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ABSTRACT

Straw is a material that contains cellulose, which can be used to produce CMC
(Carboxymethyl Cellulose). The Ciherang rice variety contains 31.37% cellulose;
18.14% hemicellulose; and 7.93% lignin. The high cellulose content in Ciherang
straw presents a good opportunity for its use in CMC production. Optimal
conditions can be determined using a statistical analysis method known as Response
Surface Methodology (RSM). The aim of this research to identify the optimal
formula of sodium monochloroacetate variations and reaction time on the
physicochemical characteristics of rice straw CMC. This study was designed using
the RSM optimization method, specifically Central Composite Design (CCD) in
Design Expert software, with variations in sodium monochloroacetate
concentration (2, 3, 4, 5, 6, 7, and 8 grams) and reaction time (1, 2, and 3 hours).
The results indicated that the optimum conditions for producing CMC from straw
were achieved with a sodium monochloroacetate (NaMCA) concentration of 4.402
grams and a reaction time of 3 hours. The optimal formula obtained a desirability
level of 0,58. The analysis of the optimum formula resulted a yield 25,31%; a pH
of 7,58, a water content of 4,12%; a whiteness of 74,23%; a viscosity of 6,8 cP; a
purity of 94,09%; and a NaCl content of 5,91%. There is a significant influence (P-
value < 0.05) of variations in sodium monochloroacetate and reaction time on the
yield and pH values. However, there is no significant influence on the water content,
whiteness, viscosity, purity, or NaCl content.

Keywords : Straw, CMC, sodium monochloroacetate, reaction time.



RINGKASAN

HANDAYANI, 2025. Optimasi Pembuatan Carboxymethyl Cellulose (CMC)
dari Jerami Padi (Oryza sativa L.) Varietas Ciherang dengan Variasi
Konsentrasi Natrium Monokloroasetat dan Waktu Reaksi, dibimbing oleh
Mohamad Ana Syabana, Zulfatun Najah, dan Heny Herawati.

Padi (Oryza sativa L.) merupakan tanaman yang memiliki arti penting bagi hampir
seluruh penduduk Indonesia, karena padi mampu memenuhi kebutuhan kalori
sebagian besar penduduk Indonesia. Peningkatan produksi padi juga diikuti dengan
peningkatan limbah jerami padi. Padi varietas Ciherang, kandungan selulosa yaitu
sebesar 31,37%; hemiselulosa 18,14%; dan lignin 7,93%. Kandungan selulosa yang
cukup tinggi pada jerami padi varietas Ciherang, memiliki peluang yang baik untuk
dimanfaatkan dalam pembuatan CMC (Carboxymethyl Cellulose). Tujuan
penelitian ini yaitu untuk mengetahui formula optimal variasi natrium
monokloroasetat dan waktu reaksi terhadap karakteristik fisikokimia CMC jerami
padi.

Penelitian ini terdiri dari 2 variabel yaitu konsentrasi natrium monokloroasetat dan
waktu reaksi dengan batas natrium monokloroasetat 2-8 gram, dan waktu reaksi
selama 1-3 jam. Penelitian ini menggunakan metode Response Surface Method
(RSM), dengan rancangan percobaan Central Composite Design (CCD) pada
software Design Expert 13 (Stat-Ease Inc., Minneapolis, MN, USA), menggunakan
5 center point dan menghasilkan 13 perlakuan percobaan.

Hasil penelitian menunjukan bahwa kondisi optimum proses pembuatan CMC dari
jerami padi diperoleh dengan konsentrasi natrium monokloroasetat (NaMCA)
4,402 gram dan waktu reaksi 3 jam. Formula optimum yang diperoleh memiliki
nilai desirability 0,58. Hasil respon optimal diperoleh rendemen sebesar 25,31%,
pH sebesar 7,58, kadar air sebesar 4,12%, derajat putih sebesar 74,23%, viskositas
sebesar 6,8 cP, kemurnian sebesar 94,09% dan kadar NaCl sebesar 5,91%. Terdapat
pengaruh nyata dengan signifikansi (P-value < 0,05) dari variasi natrium
monokloroasetat dan waktu reaksi terhadap nilai rendemen dan pH, namun tidak
berpengaruh nyata terhadap nilai kadar air, derajat putih, viskositas, kemurnian, dan
kadar NaCl.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1  Latar Belakang

Padi (Oryza sativa L.) merupakan tanaman yang memiliki arti penting bagi
hampir seluruh penduduk Indonesia, karena padi mampu memenuhi kebutuhan
kalori sebagian besar penduduk Indonesia. Semakin bertambahnya jumlah
penduduk, maka kebutuhan padi juga semakin meningkat (Kurniawan et al., 2022).
Total produksi padi di Indonesia pada tahun 2020 sekitar 54,65 juta ton, meningkat
45,17 ribu ton (0,08%) dibandingkan tahun 2019. Dibandingkan dengan bulan yang
sama pada tahun-tahun lainnya, peningkatan produksi yang tertinggi terjadi pada
bulan Mei tahun 2020, meningkat 1,86 juta ton (Badan Pusat Statistik, 2021).

Peningkatan produksi padi juga diikuti dengan peningkatan limbah jerami
padi. Setiap kali panen, satu hektar sawah mampu menghasilkan 10 sampai 12 ton
jerami (BPTP Sulawesi Selatan, 2013). Salah satu varietas padi yang banyak
ditanam adalah Ciherang. Hal ini didasari karena varietas Ciherang mampu
beradaptasi dengan lingkungan sekitar. Tinggi tanaman berkaitan dengan
kemampuan padi dalam menangkap cahaya matahari yang baik. Jerami padi
varietas Ciherang mampu menangkap cahaya matahari dengan baik (Akbar et al.,
2022). Kemudian, bobot gabah varietas Ciherang lebih berat dan nasi yang
dihasilkan juga lebih pulen (Marlina et al., 2017). Selain itu juga, varietas Ciherang
memiliki umur padi yang pendek sekitar 116-125 hari dengan tinggi tanaman 107-
115 cm, tidak mudah rontok, tahan terhadap hama (wereng, batang coklat biotipe
2), tahan terhadap penyakit, dan dapat ditanam pada musim penghujan serta
kemarau dibawah 500 mdpl (Jamil et al., 2016). Jerami padi varietas Ciherang,
memiliki kandungan selulosa yaitu sebesar 31,37%; hemiselulosa 18,14%; dan
lignin 7,93% (Kodri et al., 2013). Kandungan selulosa yang cukup tinggi pada
jerami padi, memiliki peluang yang baik untuk dimanfaatkan dalam berbagai
macam industri. Salah satu produk turunan dari selulosa adalah karboksimetil
selulosa (Nur et al., 2016).

CMC (Carboxymethyl Cellulose) merupakan golongan dari hidrokoloid

yang banyak digunakan dalam bidang pangan maupun non pangan. Hidrokoloid



merupakan komponen polimer yang mengandung gugus hidroksil. Komponen
polimer ini dapat larut dalam air, mampu membentuk koloid, dan dapat
mengentalkan atau membentuk gel pada suatu larutan (Herawati, 2018).
Hidrokoloid dari CMC banyak digunakan pada berbagai industri, seperti industri
makanan, farmasi, produk kosmetik, kimia, perminyakan, pembuatan kertas, dan
bangunan (Wijayani et al., 2005). Pada bidang pangan, CMC dimanfaatkan sebagai
stabilizer, thickener, adhesive, dan emulsifier. Contoh aplikasinya adalah pada
pemrosesan selai, es krim, minuman, saus dan sirup. Pemanfaatannya yang sangat
luas, mudah digunakan serta harganya yang murah, menjadikan CMC sebagai salah
satu hidrokoloid yang diminati (Basmal et al., 2005).

Proses pembuatan CMC meliputi beberapa tahapan yaitu proses alkalisasi,
karboksimetilasi, penetralan, pencucian dan pengeringan. Tahap alkalisasi dan
karboksimetilasi adalah tahapan utama yang menentukan karakteristik dari CMC
(Safitri et al., 2017). Alkalisasi dilakukan sebelum karboksimetilasi dengan
menggunakan NaOH. Proses ini bertujuan untuk mengaktifkan gugus-gugus OH
pada molekul selulosa (Wijayani et al., 2005). Proses karboksimetilasi dapat
dilakukan dengan menggunakan reagen natrium monokloroasetat. Pada proses ini,
gugus -OH pada selulosa digantikan oleh CICH,COONa (Pitaloka et al., 2015).
Tahap karboksimetilasi bertujuan untuk melekatkan gugus karboksilat pada
struktur selulosa. Gugus karboksilat yang dimaksud terdapat pada natrium
monokloroasetat (Ayuningtiyas et al., 2017).

Jumlah natrium monokloroasetat yang digunakan akan berpengaruh
terhadap substitusi dari unit anhidroglukosa pada selulosa (Wijayani et al., 2005).
Berdasarkan hasil penelitian Mugrima (2019), sintesis CMC dari selulosa dengan
penggunaan 2 gram NaMCA, menghasilkan rendemen sebesar 200,68%; viskositas
300 cP; pH 7,8; derajat substitusi 0,4; dan kelembapan 2,73%. Selanjutnya Hariani
et al. (2019) menambahkan pada pembuatan CMC dari selulosa pelepah kelapa
sawit dengan penggunaan 8 gram NaMCA, menunjukkan CMC dengan kondisi
optimum memiliki nilai derajat substitusi sebesar 0,81; viskositas 5,72 cP; pH 7,67;
dan kemurnian 99,56%.

Waktu reaksi yang semakin lama memungkinkan jarak antar gugus semakin

lebar dan semakin melemahkan ikatan sehingga ikatan akan terputus. Hal ini dapat



menyebabkan substitusi yang diinginkan tidak terjadi (Nisa dan Putri, 2014).
Berdasarkan hasil penelitian Nisa dan Putri (2014), waktu reaksi 1 jam pada
pembuatan CMC dari kulit buah kakao, menghasilkan CMC terbaik dengan derajat
substitusi 0,10; pH 7,86; viskositas 6,33 cP; kadar air 13,51%; dan kecerahan
79,43%. Silsia et al. (2018) menambahkan waktu reaksi 3 jam pada pembuatan
CMC dari pelepah kelapa sawit, menghasilkan CMC terbaik dengan karakteristik
derajat substitusi 0,75; pH 8,32; kadar air 7,1%; viskositas 7,8 cP; dan kemurnian
92,62%.

Penentuan kondisi optimal dilakukan dengan menggunakan metode analisis
statistik yaitu Response Surface Methodology (RSM). Metode RSM merupakan
sekumpulan teknik matematika dan statistika yang berguna untuk menganalisis
permasalahan dimana beberapa variabel independen mempengaruhi variabel
respon dan tujuan akhirnya adalah untuk mengoptimalkan respon (Montgomery,
2009). Keunggulan metode RSM ini diantaranya tidak memerlukan data-data
percobaan dalam jumlah yang besar dan tidak membutuhkan waktu lama (Iriawan
dan Astuti, 2006). Central Composite Design (CCD) pada RSM adalah desain
faktorial fraksial dengan poin pusat, ditambah dengan sekelompok poin aksial yang
memungkinkan untuk memperkirakan arah optimal karena dalam RSM optimasi
dan lokasi optimal tidak diketahui. Dari masalah diatas, perlu dilakukan penelitian
untuk menentukan formula optimal pembuatan CMC dengan menggunakan
program Design Expert versi 13.0 dengan metode Central Composite Design
(CCD).

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan uraian latar belakang di atas, rumusan masalah pada penelitian
ini yaitu bagaimana formula optimal CMC berdasarkan variasi natrium

monokloroasetat dan waktu reaksi.

1.3 Batasan Masalah
Adapun batasan masalah agar penelitian ini tidak melebar dan tetap
terfokus, adalah sebagai berikut :



1. Pengaruh faktor yang digunakan pada penelitian ini yaitu variasi konsentrasi
natrium monokloroasetat dan waktu reaksi
2. Parameter pengujian dilakukan terhadap karakteristik rendemen, derajat

keasaman (pH), kadar air, derajat putih, viskositas, kemurnian, dan kadar NaCl.

1.4 Tujuan
Adapun tujuan dari penelitian ini yaitu untuk mengetahui formula optimal
variasi natrium monokloroasetat dan waktu reaksi terhadap karakteristik

fisikokimia CMC jerami padi.

1.5 Hipotesis

Adapun hipotesis dari penelitian ini yaitu variasi natrium monokloroasetat
dan waktu reaksi menghasilkan formula optimal pada karakteristik fisikokimia
CMC jerami padi.
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TINJAUAN PUSTAKA

2.1  Kerangka Teoritis
2.1.1 Jerami Padi

Jerami adalah bagian batang tumbuhan yang setelah dipanen bulir-bulir
buahnya, baik bersama tangkainya atau tidak, dikurangi dengan akar dan sisa
batang yang disayat dan masih tegak di permukaan tanah. Produksi jerami padi
bervariasi yaitu dapat mencapai 12-15 ton per hektar satu kali panen, atau 4-5 ton
bahan kering tergantung pada lokasi dan jenis varietas tanaman yang digunakan.
Jerami padi dihasilkan 1-2 kali di daerah kering, sebagian petani masih
membiarkannya bertumpuk pada lahan sawah sampai datangnya musim tanam
kembali. Jerami padi melimpah selama musim hujan, namun langka pada musim
kemarau. Jumlah limbah jerami cukup besar dan belum sepenuhnya dimanfaatkan
(Widyaiswara Balai Besar Pelatihan Peternakan Batu, 2016).

Gambar 1. Jerami Padi (Dokumentasi Pribadi)

Jerami merupakan bagian vegetatif dari tanaman padi (batang, daun, dan
tangkai malai). Pada waktu tanaman dipanen, jerami adalah bagian tanaman yang
tidak diambil. Bobot jerami padi bergantung pada ketersediaan air, varietas, nisbah
gabah/jerami, cara budidaya, kesuburan tanah, musim, iklim dan ketinggian tempat.
Jerami terdiri atas daun, pelepah daun, ruas atau buku. Ketiga unsur ini relatif kuat
karena mengandung silika dan selulosa yang tinggi sehingga pelapukannya
memerlukan waktu. Namun, jika diberi perlakuan tertentu akan mempercepat
terjadi perubahan strukturnya (Makarim, 2007).



Jerami termasuk dalam golongan kayu lunak dengan kandungan utama
lignoselulosa yang mempunyai 3 komponen yaitu hemiselulosa (20-35%), lignin
(10-25%), dan selulosa (35-50%). Kandungan selulosa yang tinggi pada jerami
padi, maka jerami padi dipilih menjadi salah satu limbah yang cukup menjanjikan
(Zhu et al., 2005). Bagian-bagian jerami yang telah dirontokkan gabahnya terdiri
dari (Novia et al., 2014):

1. Batang (lidi jerami)
Bagian batang jerami kurang lebih sebesar lidi kelapa dengan rongga udara
memanjang di dalamnya.

2. Ranting jerami
Ranting jerami merupakan tempat dimana butiran butiran menempel. Ranting
jerami ini lebih kecil, seperti rambut yang bercabang-cabang. Meskipun
demikian, ranting jerami mempunyai tekstur yang kasar dan kuat.

3. Selongsong jerami
Selongsong jerami adalah pangkal daun pada jerami yang membungkus batang

atau lidi jerami.

2.1.2 Hidrokoloid

Hidrokoloid merupakan komponen yang mengandung gugus hidroksil.
Komponen polimer ini dapat larut dalam air, mampu membentuk koloid, dan dapat
mengentalkan atau membentuk gel dari suatu larutan. Berdasarkan karakteristik
yang dimiliki, hidrokoloid dimanfaatkan sebagai pembentuk gel, pengental,
pengemulsi, perekat, penstabil, dan pembentuk lapisan film. Hidrokoloid dapat
dikelompokkan berdasarkan sumber bahan baku, yaitu hidrokoloid yang dapat
diperoleh secara alami dari alam, hidrokoloid termodifikasi, dan hidrokoloid
sintetis (Herawati, 2018). Hidrokoloid dapat diperoleh dari tanaman. Beberapa
bagian tanaman yang dapat dimanfaatkan diantaranya biji, buah, akar, dan ekstrudat
tanaman maupun pulp (Funami, 2011).

Hidrokoloid dapat digunakan sebagai bahan tambahan yang berfungsi
memperbaiki kualitas produk pangan. Hal ini terkait dengan kemampuan
hidrokoloid menyerap air dengan mudah dan membentuk gel. Kemampuan tersebut

juga dapat dimanfaatkan dan diimplementasikan dalam pembuatan produk non



pangan, di antaranya produk farmasi, pelapis yang dapat dimakan (edible film),
bioplastik, dan bahan perekat (Herawati, 2018).

Hidrokoloid umumnya mampu membentuk gel dalam air dan bersifat
reversible, yaitu meleleh jika dipanaskan dan membentuk gel kembali jika
didinginkan. Proses pemanasan dengan suhu yang lebih tinggi dari suhu
pembentukan gel mengakibatkan polimer dalam larutan menjadi random coil (acak)
(Funami, 2011). Sifat hidrokoloid yang mudah menyerap air, menyebabkan sifat
fungsional yang dapat membantu memperbaiki mutu produk pangan.
Pengaplikasian pada produk mie misalnya, hidrokoloid berupa guar gum, natrium
alginat, dan xanthan gum berperan membentuk sifat fungsional pengental produk
dengan elastisitas yang tinggi (Herawati, 2018).

Metode ekstraksi terus diteliti dan dikembangkan untuk menghasilkan
hidrokoloid dengan tingkat kemurnian yang lebih tinggi. Teknologi ekstraksi secara
fisik dapat dilakukan melalui proses penghancuran, penyaringan bertingkat, dan
pemurnian dengan cara sonikasi. Secara kimiawi, ekstraksi dapat menggunakan
beberapa jenis bahan kimia seperti H.SOs, HCI, NaOH, Na>COs dan lainnya.
Kombinasi perlakuan antara fisik dan kimiawi maupun biokimia dimungkinkan
untuk dapat menghasilkan produk yang optimal (Herawati, 2018). Beberapa metode
ekstraksi hidrokoloid dapat dilihat pada Tabel 1.

Selulosa adalah zat penyusun tanaman yang terdapat pada struktur sel.
Kadar selulosa dan hemiselulosa pada tanaman pakan yang muda mencapai 40%
dari bahan kering. Bila tanaman semakin tua, proporsi selulosa dan hemiselulosa
semakin bertambah. Lapisan matriks pada tanaman muda terdiri dari selulosa dan
hemiselulosa. Tetapi, pada tanaman tua matriks pada tanaman dilapisi dengan
lignin dan senyawa polisakarida lain. Selulosa tidak dapat dicerna oleh hewan non
ruminansia kecuali non ruminansia herbivora yang mempunyai mikroba pencerna
selulosa dan sekumnya. Selulosa merupakan substansi yang tidak larut dalam air
yang terdapat di dalam dinding sel tanaman dari bagian batang, tangkai dan semua
bagian yang mengandung kayu. Kandungan selulosa dalam bahan berkayu ini dapat
mencapai 30-45% bahkan dapat mencapai 70-90% pada kapas. Selulosa merupakan
homopolisakarida yang mempunyai molekul berbentuk linear, tidak bercabang dan
tersusun atas 10.000 sampai 15.000 unit glukosa yang diikat oleh -1,4 glikosida



membentuk selobiosa. Berdasarkan derajat polimerasi dan kelarutan dalam
senyawa basa, selulosa [ (betha cellulose) dapat larut dalam larutan NaOH atau

basa kuat dengan derajat polimerasi 15-90, serta dapat mengendap bila dinetralkan

(Mustabi, 2023).

Tabel 1. Jenis hidrokoloid dan metode ekstraksi yang digunakan

Jenis Metode Ekstraksi Sumber
Glukomanan Sonikasi Lin dan Huang (2008)
Agar Kimiawi (H2SOa) Widyatusti (2009)
Pektin Kimiawi (HCI) Putra (2010)

Selulosa Kimiawi (NaOH) Hutomo et al., (2012)
Gum Kombinasi suhu dan kimiawi Razafi et al., (2009)

(HCI dan NaOH)

Kombinasi suhu dan kimiawi Viswanathan dan

Natrium Alginat

(Na2CO3) Nallamuthu (2014),
Kombinasi ekstrusi dan alkali
(NaOH) Vauchel et al., (2008),
Eor‘.‘b"?as' microwave - dan Chattbar et al., (2009)
imiawi
Kombinasi suhu dan kimiawi .
Karagenan (NaOH) Fathmawati et al., (2014)
Kitosan ;Eg}?mas' enzimatis  dan Hamed et al., (2016)

Sumber : Herawati (2018)

2.1.3 Carboxymethyl Cellulose (CMC)

Carboxymethyl Cellulose (CMC) merupakan salah satu turunan selulosa
yang memiliki sifat transparan, tidak berwarna, tidak beracun, larut air pada pH 6,5-
8,0, stabil pada pH 2-10, tidak larut dalam pelarut organik, dapat bereaksi dengan
garam logam berat dan membentuk lapisan film tipis yang tidak larut di dalam air.
Kegunaan CMC adalah sebagai bahan dasar deterjen, sabun, produk makanan
khususnya makanan diet (dietetic foods), dan es krim yang berfungsi sebagai
pengikat air, pengental, suspensi, emulsifier dan stabilizer serta dapat memperbaiki
volume dan tekstur khususnya sebagai pengganti lemak dalam pembuatan saus dan
makanan ringan. Pada industri tekstil berfungsi sebagai seizing, pelapis kertas,
paper board, emulsi cat, pelindung koloid (Basmal et al., 2005).

Struktur CMC merupakan kopolimer dua unit B-D-glukosa dan B-D-

glukopiranosa 2-O-(karboksimetil) dalam bentuk garam monosodium yang terikat



melalui ikatan B-1,4-glikosidik. CMC memiliki kelarutan lebih tinggi daripada
selulosa, sehingga mudah dihidrolisis. Hidrolisis CMC menjadi gula-gula
sederhana dapat dilakukan dengan menggunakan katalis asam, enzim, maupun
mikroba selulolitik (Duff dan Murray, 1996).

Q
cHoor;—c?  H  OH
\OH

H (e} H
H OH HY |
i OH H H
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H OH CH]OCHJ—(<

OH

- —

Gambar 2. Struktur CMC (Nugraheni et al., 2018)

Proses utama pembuatan CMC meliputi tahapan proses alkalisasi, dan
karboksimetilasi. Pembuatan CMC meliputi tahap alkalisasi yaitu pereaksian antara
selulosa dengan NaOH (alkali) yang dilanjutkan dengan reaksi karboksimetilasi
antara alkali selulosa dengan sodium monokloroasetat (Safitri et al., 2017). Produk
CMC dalam industri memiliki syarat yang harus dipenuhi, hal tersebut tergantung
pada tujuan penggunaannya, apakah untuk keperluan industri pangan atau bukan
pangan. Sifat-sifat rheologi pada larutan CMC antara lain kelarutan CMC di dalam
air, kemampuan mengikat air, kkmampuan mengikat minyak, dan viskositas. Sifat
rheologi larutan CMC tidak hanya dipengaruhi oleh nilai derajat substitusi, tetapi
juga oleh interaksi ikatan hidrogen antara area yang berdekatan pada unit
anhidroglukosa yang tidak tersubstitusi. Kemampuan CMC mengikat minyak
maupun air berkaitan dengan kristalinitas. Kristalinitas yang tinggi menyebabkan
kepolaran meningkat, dan kristalinitas yang rendah menyebabkan kepolaran
semakin rendah, sehingga pengikatan minyak ataupun air sangat dipengaruhi oleh
sifat kristalinitas dari selulosa. Kristalinitas pada produk CMC salah satunya
dipengaruhi oleh proses alkalisasi selama sintesis CMC berlangsung (Hutomo et
al., 2012). Berdasarkan SNI 06-3736-1995 vyaitu syarat mutu dari natrium
karboksimetil selulosa teknis, dapat dilihat pada Tabel 2.
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Tabel 2. Syarat mutu natrium karboksimetil selulosa teknis SNI 06-3736-1995

No Uraian Mutu | Mutu 11
1 Kadar natrium karboksimetil

selulosa, % min. ADBK 9.5 650
2 Kehilangan berat pada 105C, % 10,0 125
maks
3 Natrium klorida, % mak 0,25 -
4 Glikolat bebas, % maks 0,4 10,0
5 Derajat substitusi 0,7-1,2 04-10
6 pH larutan 1% 6,0-8,0 6,0-8,5
7 Total logam berat, ppm maks 20 -
8 Timbal, ppm maks 10 -
9  Arsen, ppm maks 3 -

Sumber : BSN (1995)

2.1.4 Proses Pembuatan CMC

Proses pembuatan CMC meliputi beberapa tahapan, diantaranya yaitu
proses alkalisasi, karboksimetilasi, penetralan, pencucian dan pengeringan.
Alkalisasi dan karboksimetilasi merupakan tahapan utama dalam pembuatan CMC
(Safitri et al., 2017). Adapun proses pembuatan CMC meliputi tahapan alkalisasi,
karboksimetilasi, penetralan, pencucian, dan pengeringan.

1. Alkalisasi

Pada tahap alkalisasi, selulosa akan mengembang yang menyebabkan
struktur kristalin selulosa akan berubah dan meningkatkan kemampuan kimia,
sehingga alkali dapat masuk ke dalam serat. Selain itu, fase cair melarutkan NaOH
dan mendistribusikannya ke gugus hidroksil selulosa membentuk alkil selulosa.
Larutan NaOH akan menembus ke struktur kristal selulosa, kemudian mensolvasi
gugus hidroksil yang membuatnya siap untuk reaksi esterifikasi dengan cara
memutus ikatan hidrogen. Alkalisasi dilakukan menggunakan NaOH, yang
tujuannya mengaktifkan gugus-gugus OH pada molekul selulosa dan berfungsi
untuk memudahkan difusi reagen pada tahap karboksimetilasi Pada proses
karboksimetilasi digunakan reagen natrium monokloroasetat (Ayuningtiyas et al.,
2017). Adapun mekanisme reaksi yang terjadi pada proses alkalisasi dapat dilihat

pada Gambar 3.
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nNaOH ————

N

Selulosa Natrium Selulosa

Gambar 3. Mekanisme reaksi alkalisasi (Eliza et al., 2015)

Dalam proses alkalisasi, selulosa ditambahkan dengan NaOH sebagai
reagen alkilasi. Sebelum alkalisasi dilakukan, selulosa dilarutkan dalam pelarut
inert (etanol atau isopropanol), yang bertindak sebagai swelling agent dan sebagai
pengencer yang memfasilitasi penetrasi ke struktur kristal selulosa. Pada tahap
alkalisasi, terjadi reaksi substitusi antara gugus hidroksil NaOH menghasilkan
alkali selulosa berupa larutan kental berwarna coklat muda. Adapun faktor yang
mempengaruhi kualitas hasil alkalisasi adalah konsentrasi alkali, waktu, suhu

reaksi, kandungan air, dan campuran jenis alkali (Hendayani dan Musianti, 1993).

2. Karboksimetilasi

Setelah tahapan alkalisasi selesai, dilanjutkan dengan karboksimetilasi.
Pada tahap karboksimetilasi terjadi pelekatan gugus-gugus karboksilat pada
struktur selulosa yang dilakukan dengan menggunakan reagen asam trikloroasetat
atau natrium monokloroasetat (Indriani et al., 2021). Reagen monokloroasetat yang
digunakan dalam sintesis karboksimetil selulosa sangat mempengaruhi derajat
substitusi  produk karboksimetil selulosa. Fungsi penambahan natrium
monokloroasetat yang digunakan akan berpengaruh terhadap substitusi dari unit
anhidroglukosa pada selulosa. Bertambahnya jumlah alkali yang digunakan akan
mengakibatkan naiknya jumlah garam monokloroasetat yang terlarut, sehingga
mempermudah dan mempercepat difusi garam monokloroasetat ke dalam pusat
reaksi yaitu gugus hidroksil. Oleh karena itu, komposisi reagen baik pada proses
alkalisasi maupun karboksimetilasi sangat menentukan kualitas CMC yang
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dihasilkan (Melisa et al., 2014). Adapun mekanisme reaksi yang terjadi pada proses
karboksimetilasi dapat dilihat pada Gambar 4.

H  OH CH,-0-CH,COONa
| \ L .

+ n CICH.COONa ——a

CHasl‘;l)a H oH / CH,-0-CH,COONa
L / n L Jdn

Natrium Selulosa Natrium CMC

Gambar 4. Mekanisme reaksi karboksimetilasi (Eliza et al., 2015)

+ nNacl

Selain itu, terdapat pula reaksi yang menghasilkan produk samping karena
adanya kelebihan NaOH. Kelebihan NaOH yang tidak bereaksi dengan selulosa
pada tahap karboksimetilasi akan bereaksi dengan natrium monokloroasetat dan
menghasilkan Na-glikolat dan NaCl. Semakin banyak NaOH yang ditambahkan,
akan bertambah pula produk sampingnya. Hal ini akan berpengaruh pada
kemurnian CMC yang dihasilkan, dimana semakin banyak produk samping yang
terbentuk, maka kemurnian CMC vyang dihasilkan akan semakin berkurang
(Pitaloka et al., 2015).

NaOH + CICH2COONa — HO-CH.COONa + NaCl

3. Penetralan

Setelah tahap alkalisasi dan karboksimetilasi, dilakukan tahap penetralan.
CMC teknikal yang diperoleh mengandung campuran NaCl dan Na-glikolat.
Campuran tersebut dipisahkan dari produk murni. Natrium glikolat yang dihasilkan
tersebut tidak mudah untuk diubah kembali menjadi natrium kloroasetat. Oleh
karena itu, CMC dinetralkan dengan asam asetat bertujuan untuk menghilangkan
kadar natrium glikolatnya (Putri, 2016). Proses penetralan ini juga dapat
mempengaruhi karakteristik CMC vyang dihasilkan karena proses ini akan

mempengaruhi pH akhir dari CMC (Tangka’a et al., 2020).
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4. Pencucian

CMC vyang telah dinetralkan selanjutnya dicuci menggunakan larutan
etanol. Tujuan tahap pencucian ini adalah untuk menghilangkan natrium glikolat
yang merupakan hasil produk samping dari tahap reaksi karboksimetilasi, serta
pengotor-pengotor lain yang masih terkandung di dalam CMC. Tahap pencucian
ini juga menyebabkan kandungan propanol di dalam CMC menjadi turun (Putri,
2016).

5. Pengeringan

Tahap pengeringan dilakukan setelah dilakukan pencucian. Tahap
pengeringan adalah proses yang penting karena dapat mempengaruhi kualitas mutu
dari CMC. Tujuan dari tahap pengeringan yaitu untuk mengurangi kadar air dari
CMC, sehingga CMC dapat disimpan dalam waktu yang lama. Metode pengeringan
CMC dilakukan dengan menggunakan oven suhu 60°C selama 24 jam agar
kandungan air dapat menguap dengan maksimal. Setelah kering, CMC dihancurkan

lalu disimpan dalam wadah yang tertutup (Putri, 2016).

2.1.5 Response Surface Methodology (RSM)

Response Surface Methodology (RSM) adalah kumpulan teknik matematika
dan statistik yang berguna untuk memodelkan dan menganalisa masalah respon
yang diinginkan, yang dipengaruhi oleh banyak variabel. Tujuannya adalah untuk
mengoptimalkan respon. Biasanya response surface divisualisasikan secara grafis.
Contour plot digunakan untuk membuat bentuk response surface lebih mudah
untuk dilihat. Dalam contour plot, garis respon konstan digambar pada bidang X1,
dan Xa. Setiap kontur sesuai dengan ketinggian tertentu dari response surface
(Widarsaputra et al., 2022).

RSM atau bisa juga disebut metode respon permukaan adalah kumpulan
teknik matematika dan statistik yang berguna untuk menganalisis masalah di mana
beberapa variabel independen mempengaruhi variabel respon untuk tujuan
pengoptimalan (Octaviani et al., 2017). RSM dapat menjadi cara untuk menghemat

tenaga, waktu dan biaya serta dapat mengoptimalkan interaksi faktor-faktor operasi
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proses produksi industri manufaktur, sehingga mulai sering digunakan hingga saat
ini (Agustian et al., 2021).

Desain response surface yang baik dibangun untuk bekerja dengan baik di
bawah asumsi model tertentu, tetapi asumsi model yang dianalisis harus dievaluasi
untuk memastikan bahwa kesan eksperimental pertama dari sistem yang diselidiki
cocok dengan pasangan dari hubungan yang mendasarinya. Hal tersebut
menghasilkan data untuk dianalisis, sehingga mempertimbangkan tujuan percobaan
tertentu dan analisa yang akan dilakukan, harus dipertimbangkan dengan hati-hati
sebelum memilih desain pengumpulan data (Myers et al., 2016).

Response surface merupakan desain untuk mencocokan permukaan respon.
Pencocokan menggunakan desain yang berbeda untuk setiap modelnya. Dalam
RSM terdapat dua desain yaitu :

a) Central Composite Design (CCD)

Central Composite Design (CCD) dalam proses optimasi dilakukan untuk
mengetahui perkiraan arah optimal karena dalam RSM optimasi dan lokasi optimal
tidak diketahui. Selain itu, pada CCD memiliki rotatability atau pada titik x yang
berada pada jarak yang sama akan memiliki (y(x)) yang sama sehingga penting
untuk dilakukan. Titik uji yang dalam CCD diambil berdasarkan nilai batas uji yang
ditentukan untuk masing-masing faktor penelitian. Data respon yang diperoleh
dimodelkan oleh model matematika yang sesuai. Pada CCD, terdapat beberapa
model yaitu mean, liniear, quadratic, 2 factor interaction (2F1), dan cubic. Kriteria
pemilihan model respon sama seperti pada pemilihan model dalam mixture design.
Penentuan titik optimum dilihat dari nilai desirability yang dihasilkan. Desirability
menunjukan seberapa terpenuhi atau mendekati oleh titik optimum. Nilai
desirability mendekati 1 adalah nilai yang diharapkan. Titik optimum yang baik
memiliki desirability yang tinggi atau mendekati 1 (Montgomery, 2017).

b) Box-Behnken Design (BBD)

Box-Behnken Design (BBD) digunakan untuk optimasi dengan tiga variabel
independen. Perbedaan Box-Behnken Design (BBD) dengan Central Composite
Design (CCD) yaitu pada rancangan. Pada BBD rancangan percobaanya lebih
efisien karena sedikit run/unit percobaan dibandingkan dengan CCD (Purwanti dan

Pilaran, 2013). Walaupun jumlah run yang lebih sedikit tetapi Box-Bhenken mampu
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memprediksi nilai optimum baik linier maupun kuadratik dengan baik (Perincek
dan Colak, 2013).
Berdasarkan Montgomery (2001) terdapat empat tahapan dalam
penggunaan metode RSM yaitu sebagai berikut :
1. Tahap pembuatan rancangan formulasi dan respon
Pembuatan rancangan formulasi dan respon dilakukan dengan program design
expert 13.0.5.0 untuk menentukan variabel tetap dan variabel bebas. Variabel tetap
adalah variabel yang nilainya dibuat sama dalam tiap perlakuan karena dianggap
tidak mempengaruhi respon dan variabel bebas adalah variabel yang akan
mempengaruhi respon yang dihasilkan. Penentuan variabel bebas diperoleh
berdasarkan kajian peneliti sebelumnya dan dilakukan trial and error untuk
menentukan batas minimum dan maksimum. Setelah itu, nilai batas minimum dan
maksimum dimasukkan ke dalam program untuk diacak.
2. Tahap formulasi
Tahap formulasi merupakan tahap pembuatan produk, sesuai dengan rancangan
perlakuan yang telah ditentukan sebelumnya oleh program.
3. Tahap analisis respon
Analisa data akan dilakukan menggunakan statistik analysis of variance
(ANOVA) pada masing-masing respon. Hasil pembacaan menggunakan analisa
ANOVA meliputi signifikansi nilai p-value terhadap model, signifikansi lack of fit,
selisih nilai adjusted R-squared dengan predicted R-squared, serta adequate
precision. Signifikansi model dilihat dari nilai probabilitas atau Prob > F.
Probabilitas merupakan peluang atau probability nilai F. Nilai probabilitas tersebut
didapatkan dari tabel probabilitas pada derajat bebas error dan derajat model
tertentu yang menunjukkan letak nilai F. Nilai F merupakan hasil perhitungan dari
mean square atau rataan kuadrat dibagi dengan rataan error kuadrat atau residual
mean square. Jika nilai probabilitas kurang dari nilai a (5%) maka dapat dikatakan
faktor berpengaruh nyata atau signifikan terhadap respon pada taraf signifikansi
5%.
e Lack of fit menunjukkan ketidaksesuaian model dengan data. Jika nilai lack
of fit kurang dari nilai a (5%) atau signifikan, maka model dikatakan tidak
sesuai dengan data yang ada. Model yang baik memiliki nilai lack of fit yang
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tidak signifikan atau lebih dari nilai a (5%). Hal tersebut menunjukkan
bahwa model yang didapatkan sesuai dengan data yang ada atau dapat
memodelkan data secara tepat.

e Adjusted R-square dan predicted R-square merupakan R-square atau R?. R?
menunjukkan variasi data disekitar rataan data yang dijelaskan oleh model.
Jika nilai R? tinggi (mendekati 1) maka data tidak terlalu bervariasi atau
sedikit pencilan (outlier). Adjusted R-square adalah R-square hitung
berdasarkan data yang diperoleh, sedangkan predicted R-square adalah R-
square prediksi. Program design expert memberikan toleransi selisih antara
kedua R? dengan nilai 2. Jika selisih nilai kedua R? kurang atau sama dengan
2 maka dikatakan data in reasonable agreement yang berarti tidak banyak
data pencilan atau nilai respon prediksi sesuai dengan nilai respon aktual,
sehingga model yang diperoleh dapat memodelkan data dengan baik.

e Adeq Precision atau adequate precision merupakan ukuran rentang nilai
respon prediksi yang dihubungkan dengan error. Nilai Adequate Precision
menunjukkan presisi data. Nilai adeq Precision yang baik adalah lebih dari
4 yang berarti presisinya baik.

4. Tahap optimasi

Setelah dihasilkan model yang tepat, maka langkah selanjutnya adalah optimasi
untuk mendapatkan titik optimum atau formula terbaik. Penentuan titik optimum
dilakukan berdasarkan beberapa kriteria yang diinginkan. Dalam hal ini jumlah
komponen atau respon dapat diarahkan untuk mendekati jumlah terkecil (minimize)
atau tertinggi (maximize), serta in range yang berarti saat dioptimasi jumlah respon
akan diarahkan untuk berada di daerah antara batas atas dan batas bawah. Kriteria-
kriteria tersebut akan menentukan titik optimum dengan nilai desirability tertentu.

Nilai desirability merupakan nilai fungsi tujuan optimasi yang menunjukkan

kemampuan program untuk memenuhi keinginan berdasarkan kriteria yang
ditetapkan pada produk akhir. Kisaran nilainya dari 0 sampai 1. Nilai desirability
yang mendekati nilai 1, menunjukkan kemampuan program untuk menghasilkan
produk yang dikehendaki semakin sempurna. Nilai tersebut juga menandakan
kondisi terbaik, yang mempertemukan semua fungsi tujuan (Raissi dan Farzani,
2009).
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Setelah diperoleh kondisi proses optimum, dilanjutkan ke tahapan verifikasi,
yaitu dilakukan pengolahan dan analisis respon sesuai dengan formulasi terbaik
yang didapatkan dari hasil optimasi RSM. Setelah didapatkan data verifikasi,
kemudian dicocokkan kembali apakah hasil yang didapat masih berada di dalam
kisaran Confident Interval (Cl) atau Prediction Interval (Pl) 95%. Apabila hasil
verifikasi masih berada pada kisaran CI maupun PI, maka dapat disimpulkan bahwa
model yang didapat sudah sesuai dengan yang ditunjukan oleh software dan dapat

diaplikasikan pada real produksi di lapangan (Anihouvi et al., 2011).
2.2  Penelitian Terdahulu
Penelitian mengenai pembuatan CMC telah dilakukan oleh peneliti

terdahulu. Adapun hasil penelitian terdahulu dapat dilihat pada Tabel 3.

Tabel 3. Hasil penelitian terdahulu

No Nama Tahun Parameter Hasil

1 Rahman Nur, 2016 - Sintesis Kondisi optimum reaksi
Tamrin, Carboxymethyl  sintesis CMC dari jerami
Muh. Zakir Cellulose padi  diperoleh  pada
Muzakkar (CMC) dari penambahan 4 gram

Selulosa Jerami  natrium monokloroasetat
Padi yang menghasilkan

- Konsentrasi kemurnian sebesar
Natrium 98,86%); derajat substitusi
Monokloroasetat sebesar 0,31; pH sebesar
(4, 6,dan 8 10,55; dan viskositas 1,44
gram) cP.

2 M. Khoiron 2017 - Sintesis CMC pelepah kelapa
Ferdiansyah, Karboksimetil sawit terbaik diperoleh
Djagal Selulosa (CMC) dengan perlakuan
Wiseso dari Pelepah konsentrasi NaOH 10%,
Marseno, Kelapa Sawit berat NaMCA 4,57 gram,
Yudi Pranoto - Konsentrasi dan suhu reaksi 46,59°C.

NaOH (10, 15, Uji verifikasi
dan 20 %) menunjukkan CMC

- Konsentrasi dengan kondisi optimum
Natrium memiliki derajat
Monokloroasetat substitusi sebesar 0,75.
(4,6,dan 8

gram)
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No Nama Tahun Parameter Hasil
Suhu Reaksi
Karboksimetilasi
(50, 55, dan
60°C)

3  Firda 2018 Sintesis Hasil penelitian
Dimawarnita, Karboksimetil menunjukkan bahwa
dan Tri Panji Selulosa dari CMC vyang dihasilkan

Sisa Baglog masuk kedalam grade 1l
Jamur Tiram berdasarkan standar SNI
(Pleurotus 06-3726-1995 dengan
ostreatus) nilai derajat substitusi
Komposisi 0,64; viskositas 43 cP; dan
baglog sebagai kemurnian 73,40%.
media

pertumbuhan

jamur, terdiri

atas TKKS

70,3%; serbuk

gergaji 23,4%;

dedak 4,5%;

CaCOs 1,3%;

dan TSP 0,4%.

4  Refy, 2019 Sintesis Semua variasi memenubhi

Mugrima Carboxylmethyl ~ persyaratan. Variasi
Cellulose Batrlum mr?noklc;ross(ejtat

: erpengaru erhada

(CMC) dari has?l s?ntesis dan derajar'i
Selulosa ) substitusi CMC, namun
Konsentrasi penggunaan NaMCA 5
Natrium dan 6 gram, CMC yang
Monokloroasetat  gjhasilkan berwarna
(1,2,3,4,5,dan  coklat dan menggumpal.
6 gram)

5  AriPrayitno, 2020 Pembuatan Hasil penelitian NaMCA
S. Djatmiko NaCMC dari yang ditambahkan
Had!,dan Batang Eceng seb_anyak 9 gram, CMQ
Rudi Gondok optimal yaitu konsentrasi
Firyanto Konsentrasi NaO_H 55%, \;]vaktu EO

menit, dan suhu reaksi
NaOH10%dan  guoc  dengan  nilai

30%

Waktu alkalisasi

rendemen sebesar 42.65.

50 i d Hasil analisa NaCMC
lzomenlt_ an pada kondisi optimum
menit diperoleh derajat
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gram)

No Nama Tahun Parameter Hasil
Suhu reaksi substitusi  0,76; kadar
25°C dan 60°C  NaCl 20,45%; pH 8,37;

viskositas 13 cP.

6  Pttrathip 2020 Pembuatan CMC terbaik dihasilkan
Rodsamran, Carboxylmethyl pada penggunaan 7 g
and Cellulose asam kloroasetat dengan 5
Rungsinee (CMC) dari g selulosa pada suhu 50°C
Sothornvit Limbah Tunggul selama 180 menit

Padi berbentuk bubuk halus
Konsentrasi dengan sedikit
Asam kekuningan, mudah larut
Kloroasetat (5, air, dengan rendemen
6, dan 7 gram) 150,08%;  kadar  air
Suhu Reaksi 6,99%; pH 8,21; derajat
(50, dan 70°C) substitusi 0,64, viskositas
Waktu Reaksi 33,03 cP; dan kemurnian
(180, 270 dan 90,18%.

360 menit)

7 Masrullita, 2022 Sintesis Hasil penelitian
Rizka Carboxylmethyl ~ penggunaan natrium
Nurlaila, Cellulose monokloroasetat
Zulmiardi, . berpengaruh nyata
Ferri (CMC.) dar! terhadap sifat kimia CMC
Safriwardy, Jerami Padi limbah jerami padi. CMC
Auliani, Persentase yang dihasilkan  juga
Meriatna Konsentrasi memenuhi  standar SNI

Natrium sehingga bisa digunakan
Monokloroasetat  yntyk industri pangan dan
(5.6,7,8dan9  farmasi.




BAB Il
METODE PENELITIAN

3.1  Jenis, Lokasi, dan Waktu Penelitian

Penelitian ini dilakukan dengan metode eksperimen. Penelitian
dilaksanakan di Laboratorium Pusat Riset Agroindustri kawasan Sains dan
Teknologi B.J. Habibie Badan Riset dan Inovasi Nasional (BRIN), Setu, Kota
Tangerang Selatan. Penelitian dimulai pada bulan Maret 2024 sampai dengan Juni
2024.

3.2  Alatdan Bahan

Alat yang digunakan pada penelitian ini yaitu spektrometer FTIR (Fourier
Transform Infra-Red) (Thermo Scientific Nicolet iS-10), SEM (Scanning Electron
Microscopy) (Jeol JSM-1T200), chromameter hunterlab model 4500S mini scan
EZ, oven (Memmert, model UN30), hotplate (Heidolph, MR-Hei Standard), neraca
analitik (Ohaus, Pioneer PA214C), waterbath shaker (Daihan, WSB18), lemari
asam (bio clamb), viscometer brookfield, blender (Miyako), pH meter (Benchtop —
OAKLON, PC 700 pH), desikator, loyang, gelas beaker (iwaki®), gelas ukur
(pyrex®), magnetik stirer, batang pengaduk, thermometer, desikator, ayakan 60
mesh, cawan alumunium, alumunium foil, pipet tetes, buret, klem dan statif, sudip,
pisau, kain saring, gunting.

Bahan yang digunakan yaitu jerami padi varietas Ciherang yang diperoleh
dari sawah Desa Ciagel, Kecamatan Kibin, Kabupaten Serang yang sudah kering,
berumur 3-5 hari setelah panen, dan berwarna kuning kecoklatan, NaMCA (Merck),
NaOH (Merck), NaCl (PT.Sarana Mitra Anugrah), NaOCIl (PT.Sarana Mitra
Anugrah), CH3COOH (Merck), isopropanol (Merck), etanol (PT.Sarana Mitra
Anugrah), dan aquades.

3.3 Metode Pengumpulan dan Pengolahan Data
3.3.1 Rancangan Model Penelitian

Penelitian ini menggunakan metode optimasi Response Surface Method
(RSM), dengan rancangan percobaan Central Composite Design (CCD) pada
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software Design Expert 13 (Stat-Ease Inc., Minneapolis, MN, USA) untuk
mengetahui formula optimal natrium monokloroasetat dan waktu reaksi terhadap

karakteristik fisikokimia carboxymethyl cellulose.

3.3.2 Rancangan Perlakuan

Penelitian ini terdiri dari 2 variabel yaitu berat natrium monokloroasetat (X)
dan waktu reaksi (). Batas bawah dan batas atas taraf penelitian ini dapat dilihat
pada Tabel 4.

Tabel 4. Batas setiap variabel

Variabel Taraf
Bawah Tengah Atas
Natrium monokloroasetat (Gram) X 2 5 8
Waktu reaksi (Jam) Y 1 2 3

Proses optimasi dilakukan dengan rancangan Central Composite Design
(CCD) dengan metode Response Surface Methodology (RSM) menggunakan 5
center point dan menghasilkan 13 perlakuan percobaan setelah dioperasikan

menggunakan Design Expert 13. Jumlah unit percobaan dapat dilihat pada Tabel 5.

Tabel 5. Rancangan perlakuan optimasi

RuUn Faktor 1 Faktor 2_
NaMCA (X) Waktu reaksi (Y)
1 5 2
2 8 3
3 5 2
4 2 1
5 0,757359 2
6 2 3
7 8 1
8 9,24264 2
9 5 3,41421
10 5 2
11 5 0,585786
12 5 2
13 5 2
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Berdasarkan Indrayani (2018), penentuan titik optimum dilakukan

berdasarkan jumlah kuadrat dari urutan model (sequential model sum of squares),

pengujian ketidaktepatan model (lack of fit), ringkasan model statistik (model
summary statistic) dan ANOVA :

1)

2)

3)

Berdasarkan sequential model sum of squares

Model terpilih berdasarkan uraian jumlah kuadrat adalah urutan polynomial
dengan nilai tertinggi dimana syarat model yang diterima bernilai nyata jika p-
value bernilai kurang dari 5% (0,05) yang berarti bahwa model tersebut dapat
menggambarkan pengaruh signifikan terhadap respon.

Berdasarkan lack of fit

Dari keempat model, pemilihan model harus didasarkan pada hasil uji
ketidaktepatan model (lack of fit) dengan model pemilihan berstatus
“suggested”. Menurut Gasperz (1995), suatu model dianggap tepat untuk
menjelaskan suatu permasalahan dari sistem yang dikaji jika ketidaktepatan dari
model bersifat tidak berbeda nyata secara statistik.

Berdasarkan model summary statistic

Desain terbaik difokuskan pada nilai adjusted R? dan predicted R? yang
maksimal. Selain itu parameter yang digunakan untuk memilih model yang
terbaik adalah model yang memiliki standar deviasi dan PRESS (Prediction
Error Sum of Squares) paling minimal (Drapper and Smith, 1998).

Nilai adjusted R? dan predicted R? yang maksimal, hal ini dikarenakan semakin
kecil nilai R? menunjukkan semakin lemahnya hubungan antara variabel
dependent dan independent (Nisfianoor, 2009). Nilai R? berkisar pada angka 0
sampai 1. Semakin mendekati nilai 1 maka pengaruh variabel penduga
(independent) terhadap variabel tergantung (dependent) semakin kuat (Nawari,
2010). Model terpilih didasarkan pada nilai standar deviasi dan PRESS
terendah. Semakin besar nilai standar deviasi maka menunjukkan bahwa data
semakin bervariasi, sehingga apabila nilai standar deviasi semakin kecil maka
tingkat keseragaman data semakin besar (Santoso, 2009). Sedangkan nilai

PRESS yang semakin kecil menunjukkan kesalahan data semakin kecil pula.
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3.3.3 Rancangan Respon

Respon yang diamati untuk keseluruhan satuan percobaan meliputi respon
rendemen, derajat keasaman (pH), kadar air, derajat putih, viskositas, kemurnian,
dan kadar NaCl. Berdasarkan hasil analisis yang telah dilakukan, maka ditentukan
sampel terpilih yang memiliki kemurnian tertinggi dan rendemen tertinggi. Sampel
terpilih kemudian akan dilanjutkan analisis berupa FTIR (Fourier Transform Infra-

Red) dan analisis SEM (Scanning Electron Microscopy).

3.3.4 Pelaksanaan Penelitian
Pada penelitian ini, melalui beberapa tahapan, adapun diagram alir tahapan

penelitian dapat dilihat pada Gambar 5.

3.3.4.1 Persiapan Sampel

Proses pembuatan sampel mengacu pada Nur et al. (2016), dengan
modifikasi. Modifikasi dilakukan pada tahapan pengeringan, dan pengayakan.
Prosedur persiapan sampel terlebih dahulu jerami padi dicuci dengan air bersih,
kemudian jerami dikeringkan didalam oven suhu 60°C selama 24 jam, jerami
dipotong menggunakan gunting kemudian dihancurkan menggunakan mesin
blender lalu disaring dengan ayakan 60 mesh. Diagram alir persiapan sampel bubuk

jerami padi varietas Ciherang dapat dilihat pada Gambar 6.

3.3.4.2 Ekstraksi Selulosa

Proses ekstraksi selulosa jerami mengacu pada Masrullita et al. (2021),
dengan modifikasi. Modifikasi dilakukan pada tahapan hidrolisis, pemutihan, dan
pengeringan. Sampel bubuk jerami ditimbang sebanyak 25 gram kemudian
dihidrolisis dengan menggunakan larutan NaOH 15% 125 mL pada suhu 100°C
selama 3 jam. Hasil delignifikasi disaring kemudian ditambahkan 5 mL asam asetat
glasial 10% dan 10 gram NaCl. Sampel disaring kembali dan dilakukan pencucian
menggunakan aquades. Selulosa selanjutnya dilakukan proses pemutihan, proses
ini melalui 2 tahap, pemutihan tahap pertama dilakukan dengan cara memasukkan
sampel ke dalam oven pada suhu 60°C selama 3 jam dengan 125 mL NaOCI 15%

dan 500 mL aquades kemudian disaring. Proses pemutihan tahap kedua dilakukan
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dengan cara mencuci selulosa dengan 50 mL NaOCI 15% dan dibilas menggunakan
aquades 250 mL. Setelah proses pemutihan selesai, selulosa basah dikeringkan
menggunakan oven pada suhu 60°C selama 24 jam. Selulosa dihaluskan dengan
menggunakan blender. Diagram alir ekstraksi selulosa jerami padi dapat dilihat

pada Gambar 7.

3.3.4.3 Pembuatan CMC

Proses pembuatan CMC jerami padi mengacu pada penelitian Yimlamai et
al., (2021) dan Dimawarnita dan Panji, (2018) dengan modifikasi. Modifikasi
dilakukan pada tahap karboksimetilasi. Pembuatan CMC terdiri atas 2 proses, yaitu
alkalisasi dan karboksimetilasi. Pada proses alkalisasi selulosa dari jerami diambil
sebanyak 5 gram dimasukkan ke dalam gelas beaker lalu ditambah dengan 80 mL
etanol, 20 mL isopropanol dan menambahkan 20 mL NaOH 10% secara perlahan-
lahan, larutan didiamkan selama 1 jam pada suhu 25°C sambil diaduk dengan
kecepatan 500 rpm. Proses karboksimetilasi dengan menambahkan 2-8 gram
natrium monokloroasetat (NaMCA) yang dilarutkan dalam 60 mL etanol selama 1-
3 jam pada suhu 55°C. Larutan kemudian dinetralkan dengan penambahan asam
asetat glasial sebanyak 2 mL secara perlahan-lahan, lalu disaring dan dicuci dengan
50 mL etanol sebanyak 4 kali. CMC basah dikeringkan pada suhu 60°C selama 24
jam. Diagram alir pembuatan CMC jerami padi dapat dilihat pada Gambar 8.



Adapun diagram alir penelitian yaitu sebagai berikut :

\!

)\

Penentuan Faktor

v

Penentuan Rancangan Eksperimen

v

Pembuatan bubuk jerami

Pembuatan selulosa

Pembuatan CMC sesuai
Design Expert

i

Analisis hasil penelitian

\’

Optimasi

\’

ﬁ Verifikasi
v

Analisis kembali

N Tidak Laik
?

Ya\l/

Formula optimal

Gambar 5. Diagram alir pelaksanaan penelitian

25
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Adapun diagram alir persiapan sampel bubuk jerami yaitu sebagai berikut :

Pencucian
v

Pengeringan (Oven,
T=60°C, t=24 jam)

v

Pengecilan ukuran
(Gunting)

v

Penghalusan
(Blender)

Jerami bubuk

Gambar 6. Diagram alir persiapan sampel bubuk jerami

Sumber : Nur et al., (2016) dengan modifikasi
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Adapun diagram alir pembuatan selulosa jerami yaitu sebagai berikut :

Jerami bubuk 25 gram

NaOH 15%
125 mL

Pemanasan
(Hotplate,
T=100°C, t=3 jam)

\

Penyaringan

Limbah
larutan

\2

Asam asetat 10% 5
mL, NaCl 10 gram

Pencampuran

v

Pencucian

!

NaOCI 15% 125
mL, aquades 500

Pemutihan | (Oven,
T=60°C, t=3 jam)

!

NaOCI 15% 50 mL,
aquades 250 mL

Pemutihan Il

2

Penyaringan

Limbah
larutan

v

Pengeringan (Oven,
T=60°C, t=24 jam)

2

Penghalusan
(Blender)

Gambar 7. Diagram alir ekstraksi selulosa jerami

Sumber : Masrullita et al., (2021) dengan modifikasi
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Adapun diagram alir pembuatan CMC jerami yaitu sebagai berikut :

Selulosa 5 gram

Etanol 96% 80 mL,
isopropanol 20 mL,
NaOH 10% 20 mL

Pencampuran
(Hotplate, T=25°C,
t=1 jam, 500 rpm)

!

Penyaringan

v

NaMCA (2-8
gram), etanol 96%

Pemanasan
(Waterbath,
T=55°C, t=1-3 jam)

\2

Asam asetat 2 mL

Penetralan

2

Limbah
larutan

Etanol 96% 200

Pencucian

mL

v

Pengeringan (Oven,
T=60°C, t=24 jam)

!

Penghalusan
(Blender)

Gambar 8. Diagram alir pembuatan CMC jerami

Sumber : Dimawarnita dan Panji, (2018) dengan modifikasi

3.3.5 Metode Pengujian

a) Rendemen (Abdulhameed et al., 2019)
Rendemen dihitung berdasarkan hasil perbandingan CMC yang diperoleh

dengan berat awal jerami yang dinyatakan dalam persen (%). Rendemen dapat

dihitung dengan persamaan berikut :
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Pond %) Bobot CMC (gram) 100%
endemen (%) = Bobot jerami padi (gram) i i

b) Derajat Keasaman (pH) (SNI, 1995)
CMC ditimbang 1 gram dan dilarutkan dalam aquades 100 mL dengan
memanaskan pada suhu 60°C-70°C dan diaduk sampai larut. Setelah larut merata,

didinginkan pada suhu ruang. Penetapan pH dilakukan dengan pH meter.

¢) Kadar Air (AOAC, 2005)

Kadar air ditentukan secara langsung dengan menggunakan oven pada suhu
105°C. Cawan kosong di konstankan terlebih dahulu dengan pengeringan dalam
oven pada suhu 105°C selama 1 jam dan didinginkan dalam desikator selama 30
menit kemudian ditimbang hingga memperoleh bobot konstan. Sampel CMC di
timbang sebanyak 1 gram dalam cawan kosong yang telah diketahui bobotnya.
Sampel dimasukan dalam oven pada suhu 105°C selama 6 jam. Selanjutnya
didinginkan kembali dalam desikator selama 30 menit dan ditimbang hingga
memperoleh bobot konstan. Persen perhitungan kadar air dapat dihitung dengan
rumus :

wl (gram) — w2 (gram)

Kadar air (%) = x 100 %

wl (gram)
Keterangan:

w1 = Bobot sampel awal sebelum dikeringkan (gram)

w2 = Bobot sampel akhir setelah dikeringkan (gram)

d) Derajat Putih (Tarlak et al., 2016)

Pengukuran derajat putih dilakukan dengan menggunakan alat
Chromameter, sebelum melakukan pengukuran derajat putih, alat Chromameter
dikalibrasi terlebih dahulu kemudian pengukuran dilakukan dengan meletakan
Chromameter tepat diatas CMC tanpa ada celah kemudian ditekan tombol
pengukuran, sumber cahaya menyala dan reflektan terukur.

Hasil pengukuran derajat putih ini menggunakan notasi L* (kecerahan), a*
(+ merah, - hijau), b* (+ kuning, - biru). Hasil L*, a*, b* dapat digunakan untuk



30

mengetahui derajat putih sampel CMC. Nilai derajat putih dapat diketahui dengan

menggunakan rumus berikut:

W =100 —/(100 — L*)2 + (a*)2 + (b*)?

Keterangan:
W = Derajat putih
L* = Warna akromatik putih
a* = Warna akromatik campuran merah-hijau
b* = Warna akromatik campuran biru-kuning

e) Viskositas (Shyni et al., 2014)

Sampel CMC ditimbang sebanyak 1 gram lalu dilarutkan dengan aquadest
100 mL pada beaker glass kemudian larutan dipanaskan hingga suhu tetap 80°C.
Larutan diaduk sampai homogen selama 10 menit, kemudian larutan dianalisis
menggunakan viskometer dengan memakai spindel sehingga diketahui besaran
nilai viskositas dengan satuan cP pada setiap sampelnya.

f) Kemurnian (Wijayani et al., 2005)
Kemurnian CMC dapat dihitung dengan cara sebagai berikut :
Kemurnian (%) = 100 % — Kadar NaCl (%)

g) Kadar NaCl (SNI, 2004)

Sampel CMC ditimbang sebanyak 0,5 gram, kemudian dimasukkan ke
dalam erlenmeyer, diencerkan dengan 100 mL aquades lalu dipanaskan pada suhu
70°C. Kemudian ambil 10 mL aliquot kemudian masukkan kedalam erlenmeyer
berukuran 250 mL dan tambahkan 5 tetes indikator K.CrOs 5%, selanjutnya
dititrasi menggunakan AgNOs 0,0105 N. Kemurnian CMC dihitung dengan

persamaan berikut :

V(mL) X N(N) X 58,45 x FP

Kadar NaCl (%) =
adar NaCl (%) A(gram)x (100—3(%))

x 100

Keterangan:
\Y = Volume AgNO30,0105 N (mL)

N = Normalitas AgNO3 (N)
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Bobot molekul NaCl = 58,45

A = Bobot sampel (gram)
B = Kadar air (%)
FP = Faktor pengenceran

3.3.6 Pengolahan Data
a. Tahap Analisis Respon

Data hasil penelitian diolah menggunakan bantuan software Design Expert
13.0 metode Response Surface Methodology (RSM) CCD berdasarkan nilai rataan
pengukuran pada 13 unit percobaan analisis respon ditampilkan dalam analysis of
variance (ANOVA), Model ANOVA yang digunakan dipilih sesuai dengan yang
disarankan oleh program yaitu model yang memiliki level tertinggi dan
menghasilkan nilai ANOVA yang signifikan. Model harus menunjukkan ‘must be
significant’ dan pada lack of fit harus menunjukkan ‘must be not significant’, untuk
mengetahui adanya pengaruh nyata dari tiap perlakuan yang diberikan terhadap
respon (Azharini et al., 2022). Uji signifikansi melalui ANOVA bertujuan untuk
mengetahui apakah ada pengaruh dari berbagai faktor yang diuji terhadap respon.
R-square atau R? menunjukan koefisien determinasi yang berkisar antara 0-1.
Apabila nilai R? semakin mendekati 1 maka hubungan antara variabel dependen

semakin dekat dan berlaku sebaliknya.

b. Tahap Optimasi

Pada optimasi variabel respon digunakan sebagai model prediksi untuk
menentukan formula optimal. Pada penelitian ini program akan melakukan
optimasi berdasarkan pada parameter nilai rendemen, pH, kadar air, derajat putih,
viskositas, kemurnian, dan kadar NaCl. Setelah dilakukan optimasi, program akan
merekomendasikan beberapa formula yang optimal, berdasarkan nilai desirability
maksimum (mendekati 1). Nilai target optimasi dinyatakan dengan desirability
memiliki nilai diantara 0 hingga 1. Semakin mendekati nilai 1, suatu formula
semakin mudah mencapai titik formula optimal berdasarkan variabel responnya.

Optimalisasi dilakukan untuk mencapai nilai desirability yang maksimum dengan
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tujuan utamanya untuk mencari kombinasi yang tepat dari berbagai komposisi
bahan (Nurmiah et al., 2013).

c. Tahap Verifikasi

Tahap verifikasi dilakukan setelah formula optimum diperoleh, yaitu
dengan membuat formula terbaik dari hasil optimasi design expert 13.0. Tujuan
dari tahap verifikasi untuk melihat kesesuaian nilai respon prediksi yang
dihasilkan program dengan nilai aktual yang didapatkan. Verifikasi dilakukan
dengan dua ulangan dan hasilnya akan dibandingkan dengan nilai respon yang
diprediksi oleh Design Expert 13. Setelah itu, akan dipilih satu formula terbaik
dari hasil pembuatan CMC jerami (Nurmiah et al., 2013).

3.3.7 Analisis Sampel Terbaik
1. FTIR (Fourier Transform Infra-Red) (Indriyati et al., 2016)

Karakterisasi dengan menggunakan instrumen Fourier Transform Infra-
Red (FTIR) yaitu untuk melihat gugus fungsi penyusunnya. Pelet dibuat dari sampel
CMC (2-5 mg) digerus bersama dengan KBr (200-250 mg). Spektrum inframerah
dari sampel Na-CMC direkam dengan instrumen Fourier Transform Infra-Red
(FTIR). Transmisi diukur pada bilangan gelombang 4000-400 cm™. Pada analisis
FTIR, sampel yang diuji hanya dua sampel yaitu sampel dengan rendemen tertinggi

dan sampel dengan kemurnian tertinggi.

2. SEM (Scanning Electron Microscopy) (Dimawarnita et al., 2019)

Analisis menggunakan instrumen Scanning Electron Microscopy (SEM)
bertujuan untuk melihat bentuk morfologi CMC. Sampel diletakkan dan ditempel
di atas SEM spesimen holder dengan menggunakan double tape karbon dengan
bagian penampang lintang mengarah vertikal ke atas atau menghadap lensa
objektif. SEM dioperasikan dengan standar parameter operasi sebagai berikut:
tegangan = 20 kV, ukuran titik = 50, dan jarak kerja setinggi 10 mm. Jarak 10 mm
dipilih sebagai kompromi terhadap setingan untuk akuisisi sinyal sehingga
pendeteksian X-Ray dan pencacahannya optimal. Sampel yang diuji SEM hanya

sampel dengan rendemen tertinggi dan kemurnian tertinggi.



BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Penentuan formula optimal CMC Jerami padi menggunakan metode
Response Surface Methodology (RSM) dengan bantuan software Design Expert 13.
Kelebihan dari metode ini yaitu (1) dapat meminimalkan desain percobaan
sehingga lebih menghemat biaya dan waktu, (2) membangun model, (3)
mengevaluasi efek dari masing-masing faktor serta (4) dapat menentukan kondisi
yang optimal. Rancangan yang digunakan pada penelitian ini yaitu Central
Composite Design (CCD), rancangan ini dipilih karena setiap faktor terdiri dari 5
level yaitu plus minus alpha (titik aksial), plus dan minus 1 (titik faktorial), dan titik
pusat. Kombinasi dari ketiga jenis titik ini dapat digunakan untuk membangun
model respon yang lebih akurat dan memahami hubungan antara variabel
eksperimen. Penelitian ini terdiri dari penentuan faktor, pengambilan respon,

optimasi, verifikasi, dan analisis sampel terbaik.

4.1  Penentuan Faktor

Faktor yang digunakan pada penelitian ini yaitu konsentrasi natrium
monokloroasetat (NaMCA) dan lama waktu reaksi. Pada faktor NaMCA batas
bawah, batas tengah dan batas atas yang dipilih yaitu masing-masing sebesar 2
gram, 5 gram, dan 8 gram, sedangkan penentuan batas waktu reaksi dengan batas
bawah, batas tengah dan batas atas yang dipilih yaitu masing-masing sebesar 1 jam,
2 jam, dan 3 jam. Penentuan batas pada penelitian ini berdasarkan studi literatur.

Pada penentuan NaMCA, berdasarkan Mugrima (2019), sintesis CMC dari
selulosa dengan penggunaan 2 gram NaMCA menghasilkan rendemen sebesar
200,68%; viskositas 300 cP; pH 7,8; derajat substitusi 0,4; dan kelembapan 2,73%.
Hasil penelitian Safitri et al. (2024), sintesis CMC dari kulit pisang ambon hijau
dengan penggunaan 5 gram NaMCA menghasilkan CMC yang optimal dengan pH
7,9; kemurnian 83,0%; dan derajat substitusi 0,76. Hasil penelitian Hariani et al.
(2019), pembuatan CMC dari selulosa pelepah kelapa sawit dengan penggunaan
NaMCA 8 gram menunjukkan CMC dengan kondisi optimum memiliki nilai
derajat substitusi sebesar 0,81; viskositas 5,72 cP; pH 7,67; dan kemurnian 99,56%.
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Pada penentuan waktu reaksi, berdasarkan Nisa dan Putri (2014), waktu
reaksi 1 jam pada pembuatan CMC dari kulit buah kakao menghasilkan CMC
terbaik dengan derajat substitusi 0,10; pH 7,86; viskositas 6,33 cP; kadar air
13,51%; dan kecerahan 79,43%. Hasil penelitian Ayuningtyas et al. (2017), waktu
reaksi 2 jam pada pembuatan CMC dari kulit pisang kepok menghasilkan CMC
terbaik dengan derajat substitusi sebesar 0,73; pH 7,4; dan viskositas 12,41 cP.
Hasil penelitian Silsia et al. (2018), waktu reaksi 3 jam pada pembuatan CMC dari
pelepah kelapa sawit menghasilkan CMC terbaik dengan karakteristik Derajat
substitusi 0,75; pH 8,32; kadar air 7,1%; viskositas 7,8 cP; dan kemurnian 92,62%.

4.2 Analisis Respon

Analisis respon dilakukan berdasarkan data aktual yang didapatkan saat
penelitian terhadap 13 unit percobaan, hasil analisis respon CMC Jerami dengan
software Design Expert 13 dapat dilihat pada Tabel 6.

Tabel 6. Rekapitulasi data pengukuran respon

Kode Respon
Sampel Rn? pH2 KA3 DP4 AVASE K N6 KNI?
P () %) (%) (P) (%) (%)

R1 25,04 7,36 514 75,63 573 81,05 18,95
R2 28,91 6,66 4,82 75,17 6,00 81,84 18,16
R3 26,89 6,72 3,83 77,12 6,27 76,65 23,35
R4 21,74 8,77 3,21 76,31 6,13 69,05 30,95
R5 23,66 8,42 512 73,37 6,53 95,10 4,90
R6 24,51 8,22 3,98 76,24 6,13 84,07 15,93
R7 26,23 1,47 511 77,00 573 80,84 19,16
R8 28,03 6,76 4,30 80,34 5,87 36,84 63,16
R9 27,97 6,87 3,66 77,24 7,07 62,50 37,50
R10 23,56 7,32 3,86 75,97 7,60 88,17 11,83
R11 23,50 7,09 4,92 73,26 6,40 87,06 12,94
R12 24,86 6,83 4,29 76,90 5,87 76,66 23,34
R13 25,68 7,39 4,39 76,71 6,93 64,41 35,59
Keterangan: 'Rendemen, 2pH, 3Kadar Air, *Derajat Putih, *Viskositas, ®Kemurnian,

’Kadar NaCl.

Berdasarkan Tabel 6, dapat diketahui bahwa rentang nilai rendemen, pH,
kadar air, derajat putih, viskositas, kemurnian dan kadar NaCl masing-masing yaitu
sebesar 21,74% hingga 28,91%; 6,66 hingga 8,77; 3,21% hingga 5,14%; 73,37%
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hingga 80,34%; 5,73 cP hingga 7,60 cP; 36,84% hingga 95,10%; dan 4,90% hingga
63,16%. Hasil analisis yang diperoleh kemudian diterjemahkan ke dalam model
persamaan matematis respon dan dapat digambarkan dengan menggunakan grafik
permukaan tiga dimensi (3D). Beberapa model matematis yang dapat digunakan
pada software Design Expert 13 yaitu model linear, 2FI (two factor interaction),
quadratic dan cubic.

Model yang terpilih pada penelitian ini yaitu model linear untuk
keseluruhan respon, hal ini didasarkan pada sequential sum of summary (uraian
jumlah kuadrat), lack of fit test (uji ketidaktepatan model), dan model summary
statistics (ringkasan model statistik). Selain itu, model linear dipilih karena model
ini cukup baik untuk menggambarkan hubungan antara faktor dan respon
dibandingkan dengan model yang lainnya yang dapat dilihat pada grafik 3D.

Pada sequential sum of summary, model yang dipilih yang memiliki nilai p-
value yang paling kecil dibandingkan model lainnya. Model linear memiliki nilai
p-value yang kecil pada keseluruhan respon. Pada respon rendemen dan pH, nilai
p-value kurang dari 5% hal ini berarti model linear dapat menggambarkan pengaruh
signifikan terhadap respon rendemen dan pH, sedangkan pada pengujian kadar air,
derajat putih, viskositas, kadar NaCl, dan kemurnian nilai p-value lebih dari 5% hal
ini berarti model linear tidak berpengaruh signifikan terhadap respon. Walaupun
pada respon kadar air, derajat putih, viskositas, kemurnian, dan kadar NaCl
memiliki nilai p-value lebih dari 5%, nilai ini merupakan nilai yang paling kecil
jika dibandingkan model lain.

Berdasarkan lack of fit, model yang dipilih yaitu model yang memiliki nilai
p-value yang paling besar dibandingkan model lain. Model linear memiliki nilai
lack of fit yang paling besar pada keseluruhan respon. Semua respon kecuali derajat
putih memiliki nilai p-value lebih dari 5% sehingga model linear uji ketidaktepatan
(lack of fit) tidak berpengaruh signifikan terhadap respon. Pada derajat putih, semua
model menghasilkan lack of fit yang signifikan, akan tetapi model linear

menghasilkan nilai p-value yang paling besar dibandingkan model lainnya.



Tabel 7. Hasil analisis model respon

Sequential Model Sum of

Squares Lack of Fit Model Summary Statistic
Respon  Model g Adi Pred
f p Keterangan f p Keterangan SD R? sz R? PRESS
Rendemen Linear 29,53 <0,0001 Signifikan ~ 0,2054  0,9569 sig;ﬁ‘?tan 0,8798 10,8552 10,8262 0,7996 10,71
pH Linear 9,45  0,0050 Signifikan 251 0,1958 sig;ﬁ‘?ll((an 0,4447 0,6541 0,5849 0,3685 3,61
Kadar Air Linear 87 ossgg  Tidak 184 02884 119K 56517 01008 -00682 -07172 8,19
0 signifikan signifikan
Derajat | inear 648  0,1286 Tidak 9,85 00221 Signifikan 1,60 03365 0,2038 -0,4149 54,52
Putih signifikan
Viskositas  Linear 0,656 0,5395 .T'.d"."k 0,2771 0,9210 .T'.d"f‘k 0,5872 0,1161 -0,0607 -0,2749 4,97
9 signifikan signifikan
Kemurnian Linear 1,79  0,2164 .T'.d?‘k 3,73 0,1115 .T'.d"f‘k 14,05 0,2637 0,1164 -0,5045 4034,31
signifikan signifikan
Kadar NaCl Linear 1,79  0,2166 .T'.d?‘k 3,73 0,1115 .T'.d"f‘k 14,05 0,2636 0,1163 -0,5048 4035,10
signifikan signifikan
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Pada model summary statistics, model linear terpilih karena memiliki nilai
standar deviasi (SD) yang minimal, nilai R? yang maksimal dan nilai PRESS
(Prediction Residuals Error Sum of Square) yang minimal. Berdasarkan penilaian
ini, model linear lebih memenuhi dibandingkan dengan model lainnya untuk respon
rendemen, pH, kadar air, derajat putih, viskositas, kemurnian, dan kadar NaCl.
Adapun tabel hasil analisis model respon dapat dilihat pada Tabel 7.

4.2.1 Analisis Respon Rendemen

Rendemen merupakan hasil ekstraksi yang diperoleh dibandingkan dengan
jumlah bahan awal yang digunakan dalam kondisi kering, yang dinyatakan dalam
satuan persen (%) (Ischak et al., 2021). Rendemen merupakan salah satu parameter
untuk mengetahui nilai ekonomis dan efektivitas suatu bahan pangan.

Berdasarkan Kumari et al. (2008), kurva normal plot of residuals
menunjukkan hubungan antara nilai aktual dan nilai yang diprediksikan, jika data
mendekati garis kenormalan maka respon menyebar normal. Kurva normal plot of
residuals respon rendemen pada penelitian ini menggambarkan bahwa data tersebar
mendekati garis kenormalan, yang berarti nilai aktual rendemen mendekati nilai
yang diprediksikan oleh program design expert sehingga model ini dianggap
terdistribusi secara normal. Kurva normal plot of residuals respon rendemen dapat
dilihat pada Gambar 9.

Rendemen

Normal % Probability
g

Externally Studentized Residuals

Gambar 9. Kurva normal plot of residuals respon rendemen
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Persamaan regresi model linear dari respon Y (rendemen) yang dipengaruhi
konsentrasi NaMCA (X1) dan waktu reaksi (X2) adalah sebagai berikut:
Y =25,43 +1,88X1 + 1,47X>......(1)

Berdasarkan persamaan (1), nilai respon rendemen pada CMC mengalami
peningkatan seiring dengan penambahan NaMCA dan penambahan waktu reaksi
yang ditandai dengan nilai positif pada kedua faktor, masing-masing bernilai 1,88
dan 1,47.

Grafik dua dimensi berupa grafik kontur plot, sumbu x menunjukkan
variabel konsentrasi NaMCA (gram), sedangkan sumbu y menunjukkan variabel
waktu reaksi (jam). Garis yang ada dalam kontur plot menunjukkan respon. Pada
penelitian ini, garis yang terluar dengan warna biru menunjukkan nilai respon
rendemen terendah dan semakin ke dalam dengan warna merah, garis menunjukkan
nilai respon rendemen yang paling tinggi. Berdasarkan Indrayani (2018), pada
grafik kontur apabila respon semakin mendekati area yang memiliki warna kuning
ke oranye maka nilai optimasi dikatakan semakin baik. Mariana et al. (2017)
menambahkan perubahan warna pada grafik menunjukkan bahwa penambahan
perlakuan berpengaruh signifikan terhadap respon. Grafik kontur plot dan 3D
Surface dapat dilihat pada Gambar 10.

Rendemen

B: Waktu Reaksi (Jam)
L

A: Berat NaMCA (Gram)

(@) (b)
Gambar 10. Respon rendemen (a) Grafik kontur plot dan (b) 3D Surface

Berdasarkan grafik 3D Surface respon rendemen dapat dilihat bahwa

banyaknya NaMCA yang ditambahkan, akan menyebabkan rendemen menjadi
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lebih tinggi, hal ini dikarenakan reagen natrium monokloroasetat tersubstitusi pada
selulosa saat reaksi karboksimetilasi, sesuai dengan hasil penelitian Maulina et al.
(2019), bahwa semakin banyak jumlah natrium monokloroasetat yang digunakan,
maka nilai rendemen akan semakin meningkat. Wijayani et al. (2005)
menambahkan bahwa pada proses karboksimetilasi digunakan reagen asam
monokloroasetat atau natrium monokloroasetat. Jumlah natrium monokloroasetat
yang digunakan akan berpengaruh terhadap substitusi dari unit anhidroglukosa pada
selulosa. Faktor lama waktu reaksi juga menyebabkan perolehan rendemen CMC
yang semakin banyak, kontak antara pelarut dan selulosa menyebabkan rendemen
semakin tinggi. Menurut Yudharini et al. (2016), lama waktu ekstraksi terkait
dengan kontak atau difusi antara larutan pengekstrak dengan bahan baku. Semakin
lama kontak pelarut dan bahan tersebut akan diperoleh rendemen yang semakin
tinggi. Safitri et al. (2017) menambahkan bahwa semakin lama waktu reaksi, maka
akan semakin tinggi nilai rendemen. Hal ini dikarenakan terciptanya kondisi suhu
dan waktu reaksi yang optimum sehingga memudahkan reaksi antara natrium
monokloroasetat dengan selulosa. Semakin banyak gugus OH pada selulosa alkali
yang digantikan dengan gugus karboksimetil sehingga semakin banyak CMC yang
terbentuk.

4.2.2 Analisis Respon Derajat Keasaman (pH)

Derajat keasaman (pH) adalah suatu satuan ukur yang menguraikan derajat
tingkat kadar keasaman atau kadar alkali dari suatu larutan. Unit pH diukur pada
skala 0 sampai 14. Pada prinsipnya pengukuran suatu pH adalah didasarkan pada
potensial elektro kimia yang terjadi antara larutan yang terdapat didalam elektroda
gelas yang telah diketahui dengan larutan yang terdapat diluar elektroda gelas yang
tidak diketahui (Astria et al., 2014).

Kurva normal plot of residuals pada respon pH, menggambarkan bahwa
nilai pH berada disekitar garis merah yang menandakan bahwa data terdistribusi
secara normal. Setiap titik data yang paling mendekati garis kenormalan
menunjukkan jika data tersebut menyebar normal, yang berarti hasil aktual
mendekati hasil yang diprediksikan oleh design expert sehingga model dianggap
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terdistribusi secara normal. Kurva normal plot of residuals respon pH dapat dilihat

pada Gambar 11.

pH

Normal % Probability
D%

Externally Studentized Residuals

Gambar 11. Kurva normal plot of residuals respon pH

Persamaan regresi model linear dari respon Y (pH) yang dipengaruhi konsentrasi
NaMCA (X1) dan waktu reaksi (X2) adalah sebagai berikut:
Y =7,38-0,6509 X1 —0,2089X>......(2)

Berdasarkan persamaan (2), nilai respon pH pada CMC mengalami
penurunan seiring dengan penambahan NaMCA dan penambahan waktu reaksi, hal
ini ditandai dengan nilai negatif pada kedua faktor, masing masing memiliki nilai -
0,6509 dan -0,2089.

Grafik kontur plot respon pH pada penelitian ini berada pada warna biru
hingga kuning. Garis warna biru pada grafik kontur plot ini menunjukkan nilai pH
yang terendah, sedangkan garis warna kuning menunjukkan nilai pH yang tinggi.
Pada kontur tersebut dapat dilihat bahwa respon pH belum menunjukkan nilai
respon yang maksimal karena skala warna kontur yang dihasilkan belum mencapai
warna kuning ke oranye. Akan tetapi, jika dilihat dari perubahan warna pada grafik
dapat dilihat bahwa penambahan NaMCA dan waktu reaksi cukup memberikan
pengaruh signifikan terhadap pH. Adapun grafik kontur plot dan 3D Surface respon
pH dapat dilihat pada Gambar 12.
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B: Waktu Reaksi (Jam)

A: Berat NaMCA (Gram)

(@) (b)
Gambar 12. Respon pH (a) Grafik kontur plot dan (b) 3D Surface

Bentuk grafik permukaan atau 3D Surface respon pH dapat dilihat bahwa
semakin banyak NaMCA dan waktu reaksi akan menyebabkan pH akan semakin
rendah. Pada pengujian pH ini, yang paling mempengaruhi yaitu penambahan
NaMCA. Hasil ini sesuai dengan Silsia (2018), penambahan asam trikloroasetat
berpengaruh terhadap pH CMC, penggunaan asam trikloroasetat 20%
menghasilkan pH yang tertinggi yaitu 8,32, sedangkan pH terendah di buat dari
konsentrasi asam trikloroasetat 30% dengan nilai pH 7,48. Nilai pH dari CMC
menjadi pertimbangan dalam penggunaannya. Jika pH terlalu rendah (<1) larutan
menjadi tidak homogen karena terbentuk endapan. Berdasarkan Fatimah (2023),
kenaikan maupun penurunan pH pada produk CMC dapat disebabkan saat proses
netralisasi dalam penambahan asam asetat 90%. Pada proses penambahan asam
asetat 90% juga perlu dilakukan pengadukan dengan rentang waktu minimal 1
menit agar proses netralisasi pada CMC dapat merata. Walaupun demikian,
berdasarkan SNI 06-3736-1995 untuk CMC mutu 1, nilai pH berada pada kisaran
6-8, sedangkan standar menurut FAO berada di kisaran 6,0-8,5. CMC yang
dihasilkan pada penelitian ini, hampir dari seluruh perlakuan sudah memenuhi
syarat dari SNI dan FAO. Dari 13 satuan percobaan, hanya 1 variasi yang tidak
memenuhi syarat dari FAO, yaitu CMC R4 perbandingan variasi NaMCA dan
waktu reaksi 2:1 dengan nilai pH 8,77. Hal ini disebabkan karena proses netralisasi

yang tidak maksimal sehingga pH CMC masih terlalu basa.
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4.2.3 Analisis Respon Kadar Air

Air merupakan salah satu komponen terbesar dalam matriks pangan, dimana
air memberikan dampak yang signifikan terhadap karakteristik dan stabilitas
pangan. Kadar air merupakan jumlah air bebas ditambah air terikat yang terdapat
dalam pangan. Pengukuran kadar air dapat digunakan untuk keperluan instruksi
atau monitoring proses pengolahan pangan (Asiah dan Djaeni, 2021). Pengukuran
dengan metode oven atau pengeringan merupakan salah satu cara yang digunakan
untuk mengukur kadar air dalam suatu pangan dengan prinsip yaitu bahwa air yang
terkandung dalam suatu bahan akan menguap bila bahan tersebut dipanaskan pada
suhu 105°C selama waktu tertentu serta perbedaan antara berat sebelum dan
sesudah dipanaskan adalah kadar air bahan tersebut (Prasetyo et al., 2019).

Data hasil respon kadar air pada kurva normal plot of residuals
menunjukkan bahwa nilai kadar air berada disekitar garis merah yang menandakan
bahwa data terdistribusi secara normal. Setiap titik data yang paling mendekati garis
kenormalan menunjukkan jika data tersebut menyebar normal, yang berarti hasil
aktual mendekati hasil yang diprediksikan oleh design expert sehingga model
dianggap terdistribusi secara normal. Kurva normal plot of residuals respon kadar

air dapat dilihat pada Gambar 13.

Kadar Air

Normal % Probability

3,00 -2,00 -1,00 0,00 100 200 300

Externally Studentized Residuals

Gambar 13. Kurva normal plot of residuals respon kadar air

Persamaan regresi model linear dari respon Y (kadar air) yang dipengaruhi
konsentrasi NaMCA (X1) dan waktu reaksi (Xz) adalah sebagai berikut:
Y =4,36 + 0,1975X1 — 0,1627Xo>......(3)
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Berdasarkan persamaan (3), peningkatan nilai respon kadar air pada CMC
dipengaruhi olen NaMCA, hal ini ditandai dengan nilai positif dengan nilai
koefisien sebesar 0,1975, sehingga semakin banyak NaMCA yang ditambahkan
maka kadar air CMC semakin meningkat, sebaliknya untuk waktu reaksi
menyebabkan penurunan kadar air yang ditandai dengan nilai negatif dengan nilai
koefisien sebesar -0,1627. Semakin lama proses pemanasan menyebabkan CMC

memiliki kadar air yang lebih sedikit.

Kadar Air

B: Waktu Reaksi (Jam)

A: Berat NaMCA (Gram)

(@) (b)
Gambar 14. Respon kadar air (a) Grafik kontur plot dan (b) 3D Surface

Grafik kontur plot respon kadar air pada penelitian ini berada pada warna
hijau hingga kuning. Warna hijau pada grafik kontur plot menunjukkan nilai respon
kadar air yang rendah, sedangkan warna kuning menunjukkan nilai respon kadar
air yang tinggi pada penelitian ini. Pada kontur tersebut dapat dilihat bahwa respon
kadar air belum menunjukkan nilai respon yang maksimal karena skala warna
kontur yang dihasilkan belum mencapai warna kuning ke oranye. Kemudian
perubahan warna yang sedikit pada kurva menunjukkan penambahan NaMCA dan
waktu reaksi tidak memberikan pengaruh yang signifikan terhadap kadar air. Grafik
kontur plot dan 3D Surface respon kadar air dapat dilihat pada Gambar 14.

Bentuk grafik 3D Surface respon kadar air dapat dilihat bahwa tinggi
rendahnya respon kadar air CMC dipengaruhi oleh penambahan NaMCA, semakin
banyak NaMCA yang ditambahkan maka kadar air semakin besar. Penelitian ini

sejalan dengan penelitian Masrullita et al. (2021), semakin tinggi konsentrasi
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natrium monokloroasetat yang digunakan, kadar air CMC yang dihasilkan semakin
tinggi. Hal ini berhubungan dengan kemampuan CMC yang dapat mengikat air.
Kadar air tertinggi yaitu pada perlakuan konsentrasi natrium monokloroasetat 9
gram. Kemudian variabel waktu reaksi, semakin lama waktu reaksi, akan
menyebabkan kadar air dari CMC akan cenderung semakin turun. Hal ini berkaitan
dengan ikatan antara gugus selulosa. Berdasarkan Sutha et al. (2022), hasil nilai
rata rata kadar air CMC menunjukkan bahwa semakin lama waktu proses
menyebabkan kadar air pada CMC cenderung mengalami penurunan. Ayuningtyas
(2017) menambahkan bahwa semakin lama waktu reaksi menyebabkan jarak antara
gugus selulosa semakin merenggang dan semakin melemahkan ikatan sehingga
kemampuan CMC untuk mengikat air semakin menurun. Hasil kadar air pada
penelitian CMC Jerami sebesar 3,21%-5,14%, nilai ini telah memenuhi persyaratan
SNI beserta FAO. Berdasarkan SNI 06-3736-1995, standar mutu CMC yaitu
mempunyai kadar air maksimal 10%. Kemudian berdasarkan FAQO kadar air CMC
harus memenuhi syarat <12%.

Menurut Wijayani et al. (2005), daya simpan CMC akan semakin berkurang
apabila memiliki kadar air yang tinggi. Kualitas dan daya simpan CMC akan
semakin menurun disebabkan kadar air yang tinggi yang memicu terjadinya
kerusakan secara kimiawi maupun mikrobiologis. Oleh karena itu nilai kadar air
yang sesuai akan memperpanjang umur simpan dari CMC. Agustina et al. (2019)
menambahkan bahwa CMC merupakan bahan yang bersifat hidrofilik (suka air)
dan higroskopis (menyerap air dari udara), karena adanya gugus fungsi karboksil
dan hidroksil yang membentuk ikatan hidrogen dengan air di lingkungan. Kedua
sifat ini menjadikan CMC memiliki batasan kadar air yang rendah tidak lebih dari

10%, karena akan berpengaruh terhadap bentuk fisik dari CMC.

4.2.4 Analisis Respon Derajat Putih

Penentuan derajat putih Na-CMC yang dihasilkan dapat dilakukan dengan
alat kromameter. Terdapat 3 parameter satuan warna utama yang dilihat, yaitu L*
(Lightness) yang menggambarkan kecerahan, b* menunjukan koordinat derajat
warna kuning hingga biru, dan a* menunjukan koordinat derajat warna hijau hingga

merah (Priatni, 2019). Pada pengujian di laboratorium, derajat putih seringkali
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diukur untuk mengetahui warna suatu produk yang dihasilkan. Derajat putih juga
merupakan parameter yang sangat penting karena berkaitan langsung dengan
konsumen, karena penilaian warna dapat dinilai secara langsung pada saat
konsumen mempertimbangkan pembelian suatu bahan pangan.

Data hasil respon derajat putih pada kurva normal plot of residuals
menunjukkan bahwa nilai derajat putih cukup berada disekitar garis merah yang
menandakan bahwa data terdistribusi secara normal. Oleh karena itu, dapat
dikatakan bahwa hasil aktual dianggap terdistribusi normal. Kurva normal plot of

residuals respon derajat putih dapat dilihat pada Gambar 15.

Derajat Putih

|

Normal % Probability

TR PPN N O U V0 Y PO
n®
=
L

200 200 -1.00 000 100 200 3,00

Externally Studentized Residuals

Gambar 15. Kurva normal plot of residuals respon derajat putih

Persamaan regresi model linear dari respon Y (derajat putih) yang dipengaruhi
konsentrasi NaMCA (X1) dan waktu reaksi (X2) adalah sebagai berikut:
Y = 76,25 + 1,18X;1 + 0,4661X>......(4)

Berdasarkan persamaan (4), peningkatan nilai respon derajat putih pada
CMC dipengaruhi oleh penambahan NaMCA dan waktu reaksi, hal ini ditandai
dengan nilai positif. Akan tetapi, penambahan NaMCA lebih mempengaruhi derajat
putih CMC dibandingkan dengan waktu reaksi, hal ini dikarenakan koefisien
NaMCA lebih besar (1,18) dibandingkan waktu reaksi (0,4661). Sehingga
penambahan NaMCA dan waktu reaksi yang semakin lama akan menyebabkan
warna CMC lebih putih.

Grafik kontur plot respon derajat putih pada penelitian ini berada pada

warna biru hingga hijau. Warna biru pada grafik kontur plot menunjukkan nilai
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respon derajat putih yang rendah, sedangkan warna hijau menunjukkan nilai respon
derajat putih yang tinggi pada penelitian ini. Pada kontur tersebut dapat dilihat
bahwa respon derajat putih belum menunjukkan nilai respon yang maksimal karena
skala warna kontur yang dihasilkan belum mencapai warna kuning ke oranye.
Perubahan warna yang sedikit pada kurva menunjukkan penambahan NaMCA dan
waktu reaksi tidak memberikan pengaruh yang signifikan terhadap derajat putih.
Grafik kontur plot dan 3D Surface respon derajat putih dapat dilihat pada Gambar
16.

Derajat Putih
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Gambar 16. Respon derajat putih (a) Grafik kontur plot dan (b) 3D Surface

Grafik 3D Surface respon derajat putih dapat dilihat bahwa variabel
NaMCA dan waktu reaksi mempengaruhi respon. Semakin banyak NaMCA
ditambahkan, dan semakin lama waktu reaksi, menyebabkan derajat putih semakin
meningkat. Warna dari NaMCA yang berbentuk serbuk putih, saat ditambahkan
pada CMC akan menyebabkan warna dari CMC yang awalnya kekuningan menjadi
berwarna lebih putih. Selain itu, derajat putih CMC dapat dipengaruhi oleh
kandungan lignin yang ada pada selulosa. Berdasarkan Wijayani et al (2005),
perbedaan nilai derajat putih dapat dipengaruhi oleh reaksi pencoklatan dalam
proses pembuatan CMC, selain itu juga masih adanya lignin pada selulosa,
menyebabkan warna CMC yang kekuningan. Berdasarkan Kodri et al. (2013),
kandungan lignin yang ada pada padi varietas Ciherang yaitu sebesar 7,93%.
Semakin lama waktu reaksi maka semakin banyak lignin yang hilang, sehingga

kandungan lignin dalam selulosa semakin berkurang. Sumanda et al. (2011)
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menyatakan bahwa pemanasan dan pengadukan menyebabkan rantai lignin yang
panjang pada sampel dapat terdegradasi menjadi rantai lignin pendek. Degradasi
rantai lignin memudahkan lignin larut dalam air atau alkali pada proses pencucian.
Produk CMC yang dihasilkan ini secara visual berwarna coklat muda dan
cenderung kearah kuning dengan tekstur seperti kapas. Kecerahan CMC yang
paling besar yaitu 80,34% dihasilkan pada penambahan NaMCA sebesar 9,24264
dengan lama waktu reaksi 2 jam. Produk CMC jerami pada penelitian ini dapat
dilihat pada Gambar 17.

Gambar 17. CMC hasil penelitian (a) R1, (b) R2, (¢) R3, (d) R4, (e) R5, (f) R6,
(9) R7, (h) R8, (i) RY, (j) R10, (k) R11, (I) R12, (m) R13

Kecerahan CMC juga dipengaruhi oleh tahapan pemutihan dengan
menggunakan larutan natrium hipoklorit (NaOCI) pada saat pembuatan selulosa.
Proses pemutihan ini dapat menghilangkan kandungan lignin dan pengotor pada
selulosa. Berdasarkan Rachmawaty et al. (2013), pemutihan serat dilakukan

menggunakan larutan NaOCI. lon hipoklorit yang dimiliki NaOCl merupakan
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oksidator kuat yang mampu memecahkan ikatan eter dalam struktur lignin,

akibatnya derajat keputihan serat naik secara signifikan.

4.2.5 Analisis Respon Viskositas

Viskositas disebut juga dengan istilah kekentalan. Kekentalan suatu zat
merupakan faktor utama yang dapat mempengaruhi daya mengalirnya suatu cairan.
Semakin kental suatu zat maka kecepatan mengalirnya akan semakin rendah
begitupun juga sebaliknya. Kekentalan pada zat cair ini disebabkan oleh adanya
gaya kohesi yaitu gaya tarik menarik antara molekul sejenis. Jadi, viskositas
merupakan suatu pernyataan tahanan dari suatu cairan untuk mengalir. Semakin
tinggi viskositas, maka semakin besar tahanannya (Hardani et al., 2022).

Data hasil respon viskositas pada kurva normal plot of residuals
menunjukkan bahwa rata-rata nilai viskositas berada disekitar garis merah yang
menandakan bahwa data terdistribusi secara normal. Setiap titik data yang paling
mendekati garis kenormalan menunjukkan jika data tersebut menyebar normal,
yang berarti hasil aktual mendekati hasil yang diprediksikan oleh design expert
sehingga model dianggap terdistribusi secara normal. Kurva normal plot of
residuals respon viskositas dapat dilihat pada Gambar 18.

Viskositas

Normal % Probability

Externally Studentized Residuals

Gambar 18. Kurva normal plot of residuals respon viskositas

Persamaan regresi model Linear dari respon Y (viskositas) yang dipengaruhi
konsentrasi NaMCA (X1) dan waktu reaksi (Xz) adalah sebagai berikut:
Y =6,33-0,1829X; + 0,1522Xo......(5)
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Berdasarkan persamaan (5), peningkatan nilai respon viskositas pada CMC
dipengaruhi oleh waktu reaksi, hal ini ditandai dengan nilai positif sebesar 0,1522.
Sehingga semakin lama waktu reaksi akan menyebabkan viskositas CMC semakin
meningkat, sedangkan penambahan NaMCA yang semakin banyak akan
menyebabkan penurunan viskositas, ditandai dengan nilai negatif dengan nilai -
0,1829.

Viskositas

B: Waktu Reaksi (Jam)
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Gambar 19. Respon viskositas (a) Grafik kontur plot dan (b) 3D Surface

Grafik kontur plot respon viskositas pada penelitian ini berada pada warna
biru hingga hijau. Warna biru pada grafik kontur plot menunjukkan nilai viskositas
yang rendah, sedangkan warna hijau menunjukkan nilai viskositas yang tinggi pada
penelitian ini. Pada kontur tersebut dapat dilihat bahwa respon viskositas belum
menunjukkan nilai respon yang maksimal karena skala warna kontur yang
dihasilkan belum mencapai warna kuning ke oranye. Perubahan warna yang sedikit
pada kurva menunjukkan penambahan NaMCA dan waktu reaksi tidak memberikan
pengaruh yang signifikan terhadap viskositas. Grafik kontur plot dan 3D Surface
respon viskositas dapat dilihat pada Gambar 19.

Grafik 3D Surface respon viskositas dapat dilihat bahwa penambahan
NaMCA menyebabkan viskositas mengalami penurunan. Hasil ini sejalan dengan
penelitian Saputra (2024), nilai viskositas CMC batang pimping mengalami
kenaikan setiap penambahan NaMCA yang diberikan. Namun, semakin banyak
NaMCA yang ditambahkan, terjadi penurunan nilai viskositas. Yasar et al. (2007)
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menambahkan bahwa sifat hidrofilik pada CMC dapat dikontrol dengan jumlah
gugus karboksimetil yang terikat pada CMC. Oleh karena itu, kondisi lingkungan
yang optimum dalam sintesis CMC dapat meningkatkan nilai viskositas CMC yang
dihasilkan. Penambahan waktu reaksi dapat menyebabkan kenaikan viskositas.
Kenaikan viskositas ini terjadi karena semakin lama waktu reaksi menyebabkan
larutan lebih homogen, dan larutan lebih transparan. Sesuai dengan Altunina et al.
(2001), perpanjangan waktu karboksimetilasi menghasilkan viskositas yang lebih
tinggi, hal ini berhubungan dengan kelarutan eter dan kandungan sedimen
tersuspensi dalam larutan. Semakin lama, eter semakin larut dan larutan akan
semakin transparan.

Selain itu juga, hal yang mempengaruhi viskositas adalah derajat
polimerisasi. Berdasarkan Kentjana (1996) menambahkan bahwa derajat
polimerisasi menunjukkan banyaknya jumlah rantai polimer, semakin panjang
rantai molekul CMC, derajat polimerisasinya semakin tinggi, maka larutan yang
diperoleh semakin kental (viskositas meningkat). Selain itu juga, penggunaan
konsentrasi NaOH yang terlalu kecil menyebabkan kurang membantu terjadinya
reaksi karboksimetilasi karena tidak dapat menggembungkan selulosa dengan
sempurna sehingga derajat substitusinya kecil dan viskositasnya juga kecil. Pada
penelitian ini, konsentrasi NaOH sebesar 10%, hal ini menyebabkan viskositas
CMC terlalu kecil. Pada penelitian CMC Jerami ini, nilai viskositas yang diperoleh
belum memenuhi standar. Berdasarkan Food Chemical Codex nilai viskositas yang

baik untuk bahan pangan adalah >25 cP.

4.2.6 Analisis Respon Kemurnian

Kemurnian dari CMC dipengaruhi oleh banyaknya produk samping yang
dihasilkan pada proses sintesis CMC. Semakin sedikit produk samping yang
dihasilkan maka semakin tinggi kemurnian CMC yang dihasilkan. Produk samping
yang dihasilkan yaitu natrium glikolat dan natrium klorida (Pitaloka et al., 2015).
Kemurnian CMC dapat diketahui dengan cara 100% dikurangi dengan kadar NaCl
(Wijayani et al., 2005).

Data hasil respon kemurnian pada kurva normal plot of residuals

menunjukkan bahwa nilai kemurnian berada disekitar garis merah yang



o1

menandakan bahwa data terdistribusi secara normal. Setiap titik data yang paling
mendekati garis kenormalan menunjukkan jika data tersebut menyebar normal,
yang berarti hasil aktual mendekati hasil yang diprediksikan oleh design expert
sehingga model dianggap terdistribusi secara normal. Kurva normal plot of

residuals respon derajat putih dapat dilihat pada Gambar 20.
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Gambar 20. Kurva normal plot of residuals respon kemurnian

Persamaan regresi model linear dari respon Y (kemurnian) yang dipengaruhi
konsentrasi NaMCA (X1) dan waktu reaksi (X2) adalah sebagai berikut:
Y =75,71-9,11X1 — 2,34X,......(6)

Berdasarkan persamaan (6), penambahan antara NaMCA dan waktu reaksi
akan menyebabkan penurunan nilai respon kemurnian, semakin banyak NaMCA
yang ditambahkan, serta semakin lama waktu reaksi maka kemurnian CMC
semakin menurun yang ditandai dengan nilai negatif dengan nilai masing-masing
sebesar -9,11, dan -2,34.

Grafik kontur plot respon kemurnian pada penelitian ini berada pada warna
hijau hingga oranye. Warna hijau pada grafik kontur plot menunjukkan nilai
kemurnian yang rendah, sedangkan warna oranye menunjukkan nilai kemurnian
yang tinggi pada penelitian ini. Pada kontur tersebut dapat dilihat bahwa optimasi
cukup optimal karena warna kontur mendekati kuning ke oranye, akan tetapi hasil
analisis belum mencapai titik yang maksimal (berwarna merah). Jika dilihat dari
perubahan warna, grafik ini menunjukkan perubahan warna yang sedikit sehingga
penambahan NaMCA dan kadar air tidak berpengaruh signifikan terhadap
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kemurnian. Grafik kontur plot dan 3D Surface respon kemurnian dapat dilihat pada
Gambar 21.
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Gambar 21. Respon kemurnian (a) Grafik kontur plot dan (b) 3D Surface

Grafik 3D Surface respon kemurnian diketahui bahwa grafik permukaan
semakin turun seiring dengan penambahan NaMCA serta peningkatan waktu
reaksi. Hasil ini kebalikan dari kadar NaCl. Menurut pada Wijayani et al. (2005),
kemurnian dari CMC akan mengalami penurunan jika jumlah natrium
monokloroasetat semakin naik. Hal ini diakibatkan oleh semakin banyaknya
natrium klorida dan natrium glikolat yang terbentuk. Hutomo (2012) menambahkan
bahwa semakin lama waktu reaksi, kemurnian CMC juga semakin turun. Hal ini
berhubungan dengan penggunaan asam trikloroasetat 30% dan semakin lama waktu
reaksi maka semakin banyak natrium klorida dan natrium glikonat yang terbentuk.
Kemurnian CMC yang masih rendah disebabkan oleh teknik pemurnian yang masih
sederhana, sehingga diperlukan teknik pemurnian yang lebih baik. Pitaloka et al.
(2015), menyatakan bahwa kemurnian CMC yang tidak terlalu tinggi ini erat
hubungannya dengan kondisi selulosa yang membentuk struktur Kkristalin lain
seperti dijelaskan sebelumnya. Jika selulosa sulit ditembus oleh reagen
karboksimetilasi (NaMCA), maka reagen tersebut sebagian besar akan tetap berada
dalam media reaksi dan kemudian bereaksi dengan NaOH membentuk produk
samping Na-glikolat dan NaCl. Kemurnian CMC Jerami pada penelitian ini yaitu

berkisar 36,86% hingga 95,1%. Hasil ini belum sesuai standar mutu golongan | SNI
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06-3736-1995, kadar minimal kemurnian CMC mutu I yaitu > 99,5%. Akan tetapi
rata-rata nilai pada penelitian ini masih masuk kedalam mutu golongan Il yang
mengharuskan minimal kemurnian sebesar 65,0%. Walaupun demikian, kemurnian
CMC jerami ini, untuk hasil kemurnian tertingginya lebih besar dibandingkan
dengan CMC eceng gondok hasil penelitian Pitaloka et al. (2015), yang hanya
mencapai 90,9%.

4.2.7 Analisis Respon Kadar NacCl

Tujuan dari penentuan kadar NaCl berkaitan dengan kemurnian CMC,
dengan mengetahui kadar NaCl maka kemurnian dapat diketahui dan ini artinya
semakin kecil kadar NaCl, maka kemurnian akan semakin besar. Terbentuknya
NaCl ini karena adanya reaksi antara natrium monokloroasetat dengan alkali
selulosa (Wijayani et al., 2005). Metode yang digunakan untuk mengetahui
seberapa banyak kadar NaCl yaitu dengan menggunakan metode Mohr. Metode
Mohr digunakan untuk mengonfirmasi jumlah bahan kimia dalam larutan dan
diterapkan untuk menguji keberadaan NaCl dalam CMC. Prinsip kerja metode
Mohr ini, kadar NaCl diukur dengan cara menitrasi ion klorida yang terkandung
dalam NaCl menggunakan larutan AgNO3z, sementara K>CrO4 digunakan sebagai
indikator reaksi (Dimawarnita et al., 2019).

Kadar NaCl
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Gambar 22. Kurva normal plot of residuals respon kadar NaCl

Persamaan regresi model Linear dari respon Y (kadar NaCl) yang dipengaruhi
konsentrasi NaMCA (X1) dan waktu reaksi (X2) adalah sebagai berikut:
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Y =24,29 + 9,10X; + 2,34X>......(7)

Data hasil respon kadar NaCl pada kurva normal plot of residuals
menunjukkan bahwa rata-rata nilai kadar NaCl berada disekitar garis merah yang
menandakan bahwa data terdistribusi secara normal. Setiap titik data yang paling
mendekati garis kenormalan menunjukkan jika data tersebut menyebar normal,
yang berarti hasil aktual mendekati hasil yang diprediksikan oleh design expert
sehingga model dianggap terdistribusi secara normal. Kurva normal plot of
residuals respon derajat putih dapat dilihat pada Gambar 22.

Berdasarkan persamaan (7), penambahan antara NaMCA dan waktu reaksi
akan menyebabkan kenaikan nilai respon kadar NaCl, semakin banyak NaMCA
yang ditambahkan, serta semakin lama waktu reaksi maka kadar NaCl semakin
tinggi yang ditandai dengan nilai negatif dengan nilai masing-masing sebesar 9,11,
dan 2,34.
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Gambar 23. Respon kadar NaCl (a) Grafik kontur plot dan (b) 3D Surface

Grafik kontur plot respon kadar NaCl pada penelitian ini berada pada warna
biru hingga hijau. Warna biru pada grafik kontur plot menunjukkan nilai kadar
NaCl yang rendah, sedangkan warna hijau menunjukkan nilai NaCl yang tinggi
pada penelitian ini. Pada kontur tersebut dapat dilihat bahwa respon kadar NaCl
belum menunjukkan nilai respon yang maksimal karena skala warna kontur yang
dihasilkan belum mencapai warna kuning ke oranye. Perubahan warna yang sedikit

pada kurva menunjukkan penambahan NaMCA dan waktu reaksi tidak memberikan
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pengaruh yang signifikan terhadap kadar NaCl. Grafik kontur plot dan 3D Surface
respon kadar NaCl dapat dilihat pada Gambar 23.

Grafik 3D Surface respon derajat putih menunjukkan bahwa semakin
banyak NaMCA dan waktu reaksi yang semakin lama, maka menyebabkan kadar
NaCl semakin besar. Hal ini berarti produk samping berupa natrium klorida dan
Natrium glikonat semakin banyak. Ini berkaitan dengan kemurnian, semakin besar
kadar NaCl maka kemurnian semakin kecil. Hasil penelitian ini sesuai dengan
Melisa (2005), yang menyatakan bahwa bahwa penambahan 8 sampai 10 gram
NaMCA menyebabkan semakin banyaknya produk samping yang terbentuk seperti
NaCl. Pushpamalar et al. (2006) menambahkan bahwa pada kondisi lingkungan
optimum, sintesis CMC akan terbentuk NaCl sebagai produk lain dari reaksi
esterifikasi gugus hidroksil alkali selulosa dengan gugus karboksimetil pada
natrium monokloroasetat. Pembentukan NaCl akan bertambah kadarnya, jika reaksi
produk samping ikut terjadi dan juga menghasilkan produk sampingan lainnya yaitu
natrium glikolat. Keberadaan NaCl dan natrium glikolat yang terlalu tinggi pada
CMC akan mempengaruhi tingkat kemurnian CMC itu sendiri. Penurunan kadar
NaCl dan natrium glikolat pada CMC dapat dilakukan melalui proses pencucian
dalam sintesis CMC. Proses pencucian dalam CMC dilakukan setelah proses
netralisasi dengan asam asetat glasial menggunakan pelarut metanol atau etanol.
Pada penelitian ini, dilakukan pencucian menggunakan etanol, akan tetapi mungkin
pencucian kurang optimal sehingga CMC yang dihasilkan masih banyak produk
samping. Hasil kadar NaCl pada penelitian CMC Jerami ini belum memenuhi
standar persyaratan CMC mutu |. Berdasarkan SNI, kadar NaCl untuk kategori
CMC mutu | sebesar 0,25% dan kategori CMC mutu 1l tidak ada batasan kadar
NaCl.

4.3  Optimasi Formula

Optimasi formula bertujuan untuk mendapatkan variasi terbaik yang
menghasilkan respon optimal dalam pembuatan CMC. Setiap respon dalam proses
pengoptimasian diberikan pembobotan kepentingan untuk mencapai tujuan yang
diinginkan. Pembobotan kepentingan (importance) diberi nilai 1 (+) hingga 5

(+++++) disesuaikan dengan tingkat pentingnya respon yang mempengaruhi
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formula. Semakin banyak tanda positif yang diberikan menunjukkan tingkat
kepentingan respon yang semakin tinggi. Berikut ini komponen yang dioptimasi,
nilai target, batas, dan kepentingan pada tahapan optimasi formula dengan
menggunakan program Design Expert yang dapat dilihat pada Tabel 8.

Pada Tabel 8, penentuan pada respon rendemen dipilih goal maximize
dengan taraf kepentingan 5 (+++++) karena penelitian ini ingin mendapatkan nilai
rendemen yang paling tinggi, mengingat rendahnya hasil rendemen CMC sehingga
dipilih hasil yang maksimal. Respon pH dan kadar air dipilih goal in range dengan
taraf kepentingan 5 (+++++) karena hasil analisis variasi masih masuk kedalam
standar SNI CMC.

Tabel 8. Kriteria respon yang dioptimasi

Batas Batas

Nama Respon Goal Bawah Atas Kepentingan
(Bérr::nl;laMCA in range 2 8 +H+++
Waktu reaksi (Jam) in range 1 3 +++++
Rendemen (%) maximize 21,74 28,91 +++++
pH in range 6,66 7,47 +++++
Kadar air (%) in range 3,21 5,14 +++++
Derajat Putih (%) maximize 73,26 80,34 +++
Viskositas (cP) maximize 5,73 7,60 +++
Kemurnian (%) maximize 36,84 95,10 +++++
Kadar NaCl (%) minimize 4,90 63,16 +++++

Respon derajat putih dan viskositas dipilih goal maximize dengan taraf
kepentingan 3 (+++), derajat putih dipilih karena produk CMC yang dihasilkan
harapannya memiliki tingkat keputihan yang tinggi karena derajat putih
berhubungan dengan daya terima konsumen. Pada respon viskositas, hasil
penelitian memiliki nilai viskositas yang lebih rendah daripada standar FAO
sehingga dipilih goal maximize untuk memaksimalkan nilai viskositas saat
dilakukan optimasi.

Respon kemurnian dan kadar NaCl dipilih dengan taraf kepentingan 5
(+++++) karena dengan melihat hal ini, dapat diketahui kualitas CMC yang
dihasilkan murni atau tidak. Harapannya dengan memilih taraf kepentingan

tertinggi, maka CMC hasil optimasi kualitasnya sesuai dengan standar SNI.
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Kemurnian dan kadar NaCl saling berkaitan. Semakin besar kemurnian, maka kadar
NaCl semakin rendah. Oleh karena itu goal maximize dipilih untuk kemurnian dan
goal minimize dipilih untuk kadar NaCl.

Berdasarkan hasil analisis pada setiap parameter penelitian, didapatkan 1
formula optimum dari hasil optimasi dengan menggunakan Design Expert. Nilai
target optimasi yang dapat dicapai dikenal dengan istilah nilai desirability yang
ditunjukkan dengan nilai 0-1. Menurut Nurmiah et al. (2013), pada tahap optimasi
dalam program RSM formula optimal ditentukan dari nilai desirability yang paling
maksimum. Nilai desirability mendekati 1 menunjukkan fungsi optimasi yang baik,
dimana program dapat memenuhi tujuan berdasarkan kriteria yang diinginkan pada
produk akhir. Formula optimum terpilih terdiri dari nilai konsentrasi Natrium
Monokloroasetat (NaMCA) sebesar 4,402 gram, dan waktu reaksi selama 3 jam.

Formula optimum terpilih memiliki derajat desirability 0,588.

4.4  Verifikasi Formula

Setelah dilakukan tahap optimasi dengan menggunakan program Design
Expert, dilakukan tahap verifikasi. Tahap verifikasi bertujuan untuk melakukan
pembuktian terhadap prediksi dari nilai respon solusi formula optimum yang
diberikan oleh program Design Expert. Formula optimal yang dilakukan verifikasi
yaitu dengan penambahan natrium monokloroasetat (NaMCA) sebesar 4,402 gram,
dan waktu reaksi selama 3 jam. Data hasil verifikasi titik optimal dapat dilihat pada
Tabel 9.

Tabel 9. Verifikasi formula optimal

No Respon Hasil 95% PI 95% PI
) Pengukuran low high

1 Rendemen (%) 25,31 24,37 28,68
2 pH 7,58 6,21 8,38
3 Kadar air (%) 4,12 2,55 5,75
4 Derajat Putih (%) 74,23 72,57 80,39
5 Viskositas (cP) 6,80 5,08 7,96

6 Kemurnian (%) 94,09 40,79 109,58
7 Kadar NaCl (%) 5,91 -9,58 59,21
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Hasil verifikasi menunjukkan bahwa nilai rendemen sebesar 25,31%; pH
sebesar 7,58; kadar air sebesar 4,12%; derajat putih sebesar 74,23%; viskositas
sebesar 6,8 cP; kemurnian sebesar 94,09%; dan kadar NaCl sebesar 5,91.
Berdasarkan verifikasi yang diperoleh, dapat diketahui bahwa data hasil verifikasi
masih sesuai dengan prediksi yang dibuat oleh program pada respon rendemen, pH,
kadar air, derajat putih, viskositas, kemurnian, dan kadar NaCl. Hal ini ditunjukkan
olen semua respon yang memenuhi 95% prediction interval. Sesuai dengan
Nurmiah et al. (2013), bahwa model dapat dikatakan cukup tepat dan sesuai jika
hasil verifikasi sesuai dengan nilai prediksi di kisaran 95% PI low dan 95% P1 high.

4.5 Analisis Sampel Terbaik

Dari 13 perlakuan percobaan, tidak semua sampel dilakukan pengujian
FTIR dan SEM. Sampel yang dipilih untuk dilakukan pengujian FTIR dan SEM
hanya sampel dengan kemurnian tertinggi dan sampel dengan rendemen tertinggi.
Hasil ini didapatkan setelah data analisis diolah dalam software Design Expert.
Sampel terpilih dengan kemurnian tertinggi yaitu sampel kode R5 dengan natrium
monokloroasetat (NaMCA) sebesar 0,757359 gram dan waktu reaksi selama 2 jam,
sedangkan sampel terpilih dengan rendemen tertinggi yaitu sampel kode R2 dengan
natrium monokloroasetat (NaMCA) sebesar 8 gram dan waktu reaksi selama 3 jam.

Berikut ini pengujian FTIR dan SEM dari dua sampel terbaik.

4.5.1 Analisis FTIR (Fourier Transform Infra-Red)

Analisis FTIR (Fourier Transform Infra-Red) merupakan salah satu metode
analisis untuk mengkarakterisasi suatu sampel dalam penentuan komponen
organik, ikatan kimia, serta gugus fungsi pada sampel. Sampel FTIR yang
dianalisis, dikenai dengan sinar infra merah yang menghasilkan getaran atom suatu
molekul dalam sampel. Getaran atom yang terjadi sebagai akibat dari penyerapan
atau transmisi energi tertentu yang menghasilkan puncak serapan pada bilangan
gelombang tertentu yang mewakili gugus fungsi penyusun dari sampel tersebut
(Nandiyanto et al., 2019). Tabel nilai bilangan FTIR dapat dilihat pada Tabel 10.
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Tabel 10. Perbandingan nilai bilangan gelombang sampel terpilih dan kontrol

Gugus Nilai Bilangan Gelombang (cm?)
Fungsi CMC Komersil* CMC Sampel R5 CMC Sampel R2
-OH 3281,23 3328,84 3330,41
-CH 2925,32 2901,52 2892,35
C=0 1589,99 1643,07 1595,67
-CH; 1414,52 1426,19 1424,96
-O- 1017,72 1026,69 1026,69
B-1,4 glikosidik 847,82 896,68 895,75

Berdasarkan Nandiyanto et al. (2019), secara umum posisi gugus fungsi
pada spektrum FTIR dapat dikelompokkan menjadi 4 rentang bilangan gelombang,
yaitu pada (1) 4000-2500 cm yang mengindikasikan gugus fungsi rantai tunggal
(OH, NH, dan CH), (2) 2500-2000 cm™ terkait gugus fungsi rangkap tiga (C=C,
C=N), (3) 2000-1500 cm™* gugus fungsi rangkap dua (C=C, C=0, dan C=N), dan
(4) daerah sidik jari pada 1500-400 cm™.

Ciri karboksimetil selulosa dapat dilihat dari adanya gugus hidroksil (-OH),
Ikatan -CH, gugus karboksil (C=0), Ikatan -CH>, dan gugus eter (-O-). Hasil
analisis FTIR pada penelitian ini dibandingkan dengan CMC komersial sebagai
kontrol. Spektrum FTIR sampel CMC komersil dapat dilihat pada Gambar 24.(a),
dalam spektrum tersebut munculnya bilangan gelombang 3281,23 cm™, hal ini
menandakan bahwa terdapat gugus -OH sebagai ciri khas selulosa. Selanjutnya
terbacanya spektrum pada bilangan gelombang 2925,32 cm, menunjukkan bahwa
adanya gugus -CH. Kemudian adanya gugus C=0 ditandai dengan terbacanya
gugus pada spektrum bilangan 1589,99 cm™. Selanjutnya terdapat spektrum
bilangan 1414,52 cm™, yang menunjukkan adanya gugus -CH.. Lalu adanya gugus
-O- ditandai dengan terbacanya gugus pada spektrum bilangan 1017,72 cm™. Ciri
bahwa CMC terbentuk yaitu adanya daerah sidik jari pada spektrum 847,82 cm*
yang menunjukkan serapan karena adanya getaran C-H dari rantai B-glikosidik

yang merupakan penghubung antar unit glukosa pada selulosa.
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Gambar 24. Spektrum FTIR CMC (a) Sampel Komersil, (b) Sampel R5, dan (c)
Sampel R2

Spektrum FTIR sampel CMC terpilih R5 dapat dilihat pada Gambar 24.(b),
dalam spektrum tersebut muncul bilangan gelombang 3328,84 cm™, hal ini
menandakan bahwa terdapat gugus -OH sebagai ciri khas selulosa. Selanjutnya

terbacanya spektrum pada bilangan gelombang 2901,52 cm™, menunjukkan bahwa
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adanya gugus -CH. Kemudian adanya gugus C=0 ditandai dengan terbacanya
gugus pada spektrum bilangan 1643,07 cm™. Selanjutnya terdapat spektrum
bilangan 1426,19cm™, yang menunjukkan adanya gugus -CH.. Lalu adanya gugus
-O- ditandai dengan terbacanya gugus pada spektrum bilangan 1026,69 cm™. Ciri
bahwa CMC terbentuk yaitu adanya daerah sidik jari pada spektrum 896,68 cm™
yang menunjukkan serapan karena adanya getaran C-H dari rantai B-glikosidik
yang merupakan penghubung antar unit glukosa pada selulosa.

Spektrum FTIR sampel CMC terpilih R2 dapat dilihat pada Gambar 24.(c),
dalam spektrum tersebut muncul spektrum bilangan gelombang 3330,41 cm™, hal
ini menandakan bahwa terdapat gugus -OH sebagai ciri khas selulosa. Selanjutnya
terbacanya spektrum pada bilangan gelombang 2892,35 cm, menunjukkan bahwa
adanya gugus -CH. Kemudian adanya gugus C=0 ditandai dengan terbacanya
gugus pada spektrum bilangan 1595,67 cm™. Selanjutnya terdapat spektrum
bilangan 1424,96 cm, yang menunjukkan adanya gugus -CH.. Lalu adanya gugus
-O- ditandai dengan terbacanya gugus pada spektrum bilangan 1026,69 cm™. Ciri
bahwa CMC terbentuk yaitu adanya daerah sidik jari pada spektrum 895,75 cm*
yang menunjukkan serapan karena adanya getaran C-H dari rantai B-glikosidik
yang merupakan penghubung antar unit glukosa pada selulosa.

Hasil spektrum sampel CMC jerami kemurnian tertinggi dan rendemen
tertinggi pada penelitian ini, saat dibandingkan dengan CMC komersil memiliki
gugus fungsi yang hampir mirip walaupun tingkat kekuatan dari spektrum komersil
lebih kuat yang ditandai dengan peak yang semakin curam. Berdasarkan Hapsari
(2013) tidak terjadinya reaksi yang sempurna pada reaksi alkalisasi dan
karboksimetilasi merupakan tahap yang penting dalam sintesis CMC. Kurang
tajamnya peak yang dibentuk mengindikasikan bahwa kualitas CMC yang
dihasilkan rendah. Reaksi yang kurang sempurna tersebut dimungkinkan belum
terbentuknya selulosa yang mengembang dengan maksimal sehingga NaMCA tidak

dapat tersubstitusi dengan baik.

4.5.2 Analisis SEM (Scanning Electron Microscopy)
SEM (Scanning Electron Microscopy) adalah sebuah instrumen yang

menggunakan berkas elektron pancaran tinggi untuk memindai sebuah objek
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sehingga menghasilkan citra (image) dari objek tersebut. Hasil pemindaian SEM
berupa gambar 3 dimensi dari permukaan sampel yang dipindai (Masta et al., 2020).
Pada penelitian ini, analisis SEM bertujuan untuk mengetahui bentuk morfologi

dari CMC jerami dan untuk mengetahui apakah ada pengotor yang ikut terbawa.

(b) (©)
Gambar 25. CMC jerami (a) Sampel komersil, (b) Sampel R5, (c) Sampel R2
perbesaran 500X

Pengamatan SEM menunjukkan bahwa sampel CMC terpilih R5
(kemurnian tertinggi), R2 (rendemen tertinggi) dan sampel komersil dapat dilihat
pada Gambar 25. Pada perbesaran 500x, CMC yang berasal dari jerami padi
menunjukkan struktur yang terdiri dari untaian fibril dengan tekstur kasar, terdapat
area yang terpecah dan partikel yang dihasilkan tidak dapat dilakukan pengukuran
karena untaian yang menumpuk dan menggumpal, sedangkan pada CMC komersial
dapat dilihat bahwa partikel CMC berbentuk pecahan fibril yang lebih pendek
dengan ukuran 50 um. Bentuk partikel CMC komersial lebih halus dibandingkan
pada CMC jerami padi. Berdasarkan Klunklin et al. (2023), bentuk permukaan yang
kasar dengan ketidakteraturan atau tonjolan karena struktur serat yang kurang
berkembang dan kurang kompak. Hastuti (2024) menambahkan kekasaran fibril
selulosa biasanya dikaitkan dengan proses ekstraksi, yang melibatkan senyawa
kimia yang kuat dan peningkatan suhu. Kekasaran permukaan fibril biasanya
berkurang selama pembentukan CMC melalui reaksi selulosa dengan senyawa
eterifikasi. Pengurangan tingkat kekasaran ini disertai dengan perubahan

kristalinitas selulosa.



BAB V
PENUTUP

5.1  Simpulan

Berdasarkan hasil penelitian dalam pembuatan CMC dari jerami padi,
didapatkan formula optimum dengan penambahan NaMCA 4,402 gram dan waktu
reaksi 3 jam yang menghasilkan nilai desirability sebesar 0,58 dengan karakteristik
rendemen sebesar 25,31%; pH sebesar 7,58; kadar air sebesar 4,12%; derajat putih
sebesar 74,23%; viskositas sebesar 6,8 cP; kemurnian sebesar 94,09%; dan kadar
NaCl sebesar 5,91%.

5.2 Saran
Berdasarkan hasil penelitian, maka penulis memberikan saran sebagai

berikut :

1. Perlu dilakukan analisis yang lebih mendalam pada penambahan NaMCA
dengan rentang yang lebih sempit untuk meningkatkan akurasi hasil penelitian.

2. Pada saat proses pembuatan selulosa, suhu yang digunakan dilakukan
pengecekan secara seksama. Suhu larutan 100°C disarankan, hal ini
dikarenakan untuk memaksimalkan proses delignifikasi agar kandungan lignin
dan hemiselulosa dapat terurai.

3. Proses pencucian CMC menggunakan etanol dan aquadest harus dilakukan
dengan benar, hal ini dilakukan untuk menghilangkan pengotor yang tersisa

serta aroma asetat yang tertinggal.
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Lampiran 1. Hasil uji sidik ragam (ANOVA) respon pengamatan

a. Ujisidik ragam respon rendemen

Jumlah Mean e i
Sumber kuadrat Kuadrat F-value p-value Signifikansi
Model 45,71 2 22,85 29,53 <0.0001 Signifikan
A-Berat
NaMCA 28,39 1 28,39 36,67 0,0001
B-Wakiu 1732 1 1732 2238 00008
Reaksi
Residual 7,74 10 0,7741
Lack of Fit 182 6 03039 02054 09569 . lldak
Signifikan
Pure Error 5,92 4 1,48
Cor Total 53,45 12
b. Uji sidik ragam respon derajat keasaman (pH)
Jumlah Mean e )
Sumber kuadrat df Kuadrat F-value p-value Signifikansi
Model 3,74 2 1,87 9,45 0,0050  Signifikan
A-Berat
NaMCA 3,39 1 3,39 17,14  0,0020
B-Wakiu 03491 1 03491 177 02135
Reaksi
Residual 1,98 10 0,1977
] Tidak
Lack of Fit 1,56 6 0,2605 2,51 0,1958 e
Signifikan
Pure Error 0,4145 4 0,1036
Cor Total 5,72 12
c. Ujisidik ragam respon kadar air
Jumlah Mean e )
Sumber kuadrat Kuadrat F-value p-value Signifikansi
Model 05241 2 02620 06170 0,5589 Tidak
Signifikan
A-Berat
NaMCA 0,3122 1 0,3122 0,7351 0,4113
B-Wakiu 02119 1 02119 04989 0,4961
Reaksi
Residual 4,25 10 0,4247
) Tidak
Lack of Fit 3,12 6 0,5197 1,84 0,2884 e
Signifikan
Pure Error 1,13 4 0,2821
Cor Total 477 12




d. Uji sidik ragam respon derajat putih
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Jumlah

Mean

Sumber kuadrat Kuadrat F-value p-value Signifikansi
Model 1296 2 648 254 01286 . lldaK
Signifikan
A-Berat
NaMCA 11,23 1 11,23 4,39 0,0625
B-Waktu 174 1 174 06798 04289
Reaksi
Residual 25,56 10 2,56
Lack of Fit 23,94 6 3,99 9,85 0,0221 Signifikan
Pure Error 1,62 4 0,4051
Cor Total 38,53 12
e. Ujisidik ragam respon viskositas
Jumlah Mean e )
Sumber kuadrat Kuadrat F-value p-value Signifikansi
Model 04530 2 02265 06569 0,5395 Tidak
Signifikan
A-Berat
NaMCA 0,2677 1 0,2677 0,7763  0,3989
B-Waktu 01853 1 01853 05374 0,4803
Reaksi
Residual 3,45 10 0,3448
Lack of Fit 101 6 01687 02771 09210 . lidak
Signifikan
Pure Error 2,44 4 0,6089
Cor Total 3,90 12
f. Uji sidik ragam respon kemurnian
Jumlah Mean e )
Sumber kuadrat df Kuadrat F-value p-value Signifikansi
Model 70707 2 35353 179 02164 . ldaK
Signifikan
A-Berat
NaMCA 663,25 1 663,25 3,36 0,0967
B-Wakiu 4382 1 4382 02219 06477
Reaksi
Residual 1974,36 10 197,44
Lack of Fit 167519 6 27920 373 01115 . 1dak
Signifikan
Pure Error 299,16 4 74,79
Cor Total 2681,42 12




g. Ujisidik ragam respon kadar NacCl
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Jumlah

Mean

Sumber kuadrat df Kuadrat F-value p-value Signifikansi

Model 70684 2 35342 179 02166 . 1ldaK
Signifikan

A-Berat

NaMCA 663,06 1 663,06 3,36 0,0968

B-Wakiu 4377 1 4377 02217 06479

Reaksi

Residual 1974,72 10 197,47

Lack of Fit 167556 6 27926 373 01115 . 1dak
Signifikan

Pure Error 299,16 4 74,79

Cor Total 268156 12




Lampiran 2. Grafik interaksi setiap faktor terhadap respon
a. Grafik respon rendemen
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b. Grafik respon derajat keasaman (pH)
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Grafik respon viskositas
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Lampiran 3. Teladan perhitungan berbagai pangamatan

a. Data rendemen formula optimum

Berat Jerami Rendemen (%o)
100,06 25,31
*contoh perhitungan:

Rendemen (%) = _Bobot CME . 100%

Bobot jerami
253225
~ 100,06

= 25,31%

X 100%

b. Data kadar air formula optimum

Bobot .
Ulangan awal Bobot akhir % Kadar air Rata-rata
sampel
sampel
1 1,0086 0,9654 4,28
2 1,0124 0,9712 4,07 412
3 1,0064 0,9661 4,00

*contoh perhitungan:

] w w2
Kadar air (%) = —1 X 100%
Keterangan:
w1 = Bobot sampel awal sebelum dikeringkan (g)

w2 = Bobot sampel akhir setelah dikeringkan (g)

1,0086 - 0,9654

Kadar air (%) = oose % 100%
0,0432
= 10086 X 100%
= 4,28%

c. Derajat putih formula optimum

Ulangan L* a* b* Dera_J at Rata-rata
putih
1 79,24 2,23 15,19 74,18
2 79,30 2,20 15,16 74,25 74,23
3 79,32 2,21 15,16 74,26

*contoh perhitungan:



W =100 —/(100 — L*)2 + (a*)2 + (b*)2
Keterangan:
W = Derajat Putih
L* =Warna akromatik putih
a* = Warna akromatik campuran merah-hijau

b* = Warna akromatik campuran biru-kuning

W =100 —/(100 — 79,24)2 + (2,23)% + (15,19)2

79

=100 —/666,69
=74,18
. Kemurnian
Kadar NaCl Kemurnian (%)
5,91 94,09

*contoh perhitungan:
Kemurnian (%) = 100% — Kadar NaCl

=100% — 5,91
= 94,09%
Kadar NaCl
Ulanaan Bobot Volume N Kadar Ep Kaofj)ar Rata-
g sampel AgNOs AgNOs air NaCl rata

1 0,5075 0,40 0,0118 428 10 5,68
2 0,5075 0,45 0,0118 4,07 10 638 5091
3 0,5075 0,40 0,0118 4,00 10 566

*contoh perhitungan:

V X N x 58,45 X FP
Kadar NaCl (%) = A (100 = B) x 100

Keterangan:
V =Volume AgNO30,0105 N

N = Normalitas AgNO3
Bobot molekul NaCl = 58,45
A = Bobot sampel

B = Kadar air



FP = Faktor pengenceran

0,40 X 0,0118 X 58,45 X 10

Kadar NaCl (%) =

0,5075 x (100—4,28)

_2,7588
T 48,5779

= 5,68%

X 100%

X 100%
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Lampiran 4. Dokumentasi kegiatan penelitian
a. Proses pembuatan serbuk jerami

Penghalusan jerami Pengayakan jerami Bubuk jerami

b. Proses pembuatan selulosa

Ii'.

Pencampuran larutan Pencucian Pemutihan |
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Hasil pemutihan

Pengeringan Penghalusan Selulosa

c. Proses pembuatan CMC

Penimbangan selulosa Pencampuran larutan

Penyaringan Pencampuran dengan Pemanasan
NaMCA
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Penetralan Pengeringan

Penghalusan

d. Proses analisis CMC

Penimbangan rendemen Analisis pH

BHOOKHELD
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Analisis derajat putih Analisis viskositas Analisis kadar NaCl

83



