% (b/v)s

Ditimbang sebanyak 17,5 gram padatan NaOH, kemudian
dilarutkan dengan 100 mL akuades dalam gelas Ki®@amL, dan
diaduk dengan pengaduk magnet. Setelah padatan Naf@it]
dimasukkan dalam botol sampel.

c. Pembuatan larutan NaOH 8,3% (b/v)

Ditimbang sebanyak 8,3 gram padatan NaOH, kemudian
dilarutkan dengan 100 mL akuades dalam gelas Ki@amL, dan
diaduk dengan pengaduk magnet. Setelah padatan Na@it
dimasukkan dalam botol sampel.

d. Pembuatan larutan CH3;COOH 10% (b/v)

Asam asetat glasial diambil sebanyak 2,5 mL dergpat
ukur dan dimasukkan kedalam labu takar 25 mL, ditthan
akuades hingga tanda batas dan dikocok hingga henmagrutan
tersebut dituangkan kedalam botol sampel.
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3.4.2. Penentuan kadar a-selulosa dalam kapas (Han dkk, 1997)

Sampel berupa serat kapas ditimbang sebanyak 2#&@ g
kemudian dikeringkan dalam oven pada suhi’@G@lama 12 jam.
Setelah itu didinginkan dalam desikator selama . jKemudian
diambil sebanyak 2,00 gram dan dimasukkan kedalekas gkimia
250 mL yang ditutup dengan gelas arloji. Dituanglkamtan NaOH
17,5% (b/v) ke dalam gelas ukur sebanyak 25 mL, téawperatur
dipertahankan pada %D dalamwater bath Sampel kapas kemudian
diaduk menggunakan spatula. Setelah 2 menit, camgwgmudian
diaduk kembali. Setelah penambahan larutan NaORB% 7b/v)
yang pertama, ditambahkan lagi 5 mL larutan NaOk5s%7 (b/v)
tiap interval waktu 5 menit dan diaduk dengan dpalfingga total
penambahan larutan NaOH sebanyak 25 mL. Campuraebté
dibiarkan selama 30 menit pada temperatlC2Gehingga total
penambahan dengan larutan NaOH 17,5% (b/v) adaamenit.
Selanjutnya ditambahkan 33 mL aquades dengan tetope20C
pada campuran. Campuran tersebut diaduk dan dapiark
temperaturnya konstan %D selama 1 jam sebelum penyaringan.
Campuran dituangkan kedalam corong buchner danirdisdengan
dengan bantuan pompa hisap. Residu yang didapditaci dengan
100 mL larutan NaOH 8,3% (b/v) pada temperatfiC2&emudian
dilanjutkan dengan pencucian kembali dengan 100 aglades
dengan temperatur 2D. Tahap pencucian dengan larutan NaOH
8,3% (b/v) dan aquades diulangi sebanyak dua Eaianjutnya
larutan asam asetat 10% (b/v) sebanyak 15 mL djksankedalam
penyaring buchner pada temperatur ruang yang besssdu dan
disertai dengan pengisapan dengan pompa vakumkaketisidu
masih terendam oleh larutan asam, pompa hisapaghkep selama 3
menit. Kemudian tanpa melepaskan pengisapan, pagyauchner
diisi dengan aquades pada temperatd€20ngga hampir penuh dan
dibiarkan hingga air terhisap habis. Pencuciaradigil hingga residu
bebas dari asam yang ditunjukkan oleh kertas inolikaniversal.
Setelah pH pada kertas indikator mencapai pH aguaegidu dicuci
kembali dengan 250 mL aquades dengan bantuan pengikum.
residu dipindahkan kedalam botol timbang dan diigkan dalam
oven pada temperatur 100-£05 selama 12 jam. Setelah itu
didinginkan dalam desikator selama 1 jam dan daingp

Penentuan kadar-selulosa dalam serat kapas, dihitung dari
persamaan berikut:
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% (b/b)a-selulosa = (WW,) x 100 %

dimana W adalah massa sampel serat kapas awal (gram) dan W
massa residu serat kapas setelah perlakuan (gram).

3.4.3 Nitrasi selulosa menjadi nitroselulosa (L edgard, 2007)

Sampel berupa kapas dan kapuk masing-masing digunti
kecil-kecil. Kemudian sampel tersebut ditimbangassfak 2,5 gram
dan dipanaskan dalam oven pada temperatiC188lama 30 menit.
Selanjutnya sampel dikeluarkan kemudian dimasukidatam
desikator terlebih dahulu selama 5 menit sebeluakuakan
penimbangan. Berdasarkan hasil penimbangan, dikepsnubahan
massa sampel. Sampel berupa kapas dan kapuk dipanesmbali
ke dalam oven selama 5 menit, kemudian dikeluarktzm
dimasukkan dalam desikator sebelum dilakukan pesuigdn.
Prosedur pemanasan sampel diulangi sampai didapata@ssa
sampel yang konstan. Setelah itu, ditimbang santpedebut
sebanyak 2 gram.

Diambil sebanyak 20,9 mL larutan HNO65% dan
dimasukkan kedalam gelas kimia 100 mL. Kemudiaanditahkan
secara perlahan-lahan larutagS8)y, 98% sebanyak 27,7 mL. Diatur
temperaturnya hingga 40 dengan mendinginkan dalam wadah yang
berisi air dingin. Setelah temperatur mencapdiClQambahkan
dengan cepat 2 gram sampel (kapas, kapuk dan laltss. Di
aduk campuran tersebut dengan pengaduk magnetasé@menit
dan dijaga agar temperatur larutan konstaiC1Getelah 60 menit,
dinginkan larutan tersebut pada temperatur ruanmg diaasukkan
kedalam air es sebanyak 400 mL sambil diaduk dergang
pengaduk. Setelah itu disaring dan residu yang pdittan,
dinetralkan kedalam100 ml larutan NaHC®%. Disaring lagi dan
dicuci kembali dengan 100 mL aquadest hingga pHsayaa dengan
pH akuades. Dikeringkan padatan nitroselulosa piedaperatur
ruang, kemudian ditimbang hingga didapatkan beyastan, setelah
itu dimasukkan dalam wadah sampel. Dilakukan pnasgang sama
seperti diatas menggunakan variasi temperatur yaau?25, 30 35,
40, dan 45)C.
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3.4.4 Uji dfat fisk nitroselulosa

Pengujian sifat fisik nitroselulosa dilakukan demgaelihat
nyala api pada nitroselulosa. Pertama-tama niutisel yang telah
kering diambil sedikit kemudian dibakar dengan korapi.
Selanjutnya diamati nyala api nitroselulosa yangade dan
dibandingkan dengan nyala pembakaran pada kappa thnitrasi.
Apabila terjadi letupan api yang sangat cepat negicam sampel
adalah nitroselulosa.

3.4.5 Karakterisasi nitroselulosa hasil sintesis menggunakan
Spektrofotometer FTIR

Karakterisasi nitroselulosa dilakukan dengan menggan
alat Spektrofotometer FTIR. Sampel nitroselulodaasgak 0,0004
gr dihaluskan dengan mortar dan ditambahkan deKgarsebanyak
0,04 gr kemudian dihaluskan hingga homogen. Campteesebut
dimasukkan kedalam 2 plat baja mengkilat (micrdepeldengan
bantuan spatula dan dijepit antara dua plat tetsébibubungkan
dengan pompa vakum menggunakan selang karet deakamlit
Penekanan dilakukan bersamaan dengan pemvakunamast10
menit agar terbentuk lapisan yang memiliki ketebaddma-kira 0,01
mm. Selanjutnya dilakukan pengukuran spektrumnyda pdaerah
bilangan gelombang antara 4000-400 ‘crbata berupa spektrum
inframerah yang diperoleh berupa pita-pita serapgang
karakteristik. Selanjutnya adalah interpretasi daspektrum
inframerah yang dihasilkan.

3.4.6 Penentuan persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa
hasil sintess menggunakan metode perbandingan
absorbans

Spektrum nitroselulosa yang dihasilkan dengan plamgun
menggunakan Spektrofotometer FTIR, dianalisis datapan yang
diperoleh dan dibandingkan nilai transmitansi pabi#angan
gelombang tertentu (sekitar 1025 titan 1100 cif) yang spesifik
terdapat pada sampel selulosa dan nitroseluloshdmatesis. Data
persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa hagiéss diperoleh
melalui metode rasio absorbansi, dengan membaralingkrapan
gugus C-O pada gugus alkohol primer (sekitar 1086)c dan
alkohol sekunder (sekitar 1100 ¢ndalam nitroselulosa hasil
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sintesis terhadap serapan pada gugus yang sanma s@tapel awal
yang belum dinitrasi (Koenig, 1982).
Menghitung koefisien perbandingan absorbaR}i (

1.

26

a.

pada bilangan gelombang sekitar 1025 cfikatan C-O
pada alkohol primer)

A1.025(sampel awal): - |09 Tl.OZS(sampeI awal)

A1.025Nc) = - log Ti.025(nc)

R1.025 = Al.OZS(NC{Al.OZS(sampeI awal)

pada bilangan gelombang sekitar 1100 cfikatan C-O
pada alkohol sekunder)

Al.lOO(sampeI awal): - |09 T1.100(sampe| awal)

A1 100NC) = - log Ti.100nc)

R:L.1OO = Al.lOO(NC{A1.025(sampel awal)

Menghitung persentase mol nitrogen dalam retubssa hasil
sintesis yang didasarkan pada absorbansi C-O pikdaoh
primer (sekitar 1.025 cfh) dan alkohol sekunder (sekitar 1.100
cm’)

Oleh karena €o + Con = C'cot+ Con = 1, dengan &o

dan .y adalah fraksi konsentrasi dari C-O dan O-N dalam
sampel awal sertago dan co.n adalah fraksi konsentrasi C-O
dan O-N dalam nitroselulosa hasil sintesis, maka:

a. berdasarkan bilangan gelombang sekitar 1025 @katan

C-O pada alkohol primer)

R1.025 = A1.025(NC{A1.025(sampel awal)
= abCt-oq.02s/abG.0(1.025)

Ri.025 = C'c-0(1.025/Cc-0(1.025)

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

karena pada sampel awal sebelum nitrasi tidak petda
gugus nitro, maka fraksi konsentrasi O-N dalam smp
awal adalah 0, sehingga
Ccot Con=Ccot 0 =G.0= 1, maka
C’c-0(1025)= R1.025)X Cc-o(1.025)
C'c-01025)= Ra.o25X 1
C'c-o.025= R1.025)
persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa hasiéss
sama dengan fraksi konsentrasi O-N di dalam nitiéssz,
sehingga:
% mMol Nyg25= C'ong.o2s)X 100% = (1 — @.o(1.025) X 100%

= (1 = R_025)X 100%



b. berdasarkan bilangan gelombang sekitar 1100 @katan
C-O pada alkohol sekunder)

R1.100 = Al.lOO(NC{Al.loo(sampel awal)
=abC'c.o(1.100/@0C-0(1.100)

R1.100 = C'c-0(1.100/Cc-0(1.100)

C’c-0(1.100) = Ry.100X Cc-o(1.100)

karena pada sampel awal sebelum nitrasi tidak petda
gugus nitro, maka fraksi konsentrasi O-N dalam smp
awal adalah 0, sehingga
Ccot Con=Cc.ot 0 =G.0=1, maka
C'c-01.1000= R1.100)X Cco(1.100)
C'c-0(1.100)= R1.100X 1
C'c-o(.100~ R1.100)
persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa hasiéss
sama dengan fraksi konsentrasi O-N di dalam nitinéssz,
sehingga:
% mol Ny 100= C’o-n.1000X 100% = (1 — @.o@1.100) X 100%

= (1 = R_loo)x 100%

3. Menghitung persentase mol nitrogen total dafammoselulosa
hasil sintesis yaitu:
Didalam monomer selulosa terdapa 3 gugus hidroaiig
dapat di nitrasi, yaitu 1 gugus hidroksil merupakakohol
primer (pada atom ¢ nomor 6) dan 2 gugus hidrdisiinya
merupakan alkohol sekunder (pada atom ¢ nomor 23jan
maka:
% Mol Ngta= (1/3) X % mol N go5+ (2/3) X % mol N 100

3.5.2 Penentuan derajat subtitus (DS) gugus nitro dalam
nitroselulosa hasil sintesis

Derajat subtitusi gugus nitro dalam nitroselulosapat
dihitung dari persentase mol total nitrogen dalaitnoselulosa.
Persentase mol total nitrogen dalam nitroselulosmyatakan fraksi
mol gugus nitro yang masuk terhadap jumlah mol atodnogen
pada gugus hidroksil yang dapat disubtitusi dal&ap monomer,
yaitu 3 buah. Sehingga derajat subtitusi guguso nitlalam
nitroselulosa dapat dihitung dari persentase mntal totrogen dalam
nitroselulosa dikalikan dengan jumlah atom hidrogea gugus
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

41 Karakteristik Nitroselulosa Hasil Sintesis

Karakteristik nitroselulosa hasil sintesis diturkak dengan
kenampakan fisik dan uji pembakaran (uji nyala) déroselulosa
hasil sintesis dan membandingkannya dengan sarepdbsa awal
sebelum nitrasi. Dari kenampakan fisik nitroselaldssil sintesis,
menunjukan perbedaan warna sampel sebelum dilakukasi dan
setelah dilakukan nitrasi. Gambar sampel selulefgelam nitrasi
dan setelah nitrasi terdapat pada lampiran L.1&&at kapas
sebelum dilakukan nitrasi berwarna putih, namurelakt nitrasi
berubah warna menjadi kuning. Sampel serat kapdha pavalnya
berwarna putih kusam, namun setelah nitrasi berulmemjadi
kuning kecoklatan. Sampel-selulosa pada awal sebelum nitrasi
berwarna putih, dan setelah nitrasi menjadi agakolkatan.
Perubahan warna tersebut disebabkan karena camasiaam yang
terdapat dalam sampel selulosa selama proses .nitras

Sampel selulosa yang telah di nitrasi dikeringkasdgp
temperatur ruangan dan ditimbang massanya hingtgpali massa
konstan. Hasil penimbangan massa nitroselulosajilis dalam
tabel 4.1.

Tabel 4.1 Hasil penimbangan massa (gram) konstan nitroselulos

Temperatur Massa Sampel Nitroselulosa
(°C) Kapas Kapuk | a-selulosa
10 3,0877 2,2201 2,5171
20 2,9536 2,4733 2,5824
25 3,0404 2,3839 2,5079
30 2,9841 2,0862 2,4462
35 2,8222 1,7839 2,3370
40 2,4641 1,6609 2,2999
45 1,8241 - 1,4799

Dari hasil akhir massa nitroselulosa tersebut, ajeat
perbedaan berat nitroselulosa pada tiap-tiap teatyoer Semakin
tinggi temperatur reaksi, maka semakin rendah masgsaselulosa
yang dihasilkan. Massa nitroselulosa yang dihasilkertambah dari
massa awal sampel yang digunakan yaitu 2 gram.amBégahnya
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jumlah massa nitroselulosa yang dihasilkan tersabenunjukkan
bahwa adanya gugus N®ang telah masuk dalam sampel selulosa
Hal tersebut juga didukung dengan adanya uji figéitu uji
pembakaran pada nitroselulosa hasil sintesis dabagai variasi
temperatur reaksi nitrasi. Dari uji pembakaraneieus dapat terlihat
nyala api yang ditimbulkan oleh nitroselulosa hasitesis. Semakin
besar nyala api yang timbul, semakin besar pulgkéin subtitusi
gugus nitro dalam nitroseluloa hasil sintesis. i8eitu, nyala api
nitroselulosa lebih cepat daripada nyala api sarspkllosa awal
sebelum nitrasi. Gambar nyala api pada sampelosaluhwal dan
nitroselulosa hasil sintesis, dapat dilihat padapigan L.14.4

4.2 Karakterisas Nitroselulosa Hasil Sintesis Menggunakan
Spektrofotometer FTIR

Karekterisasi nitroselulosa hasil sintesis dilakudangan cara
interpretasi gugus-gugus fungsional yang terdapata pspektrum
FTIR nitroselulosa hasil sintesis dan membandingkandengan
spektrum FTIR sampel selulosa dari kapas, kapukadf@selulosa
sebelum di nitrasi. Pada spektrum FTIR senyawasstulosa hasil
sintesis, disamping menunjukan serapan yang khpsrtsegpada
spektrum selulosa, juga memperlihatkan serapan &hasgugus-
gugus yang merupakan akibat dari reaksi nitrasy yanadi.

Pita-pita serapan yang penting pada sampel selgkisalum
nitrasi adalah pita-pita serapan yang muncul padandan
gelombang 3.500-3.400; 1.200; 1.160; 1.116 dan51@#'. Pita
serapan dengan intensitas kuat yang muncul padanghaih
gelombang sekitar 3.400-3.500 ¢ndisebabkan oleh vibrasi ulur
ikatan O-H pada alkohol. Serapan ini diperkuat den@danya
vibrasi ulur ikatan C-O alkohol sekunder dan prilgang muncul
didaerah 1.116 dan 1.025 ¢nSedangkan pada daerah 1.200'cm
merupakan vibrasi ulur ikatan C-O-C glikosida. Ftxapan yang
muncul pada bilangan gelombang 1.160"aisebabkan oleh vibrasi
ulur asimetris cincin anhidroglukopiranosa. Tab®lesis spektrum
FTIR sampel selulosa sebelum dilakukan reaksi siitthsajikan
dalam tabel 4.2.

30



Tabel 4.2 Analisis spektrum FTIR sampel selulosa

Bilangan gelombang sampel selulosp

Bil. Gel (cnit) | JeMs. (crd)
vibrasi
Kapas Kapuk a-selulosa
3.500-3.400 | U OH 3.350,12 3.365,55 3.404,13
1.209 6 OH 1.236,29 1.247,86 1.271,00
U
1.275-1.200 COC 1.203,50 1.247,86 1.249,79

1.112,85; | 1.027,99; 1.112,85;
1.260-1.000 | U CO | 1.058,85; | 1.054,99;| 1.058,85;

1.031,85 | 1.110,92 1.035,70
Uas

1.160 fing 1.163,00 1.161,07 1.163,00
Sekitar 700 | y OH 709,76 703,97 703,97

Keterangan:U = vibrasi ulur;d = vibrasi tekuk gcissoring; y =
vibrasi tekuk yagging)

Untuk Spektrum FTIR nitroselulosa hasil sintesis
menunjukkan adanya perbedaan dari spektrum FTIReaaselulosa
awal sebelum dilakukan reaksi nitrasi, disampingnungukan
serapan yang khas seperti pada spektrum selulasanenunjukan
serapan khas dari gugus-gugus yang merupakan alkiipareaksi
yang terjadi. Serapan yang khas sebagai akibat rdakisi yang
terjadi adalah munculnya pita-pita serapan barkniyaita-pita
serapan pada bilangan gelombang sekitar 1.6500;1828; 750; dan
680 cm'. Pita serapan yang muncul pada daerah 1.6560 cm
disebabkan oleh adanya vibrasi ulur asimetris tk&i® pada gugus
nitro. Pita serapan pada daerah 1.280 disebabkan oleh adanya
vibrasi ulur simetris ikatan NO pada gugus nitrita Berapan dengan
intesnsitas sedang yang muncul pada daerah 830disebabkan
oleh vibrasi ulur ikatam pada N=0. Sedangkan pada daerah 680 dan
750 cnt disebabkan oleh vibrasi tekuk dari gugus nitradBearkan
pada interpretasi gugus fungsi spektrum selulosalge nitrasi dan
setelah nitrasi tersebut, dapat disimpulkan bahemyasva hasil
sintesis yang dimaksud adalah nitroselulosa. Tahelisis spektrum
FTIR Nitroselulosa hasil sintesis dari serat kageguk, dana-
selulosa, disajikan pada tabel 4.3
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Tabel 4.3  Analisis spektrum nitroselulosa hasitesis dari serat
kapas, kapuk das-selulosa

Bilangan Gelombang Nitroselulosa (&

Bil. Gel (cn) | Jenis | Kapas | Kapuk | a-selulosa
' vibrasi | temperatur| temperatun temperatur
25°C 30°C 20°C

3.600-3.500| v OH 3.649,07 3.487,06 3.523,70

1.660-1.625| v, NO 1.652,88 1.647,10 1.654,81

1.300-1.255| vsimNO 1.288,36 1.280,65 1.272,93

1.275-1.200] v COC 1.271 1.213,14 1.211,21

1.160 V 5sliNg 1.164,92 1.161,07 1.159,14

1.026,06: T 1.029.13:
1.260-1.000| vCO | 1.068.49: 11'2212%% 1.076.21:
112635 | 116, 1.159 14
870833 | wN=O | 82741 842.83 831,26
746,40, | 75026: | 74833;
763-690 | SNO | oagcs | 65083 696,25

Keterangan:U = vibrasi ulur;d = vibrasi tekuk gcissoring; y =
vibrasi tekuk wagging)

Bila diamati perbandingan spektrum FTIR dari sampel
selulosa sebelum nitrasi dan setelah nitrasi, patdaengurangan
intensitas serapan pada gugus O-H dan C-OH, seutzcuinya
serapan baru yaitu gugus NO. Hal tersebut mengisidikn bahwa
terdapat atom H pada gugus hidroksil yang disudititdleh gugus
NO, (nitro) dalam nitroselulosa hasil sintesis, yantardlai pula
dengan munculnya puncak-puncak baru dimana puneedebut
disebabkan oleh adanya gugus JNBengurangan intensitas serapan
gugus O-H dan C-O pada nitroselulosa hasil sintedismadap sampel
selulosa, menunjukan variasi yang berbeda-bedangedengan
variasi tiap-tiap temperatur reaksi dalam prosésasii Perbedaan
tersebut menunjukkan bahwa pada tiap variasi testyrereaksi
yang diberikan, nitroselulosa yang terbentuk meacamgkat
subtitusi gugus N@yang berbeda-beda. Perbedaan spektrum FTIR
sampel selulosa sebelum di nitrasi dan setelahitidish disajikan
pada gambar berikut:
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Gambar 4.1 Overlay Spektrum FTIR nitroselulosa dari serat k:
temperatur 2% (merah)dengan spektrum FTIR sel
kapas (hitam)
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Gambar 4.2 Overlay Spektrum FTIR nitroselulosa dari s¢
kapuk temperatur 3@ (merah)dengan spektrui
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4.3 Pengaruh Temperatur Reaks Nitras Selulosa Terhadap
Karakter NitrosdulosaHasil Sintesis

Dalam penelitian ini juga dirancang untuk mengksragasi
nitroselulosa hasil sintesis melalui penentuan kaitaogen dalam
nitroselulosa. Penentuan kadar nitrogen tersebalaldpersentase
mol nitrogen yang terkandung dalam nitroselulosdalmie metode
rasio absorbansi, yaitu dengan membandingkan peanrintensitas
serapan gugus C-O pada gugus alkohol primer damdek dalam
nitroselulosa terhadap serapan pada gugus yang daara sampel
selulosa sebelum di nitrasi. Pita serapan dari g9 juga dapat
digunakan untuk menentukan persentase mol nitrodafam
nitroselulosa, namun hal tersebut tidak dipilih eer gugus OH
(hidroksil) dapat membentuk ikatan hidrogen dengawiekul air
(H20), yang mana akan menambah besarnya serapan@tigus

Dari pengolahan data yang terdapat dalam lampirds, L
diperoleh grafik hubungan antara persentase muiggh total dalam
nitroselulosa hasil sintesis terhadap temperataksienitrasi serta
hubungan antara derajat subtitusi dan temperataksrenitrasi,
adalah sebagai berikut:

70,00 - |62,49|
g 60,00 -
44,71

'O_% 50,00 1 |36,94
S 40,00 -
= 30,00 -
Z 20,00 -
S 10,00 -
Eo 0,00 T T T T 1
>

0 10 20 30 40 50

Temperatur Reaks (°C)

—&—NC dari Kapas —#l—NC dari Alfaselulosa NC dari Kapuk

Gambar 4.4 Grafik hubungan persentase mol nitrageh dalam
nitroselulosa hasil sintesis dari serat kapas, kalaun
a-selulosa terhadap temperatur reakS) (
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Gambar 4.5 Grafik hubungan derajat subtitusi dat@noselulosa
hasil sintesis dari serat kapas, kapuk daselulosa
terhadap temperatur reak¥C}

Data persentase mol nitrogen dalam nitroselulosag ya
dihitung secara terpisah berdasarkan alkohol pridar sekunder
dalam lampiran L.13 menunjukan reaktivitas reldgfi tiap gugus
hidroksil tersebut. Persentase mol nitrogen yandituiig
berdasarkan alkohol primer lebih tinggi daripadaseetase mol
nitrogen yang dihitung berdasarkan alkohol sekunHet tersebut
menunjukkan bahwa gugus fungsi alkohol primer ytanikat pada
atom karbon nomor 6 lebih reaktif daripada gugusgéu alkohol
sekunder yang terikat pada atom karbon nomor 2 3daHal ini
sesuai dengan pernyataan solomons (1992) yang makge
bahwa reaktivitas glukosa terdapat pada atom kanmbmmor 6.
Reaktivitas ini meningkat oleh adanya efek induiaii beberapa
gugus hidroksil yang terikat pada atom karbon norGorang
menyebabkan sifat keasaman hidroksil yang terikatapatom C-6
lebih besar.

Dari grafik hubungan antara temperatur reaksi dasentase
mol nitrogen total dalam nitroselulosa, menunjukkadanya
kecenderungan peningkatan persentase mol nitrogatamd
nitroselulosa hasil sintesis pada berbagai samglelosa. Untuk
sampel selulosa dari serat kapas terjadi peningkag¢asentase mol
nitrogen pada variasi temperatur reaksi 10 hingg& 2lan adanya
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penurunan persentase mol nitrogen pada variasietetyp reaksi 30
hingga 48C. Sedangkan untuk sampel selulosa dari serat kapuk
terjadi peningkatan persentase mol nitrogen dali&mselulosa hasil
sintesis pada variasi temperatur reaksi 10 hin@d@ 8an penurunan
persentase mol nitrogen total pada variasi tempera® hingga
40°C. Sampel a-selulosa serat kapuk mengalami peningkatan
persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa hastess pada
variasi temperatur 10 hingga °®0) sedangkan pada variasi
temperatur 25 hingga 26 terjadi penurunan persentase mol
nitrogen dalam nitroselulosa hasil sintesis.

Peningkatan persentase mol nitrogen pada masingnas
sampel selulosa tersebut disebabkan karena petémgi@mperatur
yang akan menyebabkan meningkatnya laju reaksasnitrLaju
reaksi tersebut berhubungan dengan laju difushittonium (NG")
terhadap selulosa. Sesuai dengan hukum Arheniusaiken
temperatur 10 °C akan melipatgandakan dua ataulajgasuatu
reaksi. Hal ini dikarenakan persentase tabrakag yeengakibatkan
reaksi kimia menjadi lebih besar sehingga molekalekul akan
memiliki kecepatan yang besar dan mempunyai enengy cukup
untuk bereaksi. Akan tetapi peningkatan persentask nitrogen
dalam nitroselulosa akan berhenti pada saat temoperzlah
mencapai optimum, hal tersebut terjadi karena aalaagksi balik
dari nitroselulosa hasil sintesis yang menyebalvlitroselulosa hasil
sintesis akan mengalami degradasi produk dengannyada
peningkatan temperatur, karena reaksi nitrasi aedguimenggunakan
campuran HN@ dan HSO, merupakan reaksi reversibel. Terjadinya
reaksi balik ini juga dikarenakan oleh adanyaS®, dalam
campuran penitrasi. Selain berperan sebagai katdbgam
pembentukan ion nitronium (NQ dandehydrating agentH,SO,
juga dapat menyebabkan ester nitrat terbentuk yaitoselulosa
terhidrolisis (Urbasky,1965).

Temperatur reaksi nitrasi yang tinggi juga akan yeéabkan
laju pembentukan oksiselulosa semakin tinggi (Wskg, 1965).
Oksiselulosa merupakan senyawa yang terbentuk aelzagil
oksidasi dari selulosa oleh zat pengoksidasi. Ddlatrini, selulosa
dimungkinkan teroksidasi oleh HNOyang merupakan oksidator
kuat. Dalam selulosa, menunjukkan bahwa pada iagp-tnit
anhidroglukosa terdapat alkohol promer dan sekuyaleg memilki
kecenderungan teroksidasi. Alkohol primer akankisidasi menjadi
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aldehida, dan melalui oksidasi lebih lanjut, aldehakan teroksidasi
menjadi asam karboksilat. Sementara itu, alkoh&ursger akan
teroksidasi menjadi keton. Adanya pembentukan eksdssa

tersebut akan berdampak pada penurunan persentdseitrogen

dalam nitroselulosa.

Untuk hubungan antara derajat subtitusi gugus rdtam
nitroselulosa terhadap temperatur, juga menghasilkal yang
serupa dengan peningkatan persentase mol nitrogfah dalam
nitroselulosa hasil sintesis. Hal tersebut dikakangpersentase mol
nitrogen dalam nitroselulosa merupakan represetaagisung dari
derajat subtitusi gugus nitro dalam nitroseluloasiltsintesis.

Pada penentuan temperatur optimum nitroselulosal has
sintesis pada berbagai sampel selulosa yang diganak
menunjukkan adanya perbedaan. Nitroselulosa hasiésss dari
serat kapas temperatur optimum reaksi adalah seB8%a dengan
persentase mol nitrogen sebesar 62,49% dan derdjétusi 1,87.
Sedangkan untuk sampel serat kapuk persentase itrogem
tertinggi dicapai pada saat temperatur reaksiC3gaitu sebesar
44,71% dengan derajat subtitusi 1,56. Serta nitrtsa dari o-
selulosa hasil isolasi serat kapuk, temperatumopt reaksi adalah
20°C dengan persentase mol nitrogen sebesar 36,94%leataat
subtitusi 1,11. Perbedaan persentase mol nitrogexlamd
nitroselulosa dari tiap-tiap sampel disebabkan farstruktur serat
dari masing-masing sampel. Serat kapas dan kapuoklknstruktur
yang halus dan kurang padat menyebabkan difusinitanium
(NO,") lebih cepat berinteraksi kedalam serat kapukib&ga
dengan struktur serat-selulosa hasil isolasi serat kapuk, memilki
struktur serat yang lebih padat dan rapat menyeialokfusi ion
NO," menjadi lebih sulit daripada sampel dari serabkagan kapuk
yang memiliki struktur serat sehingga difusi iotramium menjadi
lebih mudah. Reaksi nitrasi tidak hanya tergantpada temperatur
reaksi, tetapi juga tergantung pada laju difusindgronium ke dalam
serat selulosa.

Nitroselulosa yang dihasilkan pada penelitian baik dari
sampel yang berasal dari serat kapas, kapuk dasealfosa hasil
isolasi serat kapuk memiliki kandungan nitrogerbdivah standar
yang disyaratkan untuk digunakan sebagai bahan pakibuatan
propelan, yaitu dengan kandungan nitrogen minirebésar 12,65%
(b/b) atau persentase mol nitrogen sebesar 83,38B% \setara
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dengan derajat subtitusi 2,5 (Utis&ay, 1965). Derajat subtitusi
tertinggi yang dapat dicapai pada penelitian inddpat dalam
sampel serat kapas yaitu sebesar 1,87. Hal tersiouingkinkan
karena kandungan air yang terdapat dalam campuesitrgsi.
Menurut Urbasky (1965), kandungan air maksimal dalam campuran
penitrasi adalah sebesar 13%. Namun dalam penelitigoroporsi
air yang terdapat dalam campuran nitrasi adalalessebl5,26%.
Besarnya proporsi tersebut menyebabkan ion nitnoniyang
terbentuk dalam campuran penitrasi kurang optiraingiga derajat
nitrasi dalam reaksi nitrasi ini belum mencapaghstan sesuai yang
diinginkan. Penggunaanselulosa hasil isolasi dari serat kapuk juga
belum mencapai maksimal sebagai alternatif laimgaibbahan baku
selulosa untuk pembuatan propelan yaitu nitrosséulo
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5.1

BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dikakukan dapat

disimpulkan sebagai berikut:

1.

52

Temperatur reaksi yang digunakan dalam reaksiasii
berpengaruh terhadap persentase mol nitrogen dalam
nitroselulosa hasil sintesis dari sampel serat &agpuk dar-
selulosa. Semakin tinggi temperatur reaksi, makaaga besar
pula persentase mol nitrogen yang dihasilkan. Aketapi,
persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa akam tsetelah
temperatur optimum tercapai.

Temperatur optimum dalam nitroselulosa daratskapas yaitu
25°C dengan persentase mol nitrogen 62,49% dan derajat
subtitusi 1,87. Temperatur optimum dalam nitroesia dari
serat kapuk yaitu 3¢ dengan persentase mol nitrogen 44,71%
dan derajat subtitusi 1,34. Serta temperatur optindalam
nitroselulosa dari alfaselulosa serat kapuk yai®C2dengan
persentase mol nitrogen 36,94% dan derajat sulbtitiis.

Saran

Saran untuk penelitian ini adalah:
Proporsi air dalam campuran penitrasi sebaikllyawah 15%
(b/b), misalnya dengan penggunaan larutan kiMé&nhg lebih
pekat.
Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut terhadaampel
alfaselulosa hasil isolasi dari serat kapuk menigenaga reaksi
nitrasi.
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LAMPIRAN

L1 Diagram Alir Tahapan Penelitian

Preparasi

y
Bahan penelitian

A 4

Alat penelitian

A

Preparasi larutan

A

y

Preparasi sampel

A

y

Nitrasi selulosa dengan variasi temperatur nitrag

A

y

Uji fisik nitroselulosa hasil sintesis

Karakterisasi nitroselulosa hasil sintesis|
menggunakan Spektrofotometer F

hasil

Analisis kadar mol nitrogen nitroselulosg

sintesis
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L.2 Diagram Alir Penelitian

L.2.

1  Preparas larutan

a.  Preparas larutan NaHCO3; 10% (b/v)

Serbuk NaHC®@

A Ditimbang sebanyak 10 gram dengan neraca nalitik

L Dilarutkan dalam 450 ml aquades

- Dipanaskan dan diaduk menggunakan magnetig stirggé larut
+ Didinginkan

- Dimasukkan kedalam labu ukur 500 ml

- Ditandabataskan dan dikocok

- Dimasukkan dalam wadah botol dan diberi label

v

Larutan NaHC@ 10%

b.

Preparasi larutan NaOH 17,5% dan 8,3% (b/v)

Padatan NaOH

- Ditimbang masing-masing sebanyak 17,5 gram dan ¢8zn
dengan neraca analitik

- Dilarutkan dengan 100 mL aquades dalam gelas KiGfamL
- Dimasukkan dalam wadah botol dan diberi label

A 4

larutan NaOH 17,5% dan 8,3%

C.

Preparasi larutan CH;COOH (b/v)

Asam asetat glasial

- Diambil sebanyak 2,5 mL dengan pipet ukur
- Dimasukkan kedalam labu takar 25 mL

- Ditambah dengan akuades hingga tanda batas daco#ikongga
homogen

- Dimasukkan dalam wadah botol dan diberi label

v

larutan CHCOOH 10%
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L.2.2  Penentuan kadar a-selulosa dalam serat kapas

serat kapas

- ditimbang 2,5 gram dengan neraca analitik

- Dikeringkan dalam oven selama 12 jam pad&@00

- Didinginkan dalam desikator selama 1 jam

- Diambil sebanyak 2,00 gram dan ditempatkan ke dajelas kimia 250
mL berpenutup

- Ditambahkan 10 mL larutan NaOH 17,5%, ditutup dengelas arloji
pada temperatur 20

- Diaduk sebentar dengan menggunakan spatula

- Ditambahkan larutan NaOH 17,5% sebayak 5 mL seétitgoval waktu
5 menit, hingga total penambahan larutan NaOH t®%amL dengan
penambahan pertama

- Dibiarkan selama 30 menit pada temperatd€20

- Ditambah dengan aquades sebanyak 33 mL denganremnp23C

- Diaduk dan dibiarkan selama 1 jam

- Dituangkan kedalam corong buchner dan disaring aenigantuan
pompa hisap

v v

Residt filtrat

- dicuci dengan 100 mL larutan NaOH 8,3% pada tentpedfC

- dicuci dengan 100 mL aquades pada temperafi@ 20

- diulangi sebanyak dua kali pencucian dengan lartta®H 8,3% dan
aquades seperti diatas

- dituangkan larutan C}€OOH 10% kedalam penyaring buchner yang
berisi residu disertai dengan pengisapan dengampaeakum

- diisi dengan aquades pada penyaring buchner himgggir penuh pada
temperatur 28C dan dibiarkan air tersaring hingga habis

- dicuci dengan aquades berkali-kali hingga resichabealari asam

- dicuci kembali dengan 250 mL aquades dan disarempan bantuan
pengisapan

\ 4 ¢

Residt filtrat

- dipindahkan kedalam botol timbang dan dikeringkaftaioh oven pada
temperatur 100-165

- didinginkan dalam desikator selama 1 jam dan d#éingomassanya

Kadara-selulosa dalam kapas
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L.2.3.

Nitras selulosa menjadi nitrosdulosa

Sampel (Kapas, kapuk, darselulosa)

Digunting kecil-kecil

Ditimbang sebanyak 2,5 gram dengan neraca analitik
Dikeringkan dalam oven selama 30 menit pada sORCL

Di masukkan dalam desikator selama 5 menit kemudian
ditimbang massanya

Dikeringkan kembali dalam oven setelah itu dimasikk
dalam desikator dan ditimbang massanya

Dilakukan pengeringan kembali hingga massanya konst
Diambil sebanyak 2 gram dengan neraca analitik
Dimasukkan dengan segera kedalam campuran ;HiN@
H,SO,dengan temperatur 4D

Distirer selama 60 menit dan dijaga temperatur tean$0C
Dimasukkan kedalam air es sebanyak 400 ml dan kliadu
aduk selama 5 menit

Disaring menggunakan penyaring buchner dengan &antu

A 4

pompa vakum

Residu

Filtrat

Dimasukkan kedalam 100 mL larutan NaHCKD%
Diaduk kemudian disaring kembali

v

\

Dicuci dengan aquades berkali-kali hingga pH nytsahe
Dikeringkan pada temperatur ruang dan dimasukkdanda
wadah sampel

Ditimbang dengan neraca analitik hingga didapatkassa
konstan

Nitroselulos:
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L.2.4. Ujifisk nitroselulosa hasl sintesis

kerin

Nitroselulosa

g

v

- Diambil sedikit
- Dibakar dengan korek api
- Diamati nyala pembakaran pada nitroselulosa

Nyala bakar nitroselulosg

L.25. Karakterisasi nitrosdulosa hasil sintesis menggunakan
Spektrofotometer FTIR

Nitroselulosa

Serbuk KBr

- Ditimbang sebanyak 0,0004 g - ditimbang sebanyak
dengan neraca analitik 0,04 g dengan

neraca analitik

A 4

A 4

- dibuat pellet

- Diukur dengan Spektrofotometer FTIR
pada panjang gelombang 4000-400'cm

- Dianalisis dengan Spektrofotometer FTIR

Spektrum nitroselulosa
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L.3. Penentuan Komposiss Asam Nitrat dan Asam Sulfat
dalam Campuran Penitrasi

Massa HN@ =192 gram p HNO;65% (b/b)}= 1,39 g/mL
Massa HSO, =274 gram p H.SO,98% (b/b) =1,84 g/mL

_ Massax %

Mol HNO3

Mr
_192gx59/,44

g
63 %/mol

=1,83 mol
Massa X %
Mr

_274gx %¥/140
988

Mol HzSO4

mol

= 2,74 mol

Jadi, perbandingan Mol HNOMol H,SO, adalah:
1,83 mol : 2,74 mol )
0,3mol: 0,5mol

Molaritas HSO, 0,5 mol =1OXM—er%
_ 10 x1,84 g/mLx96
98 g/mol
=18, 03
Volume HSO, = mTOI
- 0,5 mol
18,03 mol/

= 0,0277 L=27,7 mL
Jadi volume larutan $$0, 96% yang dipipet sebanyak 27,7 mL.

_10Xp X%

Molaritas HNQ 0,3 mol v
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_ 10 x1,391 g/mL x65
63 g/mol

=14,35M

__mol

Volume HNG = =

0,3 mol
14,35 Mol

=0,0209 L =20,9 mL
Jadi volume larutan HN¢b5% yang dipipet sebanyak 20,9 mL.

L.4. Penentuan Propors Komponen dalam Campuran
Penitras

Proporsi air dalam campuran penitrasi merupakarajurair
yang terdapat dalam banyaknya larutan masing-masag sulfat
dan asam nitrat.

Volume larutan SO, 96% = 27,7 mL

Massa larutan 50, = 27,7 mL x (1,84 g/mL) = 50,97 gram
Massa H2SO4 = (96/100) x 50,97 gram = 48,93 gram

Massa air = (4/100) x 50,97 gram = 2,04 gram

Volume larutan HNO3 65% = 20,9 mL

Massa larutan HNO3 = 20,9 mL x (1,39 g/mL99,05 gram
Massa HNO3 = (65/100) x 29,05 gram = 18,88 gram

Massa air = (35/100) x 29,05 gram = 10,17 gram

Massa total larutan = massa H2S04 + massa HNO3ssarar total
= 48,93 gram + 18,88 gram + 12,21 gram
= 80,02 gram

. . L .air total
% air dalam campuran penitrasi (W/w)-=="-2=— x 100%

= (12,21 g/ 80,02 g) x 100%
= 15,26%

% HNO3 dalam campuran penitrasi (w/w?ﬁ% x 100%

= (18,88 g/80,02 g)x100%
= 23,59%

% H,SO, dalam campuran penitrasi (W/w)-=maz>2%__ y 100%

m.total larutan
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= (48,93 /80,02 g)x100%
= 61,15%

L.5. Hubungan Derajat Subtitus (DS) dengan Per sentase Mol
Nitrogen Teoritis dalam Nitroselulosa

Untuk DS =1
% N (mol) = (1 mol/3 mol) x 100%
=33,33%

Untuk DS = 2
% N (mol) = (2 mol /3 mol) x 100%
= 66,66 %

Untuk DS = 3
% N (mol) = (3 mol /3 moal) x 100 %
=100 %

L.6. Hubungan Derajat Subtitusi (DS) dengan Persentase
Berat Nitrogen dalam Nitroselulosa

Berdasarkan rumus umum nitroselulog#l 5.,0s-x(ONO,)y,

di mana x merupakan jumlah gugus nitro yang masu&ka
hubungan antara banyaknya atom hidrogen pada ghigiusksil
terhadap persentase berat nitrogen teoritis dalatmoselulosa
adalah:
Untuk DS =1
Maka x = 1, sehingga rumus molekul nitroselulosa=H,04(ONG,)
% N (b/b) = (1x Ar N/Mr GHsO4(ONO,)) x 100 %

= (1x 14/ ((6x12)+(9x1)+(4x16)+(16)+(14)+(2X%&00%

=(14/ 207) x 100 %

=6,76 %

Untuk DS = 2
Maka x = 2, sehingga rumus molekul nitroselulosgHzO3;(ONO,),
% N (b/b) = (2x Ar N/Mr GHgO5(ONGO,),) x 100 %
= (2x 14/ ((6x12) + (8x1) + (3x16) + (2x16) 2x(14) +
(4x16) x 100%
=(28/ 252) x 100 %
=11,11%
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Untuk DS = 3
Maka x = 3, sehingga rumus molekul nitroselulosgH0,(ONO,);
% N (b/b) = (2x Ar N/Mr GH;O,(ONGO,)3) x 100 %
= (3x 14/ ((6x12) + (7x1) + (2x16) + (3x16) 3x14) +
(6x16) x 100%
=(42/297) x 100 %
=14,14 %
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L.7.

Spektrum FTIR Serat Serat Kapas

._______,__—-——'

2900.74— =—__

1637.45—

896.84—

700.76—
6654
617.18—

—

518.82
43588 —

559.32—

30 300 280 2400 2000 1800 1600 w0 w0 a0
Yhem

No Peak Intensity | Corr.Inte Base (H) Base (L) Area Corr.Are
1 435,88 43,308 2,457 439,74 406,95 10,16: 0,151
2 518,82 34,73 4,364 534,25 476,38 23,21: 0,866
3 559,32 28,08 5,206 572,82 534,25 19,18t 1,08
4 617,18 27,57 5,936 651,89 578,68 37,79¢ 2,848
5 665,4 31,353 0,536 667,32 651,80 7,42¢ 0,058
6 709,76 35,651 6,092 823,55 690,4F 39,13: -1,098
7 896.84 46,089 7,165 914,2 850,55 16,71« 1,108
8 1031,85| 10,931 4,634 1043,42 914,2 87,06¢ 8,513
9 1058,85 10 2,981 1095,49 1043,42 48,1¢ 2,808
10 1112,85 12,35 5,213 1141,78 1095,49 38,3¢ 4,037
11 1163 17,732 8,494 1195,78 1141,7835,18¢ 4,344
12 1203,5 31,973 3,452 1222,79 1195,7812,04¢ 0,439
13 | 1236,29| 37,784 4,015 1257,5 1222,7913,91: 0,708
14 1280,65 36,076 4,919 1296,08 1265,2212,57¢ 0,624
15 | 1317,29| 30,292 5,907 1326,93 1296,0814,21¢ 1,011
16 | 1338,51| 30,066 3,969 1350,08 1326,9311,41¢ 0,585
17 1371,29 29,282 4,749 1398,3 1365,5114,51¢ 0,791
18 | 1431,08 33,884 9,525 1446,51 1402,1517,90¢ 2,101
19 | 1458,08| 41,989 3,853 1494,73 1454,2310,64: 0,363
20 1506,3 71,445 2,939 1514,02 1504,37 1,24¢ 0,088
21 | 1637,45| 60,957 3,422 1643,24 1620,09 4,40¢ 0,225
22 1701,1 70,486 1,455 1703,03 1699,17 0,56¢ 0,017
23 | 1739,67| 77,704 0,944 1766,67 1737,74 2,155 0,031
24 | 2900,74 34,177 18,868 2960,53 2569,0197,91: 14,641
25 | 3350,12| 14,863 0,267 3352,05 2993,82196,32¢ 8,954




L.8.

Spektrum FTIR Kapuk

g i o B e e B

T

400
1lem

WWWR;!I -

No Peak Intensity | Corr.Inte | Base(H) |Base(L) | Area |Corr.Are
1 561,25 45,878 0,76 567,03 551,6 5,153 0,062

2 609,,46 42,775 3,869 653,82 588,2H22,627 1,276

3 665,4 48,029 2,74 817,76 655,7%534,987 0,474

4 703,97 55,064 0,399 813,9 702,0420,894 | -1,003
5 835,12 72,72 1,781 860,19 817,76 5,588 0,206

6 898,77 63,146 8,472 919,94 860,199,552 1,187

7 1027,99 10,543 13,719 1014,49  898,7/P5,811 11,83

8 1054,99 10 20,617 109549 919,9804,618| 27,369
9 1110,92 17,159 5,079 1143,71  1097,432,198 3,257

10 | 1161,07 25,045 12,234 1193,85 1145,632,763 3,276

11 | 1247,86 25,545 25,926 12,8 1195,185,426 | 15,964
12 | 1319,22 42,864 2,088 1325.01 1299,93,413 0,152

13 | 1338,51 41,965 1,925 1350,08 1334,6%,385 0,032

14 | 1375,15 34,299 14,099 1402,15 1350,080,416 3,998

15 1425,3 41,939 0,955 1427,23 1407,94,656 0,125

16 | 1463,87 46,277 1,891 1485,09 1461,946,162 0,208

17 | 1508,23 53,693 9,867 1514,02 1492,84,791 0,676

18 | 1595,02 54,097 7,731 1606,99 1579,5%,265 0,736

19 | 1652,88 51,497 1,685 1666,38 1650,931,025 0,075

20 | 1735,81 34,826 40,254 1787,99 1693,885,893 | 14,265
21 2918,1 56,278 24,463 3006,82 2754,187,785 | 16,273
22 | 3365,55 17,64 0,763 3369,41 3037,6B32,291| 2,636
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L.9.  Spektrum FTIR Alfaselulosa Serat Kapuk
9 ﬂl"
%T
80— ‘ 2 i
| X fa
\ ¢ 1 [
| \ J ‘ " g
45— w
| il Il 14 i
J v i} | 1 \; o e
| [ o\ y
| S~ [ 3 |
b ﬂwjgg ‘- | & 5 MI“Y\‘
] g Rl
| i S 4y ¥ / g%
ey TRV
bt
wn | w0 2w 20 | 200 100 160 w0 120 00 0 &0 4
alfaselulosa murni 1iem
No Peak Intensity | Corr.Inte |Base(H) |Base(L) | Area |[Corr.Are
1 592,11 24,271 1,927 597,89 588,25 744, 0,128
2 669,25 26,782 2,906 684,68 665,4 0BR], 0,197
3 703,97 33,435 0,599 796,55 702,04 738, 0,037
4 815,83 53,327 2,353 837,05 808,12 7,6 0,419
5 896,84 37,848 12,678 918,05 858,26 748, 2,634
6 1035,7 10,726 1,943 1041,4 919,98 378, 2,376
7 1058,85 10 2,066 1097,42 1043,42 15@, 1,824
8 1112,85 13,689 3,338 1141,78 1099,35 064, 2,18
9 1163 16,298 9,538 1193,84 1143,11 688, 4,552
10 1199,64 32,689 1,428 1226,64 1195,¥y8 39B,| 0,294
11 1249,79 38,816 1,257 1261,3p 1240,14 568, 0,144
12 1271 36,381 2,389 1276,79 1261,36 526, 0,233
13 1338,51 23,695 9,124 1346,2p 1328,86 239,| 0,831
14 1419,51 23,534 6,251 1421,44 1413,72 304, 0,403
15 1541,02 21,145 30,721 1548,78 1537,16 1€5,| 1,928
16 1647,1 23,865 16,045 1650,9p 1643,24 803, 0,725
17 2767,66 65,175 0,438 2771,5p 258444 6@4,| 0,349
18 2902,67 38,024 23,097 2989,46 277,52 9%6,| 21,329
19 3404,13 12,455 0,069 3406,0pb 3400,27 226, 0,008
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L.10. Spektrum FTIR Nitroselulosa dari Kapas
L.10.1 Spektrum FTIR Nitroselulosa dari serat

Temperatur 10°C

80—

I

] !

] §§ I ‘

] : | 5

d 3 ;

wm 380 | 300 2800 2400 200 im0 10 t00 120t s0 e
NG KAPAS SUHU 10 : :

No Peak Intensity | Corr.Inte | Base(H) | Base(L) Area | Corr.Are
1 449,38 92,747 1,437 466,67 445,58 0,355 -0,017
2 518,82 89,792 5,885 530,39 482,17 1,33 0,716
3 543,89 91,828 3,037 559,32 536,1y 0,688 0,188
4 624,89 66,522 0,876 626,82 559,32 5,764 -0,685
5 675,04 47,496 2,821 678,9 648,04 7,569 -0,095
6 748,33 46,1 27,739 769,54 717,47 11,84 4,47
7 827,41 17,424 59,111 931,55 771,47 73,751 54,071
8 999,06 23,609 9,252 1012,56 933,48 32,972 3,38
9 |1027,99 23,751 0,509 1037,63 1012,56 15,501 0,124
10 | 1076,21 19,746 5,296 1108,99 1039,56 45,922 4,031
11 | 1122,49 25,051 3,187 1147,57 1108,99 21,73 0,993
12 | 1164,92 28,726 12,023 1199,64 1147,5f 22,653 3,647
13 | 1207,3§ 55,952 4,499 1226,64| 1199,64 5,961 0,413
14 | 1276,79 12,615 34,016 1328,36 1226,64 63,874 24,953
15 | 1322,72 25,093 1,428 1357,79 1328,86 15,544 0,283
16 | 1379,01 29,648 8,39 1406,01 1357,79 22,679 2,582
17 | 1427,23 37,578 7,68 1446,51 1406,01 15,931 1,887
18 | 1456,18 41,9 10,06 1485,09 1446,51 11,24 1,286
19 | 1506,3 57,212 1,098 1508,28 1496,66 2,591 0,057
20 | 1649,02 10 9,234 1662,52 1569,99 59,903 9,641
21 | 1679,89 10,052 1,964 1726,17 1672,17 48,226 2,92
22 | 2921,96 26,705 7,22 2952,81 2790,8 71,992 4,279
23 | 29721 30,311 1,863 3058,8p 2954,7449,427 0,73
24 | 3566,14 15,759 1,8 3575,78 3554,5¢ 16,618 0,588
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L.10.2 Spektrum FTIR Nitroselulosa dari
Temperatur 20°C

ser at

Kapas

en—: |
%T ] I
i
75— |
€0 7 | I %
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45—j Jz
’ | #
: :
30— Eé J,
] 8] 3
15— : AV é ééé l
7] | é E° g
o g )
o0 wbo | a0 0 o0 te0 1o Mo 0t o en abo
NC KAPAS SUHU 20 1icm
No Peak Intensity Corr.Inte | Base(H) Base (L) Area | Corr.Are
1 634,54 64,16 2,627 653,82 628,75| 4,257 0,106
2 688,54 49,614 4,502 717,47 682,75 8,631 0,854
3 748,33 47,633 30,326 769,54 730,97 8,19« 4,509
4 827,41 18,423 69,434 931,55 771,47 69,02¢ 58,618
5 999,06 23,991 10,77 1012,56 933,48 30,96¢ 4,61
6 1027,99 23,97 0,746 1039,56 1014,49 15,39° 0,206
7 | 1070,42 20,526 4,905 1108,99 1041,49 43,64¢ 3,644
8 1120,56 26,176 2,614 11475 1110,92 19,93¢ 0,802
9 1164,92 30,01 14,2 1195,78 1149,5 19,63¢ 4,133
10 | 1207,36 61,421 8,008 1226,64 1197,71L 4,95: 0,662
11 | 1272,93 15,021 2,563 1274,86 1228,5)f 18,62: 0,287
12 | 1338,51 26,084 6,4 1355,86 1334,65 10,01: 0,427
13 | 1375,15 32,918 5,322 1382,8[7 1365,5[L 7,73t 0,516
14 | 1417,58 40,55 7,189 1421,44 1413,72 2,76¢ 0,282
15 | 1652,88 10,126 2,704 1658,6[7 1649,0p 8,87¢ 0,333
16 2918,1 43,466 14,306 295474 2800,4H 36,26 5,111
17 | 2974,03 50,465 4,27 3008,7p 2954,74 14,80: 1,056
18 | 3575,78 29,785 0,147 3577,71L 3571,92 3,03: 0,003
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L.10.3 Spektrum FTIR Nitroselulosa dari serat Kapas
Temperatur 25°C

-
%7
75—:
: 3
0] 1%
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» |
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0—| S

om e wwe om0 w0 om0 W0 0 W0 me 0w w0 w0
No Peak Intensity | Corr.Inte | Base(H) | Base(L) Area Corr.Are
1 634,54 73,903 2,676 638,39 628,75 1,174 0,065
2 688,54 65,675 2,151 692,4 682,75 1,656 0,046
3 746,4 63,702 11,712 769,54 732,9 5,747 1,46
4 827,41 45,438 1,287 829,33 771,47 13,282 1,021
5 993,27 45,657 1,051 997,13 985,56 3,844 0,05
6 | 1026,06 44,851 0,659 1033,7[7 1016,42 5,987 0,059
7 | 1068,49 42,089 1,152 1072,3pb 1062,7 3,574 0,066
8 | 1126,35 45,027 0,595 1134,017 1124,42 3,272 0,021
9 | 1164,92 46,479 4,993 1195,7B 1153,3512,724 1,22
10 1271 33,881 3,557 1274,86 1228,9714,851 0,286
11 | 1288,36 33,244 2,089 1294,16 1282,57 5,35 0,122
12 | 1652,88 13,948 8,829 1658,6/7 1649,02 6,751 0,632
13 | 2921,96 28,542 5,769 2950,89 2862,1743,441 2,844
14 | 3649,07 10 13,134 3652,98 3637,p 11,369 1,719
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L.10.4 Spektrum FTIR Nitroselulosa dari serat Kapas
Temperatur 30°C

: A \

- | | g

] g.g !NI\ ?

1 E :
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1§ | g !

] g1y A 5

| B2 B £

~ E

w0 o a0 20 200 200 10 1m0 10 120 100 &0 6w 40

NG KAPAS SUHU 30 flem
No Peak Intensity | Corr.Inte | Base(H) | Base(L) Area Corr.Are
1 624,89 68,533 3,346 628,75 619,11 1,46¢ 0,091
2 682,75 54,692 1,389 684,68 653,82 6,36: 0,335
3 748,33 50,738 25,424 769,54 7329 7,39 3,258
4 827,41 20,505 4,53 831,26 771,47 22,65! 2,199
5 995,2 25,217 13,173 1012,56 954,17 28,72% 5,23
6 1026,06 24,56 1,148 1031,85 1020,27 6,92¢ 0,102
7 1066,56 21,473 0,724 1070,4p 1011,19 10,39: 0,213
8 1116,71 27,429 1,72 1145,64 1112,85 17,07: 0,93
9 1164,92 32,715 14,852 1195,78 1147,%57 18,92¢ 4,003
10 | 1207,36 61,138 7,079 1224,71 1197,71 4,95¢ 0,64
11 1278,72 15,438 4,405 1282,76 1226,64 25,38: 1,61
12 1338,51 26,822 6,223 1355,86 1334,65 9,88¢ 0,406
13 | 1373,22 33,758 5,027 1382,8[7 1365,51 7,627 0,43
14 1417,58 40,283 7,052 1421.,44 1413,72 2,77 0,268
15 1623,95 15,542 2,778 1652,88 1581,52 18,01« 0,264
16 | 1683,74 10,311 4,137 1691,46 1677,95 12,23¢ 0,88
17 1716,53 17,123 8,227 1726,17 1710,74 9,95: 0,811
18 | 2920,03 41,796 11,848 2952,81 2802,88 39,56¢ 5,051
19 2974,03 47,495 3,909 3008,7p 295474 16,32: 1,004
20 3575,78 27,551 0,162 3577,71 3571,92 3,2 0,008
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L.10.5 Spektrum FTIR Nitroselulosa dari

Temperatur 35°C

ser at

Kapas

.
%T |
75
80—
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o £
N "
15 é
. g i
0
w0 w0 0 0 240 200 w00 60 0 1m0 jow  s0 e o
NC KAPAS SUHU 35 tfem
No Peak Intensity Corr.Inte Base (H) Base (L) Area | Corr.Are
1 547,75 83,519 3,577 561,25 541,96 1,24 0,16
2 636,47 65,248 0,646 638,39 628,76 1,731 0,028
3 680,83 49,765 1,743 686,61 673,11 3,996 0,129
4 688,54 50,064 1,128 715,54 686,61l 7,102 0,153
5 750,26 49,193 18,946 769,54 732,9 8,693 2,606
6 835,12 19,248 49,287 931,55 771,47 73,23 45,477
7 999,06 22,857 7,742 1012,56 950,84 31,033 4,029
8 1027,99 23,586 0,466 1037,63 1012,5¢ 15,627 0,126
9 1078,13 19,99 4,369 1108,99| 1039,5¢ | 46,064 3,408
10 1120,56 24,182 2,321 1012,56 1110,9: 21,27 0,848
11 1163 27,659 9,046 1037,63 1149,5 22,086 3,214
12 1207,36 47,839 3,896 1108,99 1197,7: 8,521 0,437
13 1280,65 12,857 1,568 1147,57 12285 | 28,847 0,959
14 1338,51 24,757 3,133 1195,78 1334,6! 13,146 0,184
15 1363,58 31,346 2,724 1367,44 1359,7: 3,728 0,12
16 1425,3 36,092 1,096 1427,23 1423,3 1,682 0,025
17 1647,1 10,618 3,061 1650,95 1643,2 7,02 0,354
18 1685,67 10,167 3,205 1693,38 1677,9! 14,264 0,753
19 2914,24 36,641 7,348 2956,67 2840,9! | 44,399 4,143
20 2975,96 40,705 0,794 3008,75 2970,1 14,459 0,277
21 3568,06 21,715 8,523 3573,85 3564,2: 5,579 0,551
22 3670,28 20,412 9,069 3674,14 3668,3( 3,541 0,471
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L.10.6 Spektrum FTIR Nitroselulosa
Temperatur 40°C

dari

ser at

é
0 30 om0 200 | 200 o teo w0 00 100 0 e 4o
KAPAS SUHU 40 tlem
No Peak Intensity | Corr.Inte Base (H) Base (L) Area | Corr.Are
1 507,24 85,935 1,85 513,03 489,89 1,30: 0,094
2 540,33 82,983 0,757 543,89 522,6f 1,57 0,032
3 634,54 66,731 6,562 651,89 586,32 9,214 1,454
4 680,83 55,145 0,5 682,75 671,18 2,901 0,04
5 748,33 51,603 26,271 769,51 7329 7.1: 3,333
6 835,12 15,114 68,453 931,55 7714 73,50¢ 60,036
7 | 1000,99| 19,923 9,68 1012,56 950,8¢ 31,21¢ 5,469
8 1024,13 20,153 0,608 1037,63 1012,5617,29¢ 0,164
9 | 1070,42| 15,965 5,654 1108,99 1037,6352,79¢ 5,375
10 | 1120,56| 22,706 3,36 1147,57 1110,9221,55¢ 1,241
11 1163 28,706 14,422 1195,78 1149,6 19,60: 4,196
12 | 1207,36/ 60,601 6,556 1226,64 1197,715,432 0,605
13 | 1280,65 10 49,931 1357,79 1226,64 77,13 43,322
14 | 1379,01 37,243 9,52 1402,15 1359,7216,06: 2,131
15 | 1429,15 47,71 4,687 1450,37 1421,44 8,171 0,496
16 | 1456,16] 55,056 7,778 1469,66 1450,87 4,02t 0,433
17 | 1662,52| 11,202 0,273 1664,45 1469,66 7,29/ 0,041
18 | 2557,43] 82,359 4,179 2594,08 1664,45 5,00¢ 0,642
19 2918,1 56,315 14,546 2954,74 2954,74 22,5 4,95
20 | 2975,96| 64,953 0,654 3062,75 3062,7512,38: -0,708
21 | 3593,14| 40,303 0,429 3604,71 3604,715,231 0,042
22 | 3649,07| 39,767 2,716 3652,93 3652,93 7,17¢ 0,107
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L.10.7 Spektrum FTIR Nitroselulosa dari

Temperatur 45°C

ser at

Kapas
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4000I B I:SGI(JCII I ISZDD :28.00. . 2400 h aooo - 1&13 1600 1400 |2-1:l'2iI 1000 -B - Istllol I
NC KAPAS SUHU45 1fem
No Peak Intensity | Corr.Inte Base (H) Base (L) Area Corr.Are
1 545,82 76,615 0,847 547,75 530,39 1,82 0,069
2 638,39 59,315 0,626 642,25 630,68 2,599 0,036
3 680,83 47,756 0,606 682,75 673,11 3,043 0,055
4 750,26 43,361 15,51 771,47 732,9| 11,144 2,349
5 833,19 17,572 41,896 931,55 771,47 81,855 43,779
6 999,06 19,84 5,682 1010,92 933,48 39,303 2,879
7 | 1026,06 20,266 0,351 1037,63 1012,56 17,292 0,103
8 | 1078,13 17,162 3,441 1110,92 1037,68 53,609 3,305
9 | 1120,56 20,284 1,559 1147,57 1112,85 22,811 0,662
10 1163 23,081 7,244 1195,78 1149,5 25,806 3,098
11 | 1207,36 39,446 3,197 122471 1197,70L 10,294 0,437
12 | 1280,65 11,289 21,968 1332,72 1226,64 74,922 21,092
13 | 1338,51 21,823 1,859 1357,79 1334,6p 14,066 0,163
14 | 1375,15 25,351 1,74 1384,79 136551 11,211 0,269
15 | 1417,58 29,857 1,496 1421,44 1413,72 3,97 0,084
16 | 1652,88 10,574 0,577 1658,67 1649,0p 9,266 0,091
17 | 1683,74 10 1,171 1693,38 1676,03 16,878 0,383
18 | 2920,03 25,428 5,158 2954,74 2833,244 64,717 4,315
19 | 2975,96 28,145 0,468 3018,39 2972,1 24,127 0,058
20 | 3587,35 18,658 1,091 3591,21 3573,8p 12,222 0,104
21 | 3649,07 16,479 2,613 3654,85 36734 12,726 0,317
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L.11

L.11.1 Spektrum FTIR Nitroselulosa dari
Temperatur 10°C

Spektrum FTIR Nitroselulosa dari serat Kapuk

serat  Kapuk

- ™
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o] éé
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36—
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] i
7
a0 0 a0 | 2800 2400 200 180 1600 1400 1200 1m0 80 o 40
NC KAPUK SUHU 10 1fem
No Peak Intensity | Corr.Inte | Base(H) Base (L) Area Corr.Are
1 524,6 56,806 0,259 528,46 520,74 1,88¢ 0,007
2 545,82 57,369 0,583 563,18 540,08 5474 0,041
3 619,11 49,906 8,179 653,82 588,2p 17,05! 1,582
4 688,54 53,367 4,477 734,83 671,18 15,22 1,137
5 750,26 58,531 12,545 769,54 734,88 6,998 1,494
6 844,76 22,859 53,252 931,55 7869 48,82 32,001
7 | 1000,99 33,168 6,184 1010,63 933,48 21,87 -0,295
8 | 1068,49 21,454 9,752 1107,06 1010,63 56,27¢ 7,966
9 | 1114,78 29,251 2,949 1149,5 1107,06 19,60¢ 0,834
10 | 1161,07 41,535 8,424 1195,78 1149/5 13,49¢ 1,322
11 | 1282,57 11,913 41,715 1334,64 1195,78 60,08¢ 23,588
12 | 1384,79 10,508 38,555 1413,72 1350,p8 28,14¢ 8,311
13 | 1456,16 63,02 3,716 1469,66 1450,37 3,407 0,168
14 | 1548,73 58,67 1,403 1564,16 1546,8 3,447 0,065
15 | 16471 10,323 1,573 1649,02 1564,16 41,34. 1,045
16 | 1737,74 48,898 1,083 1839,96 1735,81 15,21¢ -3,198
17 | 2920,03 66,959 13,288 3016,44 2856,88 21,51¢ 5,489
18 | 2974,03 72,192 0,158 3018,39 2972/1 6,016 -0,066
19 | 3446,56 17,556 0,396 3448,49 3035,75168,23! | 1,615
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L.11.2 Spektrum FTIR nitroselulosadari serat kapuk

Temperatur 20°C
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%;;églgouwlmﬁnd "2 240 200 1800 180 10 1200 1000 sbo  edo ‘1;:?0
No Peak Intensity Corr.Inte | Base(H) | Base(L) Area Corr.Are
1 605,61 66,839 2,358 613,32 595,9¢ 2,912 0,146
2 626,82 64,748 3,313 648,04 613,3: 6,153 0,326
3 688,54 59,32 10,263 732,9| 655,7¢ 14,712 2,705
4 750,26 60,059 16,153 771,47  732¢ 6,309 1,829
5 842,83 19,925 58,624 933,48 7714 54,391 37,028
6 | 1002,92 28,215 6,674 1012,56 933,4¢ 26,279 0,297
7 | 1066,56 18,529 11,51 1108,99 1014,4¢ 60,812 11,31
8 | 1116,71 30,563 2,659 1149, 1108,9¢ 18,287 0,655
9 | 1161,07 40,101 10,077 1193,8p 1149 13,576 1,937
10 1244 39,46 5,216 1253,64 1193,8! 18,826 2,003
11 | 1282,57 10 30,944 1334,65 1255,5° 48,504 18,121
12 | 1384,79 36,478 16,24 1402,15 1352,0: 17,853 3,383
13 | 1417,58 54,134 1,831 1421,44 1413,7: 2,001 0,056
14 | 1456,16 59,399 5,41 1469,66 1450,3° 3,793 0,268
15 | 1548,73 61,368 1,907 1566,0p 1546,¢ 3,384 0,215
16 | 1047,1 10,470 2,031 1649,02 1581,5. 32,868 0,807
17 | 1747,39 37,53 17,301 1787,8p 1722,3: 21,725 5,229
18 | 2918,1 68,01 16,145 3026,1 2858,3: 19,929 7,128
19 | 3502,49 47,242 1,079 3506,3p 3496, 3,089 0,042
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L.11.3 Spektrum FTIR Nitroselulosa dari
Temperatur 25°C

MNAI—

ser at

Kapuk

21810

384,
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1 2

4000 I SGIUD i 3200 2800 2400 o 2()[!!1I a I1B|06 I I16‘!:)0I IMIBI!; I 12|Cﬂ 1000 ‘ Bl.'}!OT‘ ' ‘3.{110‘ I MI]
NC KAPUK SUHU 25 tem
No Peak Intensity | Corr.Inte Base (H) Base (L) Area Corr.Are
1 503,39 75,78 0,4 505,31 478,31 2,98 0,03
2 545,82 74,54 0,53 553,53 541,96 146 0,02
3 617,18 67,37 6,23 655,75 594,08 9,14 0,88
4 694,33 68,81 0,45 734,83 6924 5,67 -0,02
5 750,26 69,73 11,87 771,47 734,83 433 119
6 844,76 36,57 50,36 931,55 786,9 32,56 23,93
7 1002,92 46,22 5,75 1012,06 931,56 1551 0,1
8 1070,42 34,28 10,12 1107,06 1012,56 38,06 5,16
9 1114,78 42,44 2,77 1147,57 1107,06 1332 0,7
10 1161,07 52,47 8,83 1197,71 1147,57 10,56 1,27
11 1282,57 20,91 42,6 1334,65 1197,71 41,98 16,66
12 1384,79 22,16 40,03 1407,94 1352,01 16,8 5,03
13 1429,15 66,21 0,77 1444,58 1427,23 2,8 0,05
14 1456,16 70,51 4,04 1469,66 1450,37 251 0,15
15 1548,73 66,63 1,21 1556,45 1546,8 1,6 0,05
16 1647,1 19,330 1,81 1649,02 1562,23 30,89 0,91
17 1739,67 58,89 1,69 1787,89 1735,81 8,99 0,36
18 2918,1 79.08 12,52 3006,82 2856,38 987 41
19 3431,13 34,34 0,38 3433,06 3058,89 87,71 0,56
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L.114 Spektrum FTIR Nitroselulosa dari serat Kapuk
Temperatur 30°C
{ .
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mll::;uk '.*3:'%% 32‘00 23‘05 24|00 2000 1Jm 16|UD 14‘00 12'00 10|0C| ‘ l oy
No Peak Intensity | Corr.Inte | Base(H) | Base(L) Area Corr.Are
1 636,47 71,812 3,69 651,89 621,04 4,086 0,32
2 680,83 61,531 5,174 688,54 651,80 6,047 0,319
3 750,26 61,492 18,223 771,47 729,04 6,384 2,17
4 842,83 20,18 60,133 931,55 771,47 54,106 38,55
5 | 1000,99 32,002 8,2105 1012,56 933,48 22,619 1,674
6 | 1027,99 31,808 0,877 1035,7 1014,49 10,382 0,152
7 | 107042 22,492 11,955 1107,06 1035,7 39,83 6,714
8 | 111671 36,311 3,788 114564  1107,06 15,088 0,827
9 | 1161,07 43,639 13,637 1193,86 114564 128 2,289
10 | 121314 68,04 1,13 1217 119385 35 0,095
11 | 1280,65 10 46,172 1332,72 121893 53,314 24,881
12 | 137515 45,905 1,814 1379,001 136551 4,388 0,12
13 | 1541,02 54,25 9,432 1546,8 1535,23 2,643 0,368
14 | 16471 10,372 2,312 1649,0p 158152 32,92 1,249
15 | 29181 67,467 9,268 2950,80  2858,31 12,212 2,219
16 | 2974,03 72,718 1,022 3008,75  2968,24 5,046 0,134
17 | 3487,06 51,018 0,239 3490,9p 3485,13 1,683 0,006
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L.115 Spektrum FTIR Nitroselulosa dari serat Kapuk
Temperatur 35°C

T LI T | L T T T T - T
00 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 800 40
Kapuk suhu 36 em

No | Peak Intensity |Corr.Inte |Base(H) |Base(L) | Area |Corr.Ar
1 | 547,75 90,486 2,226 561,25 532,32 1,090,136

2 | 634,54 78,199 0,845 638,34 594,03 3,8220,156

3 | 6924 65,246 14,797 730,97 653,82 10,188,323

4 | 750,26 63,823 21,444 771,47 730,97 5,162,367

5 | 840,91 19,39 67,128 931,51 773,4  53,6483,07

6 | 948,91 74,68 1,383 952,71 933,48  2,2020,104
7 |1002,92 31,214 8,173 1012,56 952,17 20,292,524
8 |1027,99 30,235 0,71 1033,77 1012,66 10,770,114
9 |1068,49 21,415 11,097 1108,99 1035,7 42,438,771
10 | 1116,71 35,059 2,269 1145,64 1110,92 13/89,415
11 | 1161,07 42,329 13,35 1193,85 114564 13,453,351
12 | 1211,21 66,633 1,703 1217 1193,85 3,759,127
13 | 1280,65 10 46,111| 1334,65 1218,93 53,891,874
14 | 1338,51 46,363 1,365 1357,79 133465 6,929,089
15 | 1375,15 49,747 6,587 1402,15 136561 9,0970,88

16 | 1419,51 65,288 1,679 1421,44 1413|712 1,369,047
17 | 1458,08 67,376 8,078 1469,66 1450,37 2,63®,341
18 | 1544,88 61,281 3,601 1546,8 152945 2,680,198
19 | 1647,1 10,463 2,388 1649,02 1583,45 29,268,011
20 | 1733,89 49,39 2,352 1737, 74 1726,17 3,394,096
21 | 2918,1 70,138 10,17 2956,6/ 2856,88 11,338,422
22 | 2962.46 75,495 0,777 3028,03 2956,67 7,27/D,206
23 | 3537,2 62,068 0,471 | 3541,06 3533,85 1,5830,01
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L.11.6 Spektrum FTIR
Temperatur 40°C

Nitroselulosa dari

Ser at

Kapuk

| LA N e e

1
:

LI LA L B e

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000

Sampel : Kapuk suhu 40

No Peak Intensity | Corr.Inte | Base(H) | Base(L) Area Corr.Are
1 541,96 90,51 1,089 565,1 532,32 1,302 0,08

2 632,61 77,12 6,109 653,82 565,1 6,961 1,196
3 694,33 65,9 14,909 732,9 653,82 10,671 3,348
4 750,26 63,932 21,778 771,47 732,9 4,817 2,303
5 842,83 19,779 67,715 931,55 771,47 52,646 42,955
6 1002,92 30,437 8,83 1012,5p 952,720,556 2,915
7 1027,99 29,609 0,696 1033,7[7 1012,56 10,949 0,1

8 1070,42 20,733 10,693 1107,06 1033,77 43,644 6,704
9 1116,71 32,612 3,081 1145,64 1108,99 15,915 0,795
10 1161,07 39,569 14,752 1193,85 1145,64 14,218 2,72

11 1280,65 10 50,193 1352,01L 1195,18 66,615 32,1

12 1375,15 43,623 1,351 1380,94 1353,94 9,155 0,123
13 1423,37 58,324 0,83 1446,51 1421,44 5,241 0,172
14 1456,16 65,357 5,375 1504,3/7 1446,51 6,838 0,177
15 1548,73 60,38 10,801 1568,02 1514,02 7,512 2,725
16 1654,81 10,256 0,159 1656,74 1649,02 7,584 0,017
17 1733,89 49,433 3,238 1839,96 1726,17 19,562 -0,949
18 2918,1 60,781 11,078 2950,89 2860,24 14,93 2,648
19 | 2964,39 67,672 1,199 3058,89 2950,89 15,242 -0,179
20 | 3502,49 47,088 0,263 3521,78 3496,7 8,153 0,019
21 3649,07 58,423 2,931 3708,86 3641,35 11,812 0,517
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L.12. Spektrum FTIR Nitroselulosa dari Alfaselulosa
L.12.1 Spektrum Nitroselulosa dari Alfaselulosa Temperatur
10°C

—

$
g
o g ’
a0 o 00 om0 240 0 1800 100 1400 1200 Tlom e 800 Hc:ntlno
alfe selulose suhu 10
No Peak Intensity | Corr.Inte Base (H) Base (L) Area Corr.Are
1 524,6 68,181 2,018 534,25 522,67 1,694 0,045
2 549,67 72,165 0,085 551,6 547,75 0,546 0,001
3 642,25 51,349 2,586 653,82 630,68 6,47 0,284
4 680,83 39,57 15,274 723,26 655,75 23,233 5,674
5 746,4 38,425 23,162 723,47 723,26 14,59 4,415
6 831,26 16,482 3,355 835,12 771,47 30,565 2,185
7 999,06 21,073 9,196 1014,49 933,48 38,259 3,88
8 1024,13 22,168 0,392 1033,7[ 1014,49 12,586 0,064
9 1070,42 18,111 5,197 1107,06 1033,7¢ 50,94 4,526
10 1120,56 23,423 2,471 1145,64 1108,99 22,0f1 0,99
11 1163 26,662 11,828 1195,78 1147,5¢ 23,054 4,217
12 1209,28 51,665 9,895 1226,64 1197,71 7,071 1,126
13 1278,72 12,094 35,226 1332,7R 1228,5[7 64,467 25,675
14 1373,22 30,451 1,347 1377,08 1365,5]L 5,714 0,083
15 1423,37 37,506 0,002 1427,28 1421,44 2,411 0,019
16 1456,16 40,719 11,561 1461,94 1444,58 5,512 0,669
17 1674,1 10,783 0,487 1676,08 1672,17 3,694 0,037
18 2916,17 40,098 12,934 2954,74 2785,02 42,732 6,399
19 2974,03 43,758 4,676 3060,8p 2956,67 29,466 1,336
20 3566,14 28,836 4,395 3571,92 3556,49 8,863 0,385
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L.12.2 Spektrum

%T

75

FTIR Nitroselulosa dari
Temperatur 20°C

Alfasdulosa

A o W |
’[w’\ﬂ’u ﬁn" | ‘I"f V\‘Wrr_
80 uf | 'rh _ \ %"J
]('? '« wo A
. ho c I AEE
' L[| T
[ 8| & 2 8
. (" | [W Vo IIJ \'I 'I‘ s ¥
. W\
| )_J Y e
15- ‘ T e =g &
tf g E § S
0| §§
woo | se0 | w00 om0 240 200 180 180 e 10 10 80 0o
NC ALFA SELULOSA SUHU 20
No Peak Intensity | Corr.Inte | Base(H) Base (L) Area Corr.Are
1 516,69 60,697 11,01 522,67 513,08 1,744 0,376
2 619,11 53,925 2,12 622,96 605,61 4,308 0,127
3 696,25 43,268 2,988 711,68 6924 6,285 0,262
4 748,33 41,597 14,008 769,54 732,9 11,566 2,355
5 831,26 21,65 1,262 833,19 771,47 27,797 1,372
6 914,2 47,053 1,81 933,48 910,34 6,879 0,188
7 999,06 25,969 4,328 10006,7f 946,98 27,386 1,899
8 1024,13 27,069 0,105 1026,06 1022p 2,186 0,003
9 1029,92 26,664 0,326 1031,84 1026,06 3,301 0,014
10 | 1076,21 23,055 0,813 1107,04 1072,35 20,897 0,385
11 | 11120,56 27,283 0,593 1124,42 1114,y8 5,392 0,053
12 | 1159,14 29,607 7,914 1197,71 1145,64 23,764 3,283
13 | 121121 46,794 4,066 12226,64 1197,y1 8,888 0,406
14 | 1272,93 16,631 1,529 1274,84 1228,57 21,586 0,113
15 | 1338,51 22,888 5,801 1352,01 1334,65 9,595 0,513
16 | 1363,58 27,538 4,453 1367,44 1357,79 4,992 0,241
17 | 141951 28,232 6,206 1423,37 1413,72 4,735 0,306
18 | 1654,81 10,18 4,575 1660,6| 1650,95 8,601 0,611
19 | 1676,03 13,461 0,987 1677,9% 1674,1 3,3 0,059
20 | 2912,31 46,844 3,28 2921,96 2842,88 20,182 0,811
21 | 2974,03 50,525 0,213 2975,96 2964,39 3,39 0,013
22 3523,7 30,896 2,637 3521,63 3519,85 2,753 0,062
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L.12.3 Spektrum
Temperatur 25°C

FTIR Nitrosdulosa dari

Alf

asdulosa
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wn .0 a0 800 2400 2000 1800 160 140 1200 o0 80 60
NG ALFA SELULOSA SUHU 25 tiem
No Peak Intensity | Corr.Inte Base (H) Base (L) | Area Corr.Are
1 536,17 57,261 5,329 540,03 528,46 2,562 0,212
2 619,11 48,911 2,514 622,96 605,61 5,09 0,224
3 684,68 39,265 0,627 686,61 680,88 2,328 0,031
4 748,33 39,083 14,195 769,54 7329 12,45 2,593
5 837,05 20,691 10,809 856,34 771,47 43,119 7,665
6 999,06 24,152 3,951 1006,77 948,91 28,192 2,56
7 1029,92 24,223 0,31 1031,85 1026,06 3,589 0,014
8 1068,49 21,143 0,852 1072,35 1039,56  20,9580,197
9 1126,35 25,141 0,554 1134,07| 112442 5,6R1 0,016
10 1164,92 26,93 6,789 1197,71 115142  23,0192,336
11 1207,36 41,75 0,509 1209,28 1197,71 4,282 0,03
12 1280,65 15,857 2,58 1284,5 1228,57 29,906 1,051
13 1340,43 22,97 4,771 1352,01 1334,65 9,925 0,414
14 1384,79 15,924 11,009 1392,51 1377,08 10,4491,611
15 1431,08 31,715 2,48 1434,94 1427,23 3,12 0,125
16 1654,81 10,000 5,058 1660,6 1650,95 8,595 0,681
17 2914,24 39,842 3,267 2921,96 2921,96 | 29,238 1,291
18 3502,49 22,274 3,114 3508,27 3508,27 | 5,964 0,232
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L.12.4 Spektrum FTIR Nitroselulosa dari Alfaseulosa
Temperatur 30°C

90—

76~

60

46

w ;
b H
18 l.
S | :
0— § :
o0 w0 wo 20 w20 w0 0w oot w0 e
Sampel : alfa selulosa 30 1fom
No Peak Intensity | Corr.Inte Base(H) |Base(L) Area Corr.Are
1 636,47 43,198 1,87 651,89 628,7% 8,105 0,147
2 690,47 36,034 4,807 727,11 675,04 20,584 1,329
3 748,33 35,266 18,905 771,47 729,04 14,953 3,728
4 833,19 17,532 3,826 838,98 771,47 34,664 2,972
5 1002,92 22,212 5,121 1012,56 950,84 32,512 4,066
6 1024,13 22,591 04 1033,771  1014,49 12,389 0,075
7 1070,42 19,022 4,549 1108,99 1035, 49,704 3,716
8 1120,56 23,759 1,874 1145,64 1110,92 20,716 0,664
9 1163 26,026 8,592 1195,78 1147,97 24,318 3,162
10 1209,28 43,498 5,108 1228,57 1197,71 10,142 0,632
11 1278.72 13,909 2,772 1282,57 1228,57 28,661 0,852
12 1338,51 24,183 4,582 1355,86 1332,72 12,437 0,465
13 1672,17 11,067 1,356 1676,03 1660,6 14,259 0,353
14 2918,1 38,142 12,283 2954,74 2680,87 52,179 5,351
15 2975,96 44,063 0,413 3062,75 2974,03 23,269 1,458
16 3566,14 20,665 6,222 3573,85 3558,42 9,664 0,861
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L.12.5 Spektrum
Temperatur 35°C

FTIR Nitrosdulosa dari

Alfasdulosa

B /
I
7 1
] I é H \I{Jﬁ
] % %5 fﬂ\ W f g 8
- - b
ER : J A
L § B g |
] 3 ﬁ g 3
wo | wow  skw  zbc o o woe e e 189 1000 ew o0 4
alfa selulose subw 35 1lery
No Peak Intensity | Corr.Inte | Base(H) | Base(L) Area Corr.Are
1 524,6 57,235 1,634 528,46 522,67 1,378 0,045
2 549,67 54,95 3,921 559,32 543,89 3,665 0,178
3 634,54 43,674 0,178 638,39 632,61 2,074 0,004
4 690,47 36,003 0,669 694,33 678,9 6,72y 0,036
5 748,33 34,751 18,212 771,47 727,11 15,953 3,68
6 840,91 16,819 39,989 931,55 771,47 85,853 46,038
7 948,91 46,109 0,926 950,84 933,48 5,38D 0,141
8 999,06 20,198 6,544 1012,56 952,717 34,145 4,229
9 1027,99 20,356 0,479 1033,7[7 1014,49 13,222 0,123
10 1068,49 17,164 0,239 1070,42 10357 25,146 0,142
11 1118,64 21,372 1,493 1145,64 1110,92 22,241 0,65
12 1163 23,576 8,932 1195,78 114757 25,846 3,44
13 1209,28 41,972 5,513 1224,71 1195,78 10,088 0,755
14 1280,65 12,574 24,577 1334,65 122471 70,414 20,69
15 1379,01 27,117 0,1 1380,94 1377,08 2,183 0,003
16 1429,15 31,973 1,117 1433,01 1425,03 3,787 0,052
17 1456,16 33,681 10,811 1467,73 1450,37 6,619 0,774
18 1662,52 11,589 0,603 1664,45 1655,74 7,142 0,007
19 2918,1 33,282 14,7 2954,74 2786,95 51,16 8,274
20 2966,31 39,946 2,651 3026,1 2956,67 24,301 0,991
21 3523,7 23,452 1,394 3531,4p 3517,92 8,356 0,195
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L.12.6 Spektrum

Temperatur 40°C

FTIR Nitrosdulosa dari

Alfasdulosa

L L

T — T T

L | = T
2800 2400 2000

T (o BT
1800 1600

S L

00 3600 3200 1400 1200 600
NC ALFA SELULOSA SUHUA40

No Peak Intensity | Corr.Inte | Base(H) | Base(L) Area Corr.Are
1 619,11 27,923 1,396 622,96 605,61l 9,316 0,222
2 678,9 26,32 0,22 680,83 675,04 3,341 0,013
3 746,4 25,928 7,695 769,54 732,9 19,21 2,168
4 831,26 14,917 0,725 833,19 769,54 40,511 1,418
5 914,2 31,877 0,505 933,48 912,2Y 9,906 0,095
6 999,06 17,321 2,63 1006,7F 946,98 38,227 1,957
7 1024,13 17,559 0,067 1026,06 10222 2,911 0,003
8 1068,49 15,351 0,538 1072,35 1043,42 22,777 0,292
9 1126,35 18,568 0,39 1145,64 1124,42 14,924 0,181
10 1164,92 19,79 5,132 1197,71 1151,42 29,091 2,465
11 1211,21 33,11 0,429 1226,64 1209,28 7,867 -0,057
12 1280,65 12,989 1,827 12841 1226,64 36,978 1,044
13 1340,43 20,133 2,416 1359,722 1334,65 15,828 0,118
14 1375,15 21,994 2,35 1384,79 1371,29 8,581 0,282
15 1419,51 24,255 3,446 1423,37 1415,65 4,474 0,171
16 1654,81 10,000 4,359 16606 1650,95 8,702 0,57
17 2914,24 42,989 2,619 2921,96 2840,95 23,6 0,933
18 3456,2 30,673 0,246 3460,06 3452,34 3,948 0,015
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L.12.7 Spektrum
Temperatur 45°C

FTIR Nitrosdulosa dari

Alfasdulosa
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P e e
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600 400

3600 3200
Sampel : alfa selulosa4s 1/em
No Peak Intensity | Corr.Inte | Base(H) | Base(L) Area Corr.Are
1 435,88 23,524 0,914 464,81 432,08 19,598 0,255
2 526,53 27,451 0,706 528,46 518,82 5,253 0,046
3 621,04 22,056 4,616 653,82 559,32 56,149 2,924
4 676,97 21,219 0,97 684,68 653,82 19,9y 0,356
© 694,33 21,212 1,434 719,4 686,61 20,875 0,5
6 748,33 20,506 9,171 769,54 729,04 24,723 3,279
7 827,41 12,522 3,557 837,05 771,47 46,904 2,718
8 846,49 12,677 2,121 933,48 838,98 67,732 2,968
9 1000,99 15,369 3,556 1014,4P 935,41 53,253 3,235
10 1024,13 15,772 0,332 1037,68 1014,49 18,4p1 0,098
11 1068,49 13,855 2,638 1107,06 1037,63 57,3p5 3,014
12 1120,56 16,355 1,018 1145,64 1108,99 28,23 0,546
13 1163 17,188 4,993 1197,71 1147,57 34,442 2,956
14 1278,72 11,14 17,417 1328,86 1228,57 74,868 18,185
15 1380,94 21,144 2,827 1406,01 1359,72 29,793 1,098
16 1417,58 24,359 3,534 1444,58 1407,94 20,868 1,488
17 1456,16 29,265 11,631 1506, 1446,51 21,828 3,502
18 1639,38 11,546 11,779 1654,81 1566,09 57,992 13,162
19 1681,81 10,543 13,719 1859,25 1656,74 95,8111 11,83
20 2146,62 84,133 9,839 2291,28 2081,05 8,024 3,814
21 2364,57 94,1 3,8 2391,57 2345,28 0,780 0,404
22 2555,51 63,403 17,793 2594,08 2515 10,44 3,296
23 2657,73 69,629 2,85 2680,8[7 2594,08 11,968 0,784
24 2920,03 25,429 10,115 2952,81 26828 85,414 6,177
25 2968,24 30,034 2,616 3085,89 2954,74 53,093 1,023
26 3307,69 27,305 2,686 3323,12 3087,82102,40! 3,802
27 3423,41 20,652 0,532 3429,% 3325,05 66,606 2,866
28 3583,49 20,759 1,017 3637.4 3577,71 38,187 1,044
29 3662,57 27,135 0,244 3666,43 3660,64 3,289 0,007
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L.13 Pengolahan Data Hasil Penelitian
L.13.1 Penentuan kadar alfasdlulosa dalam serat kapas

% (b/b) alfaselulosa = (WV;) x 100 %

= (1,98 g/ 2 g) x 100%
= 99,00%

L.13.2 Penentuan persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa

hasil sintesisdari serat kapas

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

Tabel L.13.1 Persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa hasil
sintesis dari serat kapas berdasarkan gugus dlkoho

primer
ngrlggzla £l glel Transmitansii  Absorbans R el

Teo | em) N

Kapas 1.031,84 0,10931 0,961340106 1 0
10 1.027,99 0,23751 0,62431810 0,649424[94 35/06
20 1.027,99 0,23970 0,620331956 0,645278359 3547
25 1.026,06 0,44851 0,348227869 0,362231709 63|78
30 1.026,06 0,24560 0,609771638 0,634293351 36|57
35 1.027,99 0,23586 0,627345706 0,652574[154  34{74
40 1.024,13 0,20153 0,695660205 0,723635986 27|64
45 1.026,06 0,20266 0,693231962 0,721109098 27(89

Absorbansi = - Log transmitansi

Ry1 = absorbansi NC/ absorbansi serat kapas

Persentase N (%) = (1B x 100%

2. Berdasarkan bilangan gelombang sekitar 1.100 @katan C-O
pada alkohol primer
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Tabel L.13.2 Persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa hasil
sintesis dari serat kapas berdasarkan gugus dlkoho

sekunder
ngrlggzla 2!l (_Slel Transmitansi| Absorbans R Mol
759 | €M) N
Kapas 1.112,85 0,12350 0,908333042 1

10 1.122,49 0,25051 0,601174983 0,661844{175 33,82
20 1.120,56 0,26176 0,582096718 0,640840629 35,92
25 1.126,35 0,45027 0,346526988 0,381497[723 61,85
30 1.116,71 0,27429 0,561790026 0,61848463 3%,15
35 1.120,56 0,24182 0,616507783 0,678724382 32,13
40 1.120,56 0,22706 0,643859366 0,708836R27 29,12
45 1.120,56 0,20284 0,6928463P8 0,762766021 23,72

Absorbansi = - Log transmitansi

Ru1 = absorbansi NC/ absorbansi serat kapas

Persentase N (%) = (1yB x 100%

3. Penentuan persentase mol nitrogen total danjatiesabtitusi
dalam nitroselulosa dari serat kapas

Tabel L.13.3 Persentase mol nitrogen total dan derajat subtitusi
nitroselulosa hasil sintesis dari serat kapas

Sampel NC _% Mol _ % Mol I\(l)ft)r(l\)/lgoe!n Dergjat_
Pada T{C) | Nitrogen (l) | Nitrogen (Il) Total Subtitusi
10 35,06 33,82 34,23 1,03
20 35,47 35,92 35,77 1,07
25 63,78 61,85 62,49 1,87
30 36,57 38,15 37,62 1,13
35 34,74 32,13 33,00 0,99
40 27,64 29,12 28,63 0,86
45 27,89 23,72 25,11 0,75

% Mol Nitrogen (I) =
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% Mol Nitrogen (Il) = Persentase nitrogen pada gualkohol
sekunder
% Mol Nitrogen Total = (1/3) X % Mol Nitrogen (H
(2/3) x % Mol Nitrogen (II)
Derajat Subtitusi (DS) = (% Mol N total/100) x 3

L.13.3 Penentuan persentase mol nitrogen dalam
nitroselulosa hasil sintesisdari serat kapuk

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

Tabel L.13.4 Persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa hasil
sintesis dari serat kapuk berdasarkan gugus dlkoho

primer
ng rggﬁ; £l (_318| Transmitansi| ~Absorbans R Yo L)
T CC) (cm™) N
Kapuk 1.027,99 0,10543 0,977035793 0 0
10 \ . ; : :
20 [ - - Y -
25 : ] : - :
30 1.027,99 0,31808 0,497463637 0,50915600 49,08
35 1.027,99 0,30235 0,519490027 0,53170p10 46,83
40 1.027,99 0,29609 0,528576260 0,54099p89 45,90
Absorbansi = - Log transmitansi
Ry1 = absorbansi NC/ absorbansi serat kapuk

Persentase N (%) = (1yB x 100%

2. Berdasarkan bilangan gelombang sekitar 1.100 @katan C-O
pada alkohol primer
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Tabel L.13.5 Persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa hasil
sintesis dari serat kapuk berdasarkan gugus dlkoho

sekunder
Sampel | gy el - RO
NC Pada T 1 Transmitansii Absorbans R Mol
o). | ¥ N
Kapuk 1.110,92 0,17159 0,7655080R6 0 D
10 1.114,78 0,29251 0,533859282 0,697392[142 30,26
20 1.116,71 0,30563 0,5148040[9 0,672499832 3pR,75
25 1.114,78 0,42440 0,3722246P5 0,486245R28 51,38
30 1.116,71 0,36311 0,439961791 0,574731/80 4p,53
35 1.116,71 0,35059 0,4552004f6 0,594638410 4p,54
40 1.116,71 0,32612 0,486622566 0,635685[/80 36,43
Absorbansi = - Log transmitansi
Ry1 = absorbansi NC/ absorbansi serat kapuk

Persentase N (%) = (1yB x 100%

3. Penentuan persentase mol nitrogen total danjatiesabtitusi
dalam nitroselulosa dari serat kapuk

Tabel L.13.6 Persentase mol nitrogen total dan derajat subtitusi
nitroselulosa hasil sintesis dari serat kapuk

Sampel NC L el ale P Moj Derajat
padat | NI0GeM | NiTgen [ NIogen | suptius
10 - 30,26 20,17 0,61
20 - 32,75 21,83 0,66
25 - 51,38 34,25 1,03
30 49,08 42,53 44,71 1,34
35 46,83 40,54 42,64 1,28
40 45,90 36,43 39,59 1,19
% Mol Nitrogen (I) = Persentase nitrogen pada guglisohol
primer
% Mol Nitrogen (ll) = Persentase nitrogen pada guglkohol
sekunder
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% Mol Nitrogen Total = (1/3) x % Mol Nitrogen (H
(2/3) x % Mol Nitrogen (11)
Derajat Subtitusi (DS) = (% Mol N total/100) x 3

L.134 Penentuan persentase mol nitrogen dalam
nitrosdlulosa hasil sintesis dari alfasdlulosa serat
kapuk

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

Tabel L.13.7 Persentase mol nitrogen dalam niwtssa hasil
sintesis dari alafselulosa serat kapuk berdasarkan
gugus alkohol primer

0,
Sgégp?ltcl\l:)c I?(':ImGle)l Transmitansii  Absorbans R M:(FI
Alfaselulosa| 1.035,70 0,10726 0,969562207 0 0
10 1.024,13 0,22168 0,654273487 0,67481831 32,52
20 1.024,13 0,27069 0,567527788 0,58534438 4,47
25 1.029.92 0,24223 0,6157720y1 0,63510821 36,49
30 1.024,13 0,22591 0,646064544 0,66634667 38,37
35 1.027,99 0,20356 0,6913075p8 0,713010p01 28,70
40 1.024,13 0,17559 0,7555002p1 0,77921[89 2p,08
45 1.024,13 0,15772 0,8021132382 0,82729424 17,27
Absorbansi = - Log transmitansi
Ru1 = absorbansi NC/ absorbansi alfaselulosa

Persentase N (%) = (1B x 100%

2. Berdasarkan bilangan gelombang sekitar 1.100 @katan C-O
pada alkohol primer
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Tabel L.13.8 Persentase mol nitrogen dalam nitroselulosa hasil
sintesis dari alafselulosa serat kapuk berdasarkan
gugus alkohol sekunder

Sampel NC| gy g . %
pada T 1 Transmitansii  Absorbans R Mol
°C) g N
Alfaselulosa| 1.112,8% 0,13689 0,863628277 0 0
10 1.120,56 0,23423 0,630357482 0,72989445 2[,01
20 1.120,56 0,27283 0,5641078¢7 0,65318B66 34,68
25 1.126.35 0,25141 0,599617452 0,69430039 30,57
30 1.120,56 0,23759 0,624171842 0,72273R06 2[,73
35 1.118,64 0,21372 0,6701548B84 0,77597602 2P,40
40 1.126,35 0,18568 0,7312348r3 0,84670094 15,33
45 1.120,56 0,16355 0,786349452 0,91051842 8,95
Absorbansi = - Log transmitansi
Ru1 = absorbansi NC/ absorbansi alfaselulosa

Persentase N (%) = (1yB x 100%

3. Penentuan persentase mol nitrogen total danjatlesabtitusi
dalam nitroselulosa dari alfaselulosa serat kapuk

Tabel L.13.9 Persentase mol nitrogen total dan derajat subtitusi
nitroselulosa hasil sintesis dari alfaselulosa tsera

kapuk
0, 0, 0,
SEMEE NE Nf':ri\)/lgoeln th)rg/lgoeln N|((t)r<|\)/|goe|n Der?‘Ja‘_
pada T {C) 0 (an Total subtitusi
10 32,52 27,01 28,85 0,87
20 41,47 34,68 36,94 1,11
25 36,49 30,57 32,54 0,98
30 33,37 27,73 29,61 0,89
35 28,70 22,4 24,50 0,74
40 22,08 15,33 17,58 0,53
45 17,27 8,95 11,72 0,35
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% Mol Nitrogen (1) Persentase nitrogen pada guaiéshol

primer

% Mol Nitrogen (I1) = Persentase nitrogen pada guglkohol
sekunder

% Mol Nitrogen Total = (1/3) x % Mol Nitrogen (H

(2/3) x % Mol Nitrogen (1I)
Derajat Subtitusi (DS) = (% Mol N total/100) x 3
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L.14 Foto Pendlitian

L.14.1 Rangkaian alat nitras

Gelas kimia
100 mL

Termometer

Wadah
alumunium

Hot plate stirrer

L.14.2 Campuran reaks nitras




L.14.3 Sampel selulosa sebelum dan setelah nitras

Serat kapasebelum nitrasi Serat kapas setelah nitrasi

Z

Serat kapulksebelum nitrasi

Mot o
=, ‘“—'ta:-_gf'

i R |

Serato-selulosasebelum nitrasi  Seratselulosa setelah nitrasi
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L.14.4 Uji pembakaran

uJ N
Serat kapas Nitroselulosa dari serat kapas
T
UJI PE
r 1
Serat kapuk Nitroselulosa dari serat kapuk

UJI PEMBAKARAN !

Serata-selulosa Nitroselulosa dari seratselulosa
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