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ABSTRAK

Limbah kertas dan nata de coco merupakan material yang mengandung selulosa.
Selulosa yang terdapat pada limbah kertas dan nata de coco dapat dimanfaatkan
untuk memproduksi produk dengan nilai jual tinggi yaitu karboksimetil selulosa
(CMC). Pada penelitian ini diteliti produksi CMC dari limbah kertas dan nata de coco
serta membandingkan nilai derajat subsitusi (DS) yang dihasilkan nya.
Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan diperoleh bahwa CMC dari nata de
coco memiliki derajat subsitusi tertinggi yaitu 0,661 dengan konsentrasi NaOH dan
natrium monokloroasetat (NaMCA) yang digunakan sebesar 20% dan 16 gram.
Sedangkan CMC dari bahan baku limbah kertas memiliki derajat subsitusi terendah
yaitu 0,066 dengan konsentrasi NaOH dan NaMCA yang digunakan sebesar 10%
dan 10 gram. Konsentrasi NaOH dan NaMCA mempengaruhi nilai DS CMC, dimana
semakin tinggi konsentrasi NaOH dan NaMCA yang digunakan akan menghasilkan
nilai DS CMC yang tinggi. Pada penelitian ini diperoleh nilai DS CMC nata de coco
lebih tinggi dibandingkan dengan DS CMC limbah kertas. Nilai DS pada CMC dapat
diperoleh maksimal dengan adanya proses pretreatment bahan baku dan optimasi
jumlah NaOH dan NaMCA pada proses produksi CMC.

Kata kunci: karboksimetil, selulosa, kertas, nata
ABSTRACT

Paper waste and nata de coco contain cellulose. The cellulose which found in paper
waste and nata de coco can be used to produce products with high selling value,
namely carboxymethyl! cellulose (CMC). In this research, CMC production from
paper waste and nata de coco was examined and the value of degree of
substitution (DS) produced was compared. Based on research that has been
carried out, it was found that CMC from nata de coco had the highest DS, namely
0.661 with NaOH and sodium monochloroacetate (NaMCA) concentration used
were 20% and 16 grams. Meanwhile, CMC from paper waste raw had the lowest
DS, namely 0.066 with NaOH and NaMCA concentration used were 10% and 10
grams. The concentration of NaOH and NaMCA affects the DS CMC value, where
higher NaOH and NaMCA concentration used will produce higher DS CMC value.
In this study, the DS CMC of nata de coco was higher than the DS CMC of paper
waste. The maximum DS value in CMC can be obtained by raw materials
pretreatment and optimizing the amount of NaOH and NaMCA in the CMC
production process.
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1. PENDAHULUAN

Selulosa merupakan material organik yang dihasilkan oleh alam. Salah satu sumber selulosa
yang paling penting adalah kayu yang terutama digunakan untuk industri kertas (pulp) dan
papan. Selulosa dapat dimodifikasi secara kimia agar dapat menghasilkan produk turunan
selulosa salah satunya adalah karboksimetil selulosa (CMC). CMC terkenal karena memiliki
karakteristik seperti daya pengentalan, daya penstabilan emulsi dan daya peningkatan yang
cukup baik (Belitz et al., 2009). Selain itu, CMC bersifat tidak beracun dan banyak
diaplikasikan untuk industri makanan, obat — obatan, kosmetik, kertas, keramik, deterjen, dan
material lain nya (Yusoff et al., 2021). CMC dapat dihasilkan dari reaksi antara senyawa
kloroasetat dan selulosa alkali. Proses pembuatan CMC terdiri dari dua tahapan yaitu alkalisasi
dan karboksimetilasi (Rachtanapun, et al., 2021a). Alkalisasi dilakukan dengan
mereaksikan selulosa dengan NaOH untuk mereaktivasi gugus -OH sehingga membuat
struktur selulosa menjadi mengembang dan membuat reagen karboksimetil dapat masuk dan
berikatan dengan selulosa (Santosa et al., 2020). Bahan yang mengandung selulosa seperti
limbah kertas dan nata de coco dapat digunakan untuk memproduksi CMC.

Nata de coco atau selulosa bakteri adalah produk hasil fermentasi aerobik gula yang berbentuk
gel bening dan terdiri dari kandungan selulosa dan air yang tinggi. Keunggulan selulosa bakteri
adalah kemurnian yang tinggi dibandingkan selulosa tumbuhan. Selulosa bakteri umumnya
diproduksi oleh bakteri gram negatif dimana salah satu bakteri yang paling efektif untuk
memproduksi selulosa bakteri adalah Gluconacetobacter xylinus (Acetobacter xylinum)
(Hasanin et al., 2023; Lahiri et al., 2021). Secara struktur selulosa bakteri merupakan
polimer yang terdiri dari -1,4 D glucopyranose (Betlej et al., 2021). Proses produksi nata
de coco atau selulosa bakteri ini dapat terjadi antara 7 — 14 hari (Liany et al., 2022). Aplikasi
selulosa bakteri cukup luas antara lain pada bidang medis (Picheth et al., 2017; Sulaeva
et al.,, 2015), kosmetik (Bianchet et al., 2020) dan material komposit (Sriplai &
Pinitsoontorn, 2021).

Limbah kertas merupakan limbah yang sering ditemui di daerah urbanisasi dan daerah
pengembangan industri (Xu et al., 2021). Kandungan limbah kertas adalah material
lignoselulosa yang disertai dengan beberapa bahan tambahan seperti fillers, retention aids,
adhesives, coatings, biocides, dan binder sintetis (Wibowo et al., 2020; Zhang et al.,
2020). Limbah kertas dapat diatasi dengan proses recycle, tetapi produk kertas hasil recycle
umumnya memiliki kualitas yang rendah. Kualitas rendah kertas hasil recycle dapat disebabkan
karena fiber kertas yang semakin pendek sehingga membuat kertas mudah rusak atau robek
(Kolajo & Onovae, 2023). Aplikasi limbah kertas dapat digunakan sebagai plasterboard,
cellulose fiber insulation, dan bricks yang dicampur dengan semen untuk aplikasi bidang
konstruksi (Rahman et al., 2020).

Kandungan selulosa yang cukup tinggi dari limbah kertas dan nata de coco membuat kedua
limbah ini banyak aplikasikan membuat karboksimetil selulosa (CMC). Beberapa penelitian
telah banyak meneliti produksi CMC dari limbah kertas (Joshi et al., 2015; Mohkami &
Talaeipour, 2011; Yusoff et al., 2021) dan nata de coco atau selulosa bakteri (Melliawati
et al., 2013; Moosavi-nasab et al., 2010; Rachtanapun, et al., 2021a; Rachtanapun,
et al.,, 2021b; Ramadhan et al., 2017; Santosa et al., 2020; Schlufter & Heinze,
2010). Akan tetapi belum ada penelitian yang membandingkan perbedaan dari kedua bahan
baku. Oleh sebab itu, pada penelitian ini akan diteliti perbandingan produksi karboksimetil
selulosa dari limbah kertas dan selulosa bakteri dengan fokus utama membandingkan hasil
derajat subsitusi (DS) gugus karboksimetil yang dihasilkan.
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2. METODE PENELITIAN

2.1 Alat dan Bahan yang Digunakan

Bahan yang digunakan pada penelitian ini antara lain nata de coco, limbah kertas, natrium
hidroksida, natrium monokloroasetat, hidrogen peroksida, isopropil alkohol dan aquadest.
Sedangkan alat yang digunakan pada penelitian ini antara lain thermometer, gelas beaker,
stirrer, magnetic hot plate, labu leher tiga, kondensor, dan oven.

2.2 Persiapan Bahan Baku Nata De Coco

Proses persiapan bahan baku nata de coco dan limbah kertas dilakukan sesuai Rachtanapun
et al (2021b) dengan modifikasi (Rachtanapun, et al., 2021b). Proses persiapan bahan
baku nata de coco dimulai dengan merebus nata de coco selama 5 menit kemudian diblender.
Selanjutnya nata de coco di oven pada suhu 80°C hingga mengering dan berbentuk lembaran
nata. Lembaran nata de coco kemudian diblender hingga menjadi serbuk. Serbuk nata de coco
kemudian dipretreatment dengan menggunakan senyawa kimia untuk menghilangkan
pengotor yang ada. Pada tahap pertama nata de coco dipanaskan dengan menambahkan 500
mL NaOH 5% pada suhu 125°C selama 2 jam. Selanjutnya nata de coco dicuci dengan
menggunakan aquadest lalu disaring. Nata de coco kemudian direndam dengan 500 ml H20>
3% selama 3 jam pada suhu 60°C yang kemudian dicuci dengan aquadest dan disaring.
Setelah itu nata de coco di oven pada 115°C selama 10 menit hingga menjadi serbuk kering
dan disimpan dalam plastik wrap untuk digunakan lebih lanjut.

2.3 Persiapan Bahan Baku Limbah Kertas

Limbah kertas diperoleh dalam bentuk bubur kertas dimana proses persiapan bahan baku
limbah kertas dilakukan sesuai Rachtanapun et al (2021b) dengan modifikasi (Rachtanapun,
et al., 2021b). Limbah kertas dipretreatment dengan menggunakan senyawa kimia NaOH
dan H;O, dengan kondisi operasi dan perlakuan yang sama dengan pretreatment pada nata
de coco.

2.4 Pembuatan Karboksimetil Selulosa

Proses utama dari pembuatan karboksimetil selulosa adalah alkalisasi dan karboksimetilasi.
Proses alkalisasi dan karboksimetilasi dikutip dari Ridho (2016) dengan modifikasi (Ridho,
2016). Pada tahap pertama 10 gram serbuk bahan baku (nata de coco atau limbah kertas)
dimasukkan ke dalam labu leher tiga yang ditempatkan pada magnetic hot plate. Pada bahan
baku tersebut kemudian ditambahkan 100 mL isopropil alcohol dan 100 ml NaOH 10% tetes
demi tetes. Proses ini disebut alkalisasi dan berlangsung selama 1 jam pada suhu ruang (24°C).
Selanjutnya  proses karboksimetilasi dilakukan dengan menambahkan  natrium
monokloroasetat (NaMCA) sebanyak 10 gram sedikit demi sedikit. Proses karboksimetilasi ini
berlangsung selama 3 jam pada suhu 55°C yang diaduk pada = 100 rpm. Setelah selesai, hasil
proses karboksimetilasi dinetralkan dengan asam asetat kemudian disaring. Produk
padatannya dioven selama 4 jam pada suhu 60°C. Produk karboksimetil selulosa yang telah
kering kemudian dihaluskan dengan blender dan di simpan dalam plastik wrap untuk dianalisis.
Proses pembuatan karboksimetil selulosa kemudian diulang untuk berbagai konsentrasi NaOH
dan NaMCA. Variasi jumlah NaOH dan NaMCA yang digunakan pada penelitian ini dapat dilihat
pada Tabel 1.
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Tabel 1. Perolehan Sampel

Bahan Baku Jumlah NaMCA Konsentrasi NaOH  Sampel
Limbah kertas 10 gram 10 % 1
20 % 2
16 gram 10 % 3
20 % 4
Nata de coco 10 gram 10 % 5
20 % 6
16 gram 10 % 7
20 % 8

2.5 Penentuan Derajat Substitusi CMC

Produk karboksimetil selulosa yang telah dihasilkan diuji derajat subsitusinya sesuai Joshi et
al (2014) dengan modifikasi (Joshi et al., 2015). 5 gram karboksimetil selulosa dimasukkan
ke dalam enlenmeyer dan dicampur dengan etanol sebanyak 75 ml dan diaduk selama 5 menit.
Selanjutnya, 5 ml asam nitrat 65% ditambahkan kedalam campuran dan dipanaskan selama
7 menit. Campuran kemudian diaduk selama 10 menit pada suhu 70°C dan selanjutnya
dipisahkan antara produk padat dan cair. Produk cair campuran diambil sebanyak 5 ml, lalu
dicampur dengan 20 ml larutan NaOH 1 M. Campuran ini kemudian dipanaskan selama 15
menit lalu didinginkan. Campuran larutan tersebut kemudian dititrasi oleh HCL 1 M dengan
penambahan indikator fenolftalein untuk mengamati perubahan warna dari merah muda gelap
menjadi tidak berwarna. Nilai derajat subsitusi diperoleh menggunakan rumus sebagai berikut

_BC-DE (1)
-~ F

_0162xA4A (2)

"~ 1-(0,058x A)

Keterangan:

DS = derajat subsitusi

A = miliequivalent HCl yang dikonsumsi per gram spesimen (miliequ/gr);
B = Volume NaOH ditambahkan (mL);

C = Normalitas NaOH (N);

D = Volume mengkonsumsi HCI (mL);

E = Normalitas HCI yang digunakan (N);

F = Berat CMC (gr);

0,162 adalah Berat molekul (Kg/mol) unit glukosa anhidrat;

0,058 adalah kenaikan bersih dalam unit glukosa anhidrat untuk setiap tersubstitusi gugus
karboksimetil (Kg/mol).
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3. HASIL DAN PEMBAHASAN

3.1 Pengaruh NaOH dan Natrium Monokloroasetat terhadap Derajat Substitusi
CMC dari Limbah Kertas dan Nata de Coco
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Gambar 1. Perbedaan Derajat Substitusi CMC dari Limbah Kertas dan Nata De Coco

Pada Gambar 1 menunjukkan perbedaan derajat subsitusi CMC dari limbah kertas dan nata de
coco. Sampel berbahan baku nata de coco dengan konsentrasi NaOH sebesar 20% dengan
konsentrasi NaMCA 16 gram memiliki derajat subsitusi tertinggi yaitu 0,661. Sedangkan
sampel berbahan baku limbah kertas dengan konsentrasi NaOH sebesar 10% dengan
konsentrasi NaMCA 10 gram memiliki derajat subsitusi terendah yaitu 0,066. Oleh sebab itu
sampel CMC dengan konsentrasi NaOH dan jumlah natrium monokloasetat yang semakin besar
akan menghasilkan derajat substitusi yang semakin besar.

Pengaruh konsentrasi NaOH pada produksi CMC dilakukan oleh Santosa et al (2020) (Santosa
et al., 2020), dimana derajat substitusi dipengaruhi oleh konsentrasi NaOH dan berat natrium
monokloroasetat. Nilai derajat subtitusi mengalami peningkatan seiring dengan meningkatnya
konsentrasi NaOH yang diberikan dikarenakan semakin banyak NaOH akan meningkatkan
tingkat pengembangan selulosa yang bisa memudahkan masuknya reagen natrium
monokloroasetat untuk mensubstitusi gugus hidroksil pada selulosa dengan gugus fungsi CMC
(Santosa et al., 2020). Semakin besar jumlah narium monokloroasetat yang digunakan akan
menghasilkan derajat substitusi yang semakin besar. Akan tetapi pada batas tertentu, jumlah
natrium monokloroasetat yang berlebih dapat bereaksi dengan NaOH membentuk natrium
glikoat (HOCH,COONa) dan natrium klorida (NaCl) yang akibatnya menurunkan nilai derajat
substitusi (Wijayani et al., 2010). Sedangkan jika jumlah natrium monokloroasetat yang
ditambahkan terlalu sedikit, maka hasil derajat substitusi yang dihasilkan akan rendah. Reaksi
alkalisasi dan karboksimetilisasi dapat dilihat pada Gambar 2 dan 3.

Reaksi Alkalisasi:
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R selulosaOH + NaOH —> RselulosaONa + H,0 (€))
CH,OH CH,—ONa
o} ——0O
\ (@) + nNaOH —» \ /< O + H,0
e} ¢}
OH OH OH OH

Gambar 2. Reaksi Alkalisasi CMC (Helda & Dodi, 2014).

Proses alkalisasi dalam Gambar 2 menunjukkan bahwa selulosa bereaksi dengan NaOH
sehingga terjadi reaksi substitusi antara gugus hidroksil dengan NaOH yang menghasilkan
natrium selulosa (Nisa & Putri, 2014). Proses alkalisasi mengembangkan selulosa,
menyebabkan perubahan struktur kristal selulosa, dan meningkatkan daya tembus serat untuk
bereaksi dengan senyawa kimia. Larutan NaOH mengaktifkan gugus -OH dalam molekul
selulosa dan memfasilitasi difusi reagen untuk proses karboksimetilisasi (Nur’ain et al.,
2017).

Reaksi Karboksimetilisasi:

R selulosaONa + CICH,COONa —> R selulosaOCH,COONa + NaCl (4)
CH,—ONa CH,OCH,COONa
o cl o H | oH
N o) + nH2(|j_|(|j —>\OJ b o O + NaCl
© éNa HO— \
OH OH H OH
Na-Selulosa Na.(Kloroasetat) Na.(CMC)

Gambar 3. Reaksi Karboksimetilisasi CMC (Helda & Dodi, 2014)

Proses karboksimetilasi dijelaskan dalam reaksi (4) dan Gambar 3, menunjukkan bahwa
penggunaan monokloroasetat mempengaruhi substitusi unit anhidroglukosa pada selulosa
(Helda & Dodi, 2014). Garam natrium monokloroasetat akan bereaksi dan bersubsitusi
dengan gugus hidroksil selulosa membentuk CMC. Menurut (Yusoff et al, 2021), derajat
substitusi CMC memiliki nilai standar 0,4 sampai 1,5 (Yusoff et al., 2021). Berdasarkan
Gambar 1, maka produk CMC yang memenuhi syarat standar SNI adalah sampel dengan
penambahan jumlah natrium monokloroasetat sebanyak 16 gram. Hal ini jelas terjadi karena
substitusi anhidro glukosa pada selulosa sangat dipengaruhi oleh jumlah natrium
monokloroasestat (Santosa et al., 2020).
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Berdasarkan perbedaan bahan baku yang digunakan, derajat substitusi yang dihasilkan sampel
nata de coco lebih tinggi dibandingkan derajat substitusi limbah kertas. Hal ini terjadi karena
kandungan selulosa yang ada di nata de coco lebih murni dibandingkan kandungan selulosa
yang ada di limbah kertas. Semakin murni kandungan selulosa yang terkandung dalam suatu
sampel membuat reagen natrium monokloroasetat lebih mudah untuk mensubstitusi gugus
hidroksil pada selulosa.

3.2 Perbandingan dengan penelitian sebelumnya

Tabel 2. Perbandingan DS CMC dari berbagai penelitian

Bahan baku Maksimal DS CMC Referensi

Limbah kertas 0,8946 (Yusoff et al., 2021)
Limbah kertas 1,0700 (Joshi et al., 2015)
Limbah kertas 0,5420 Penelitian ini
Selulosa bakteri 0,2630 (Ramadhan et al., 2017)
Selulosa bakteri 0,8300 (Rachtanapun, et al., 2021a)
Selulosa bakteri 0,9200 (Rachtanapun, et al., 2021b)
Selulosa bakteri 0,9400 (Santosa et al., 2020)
Selulosa bakteri 0,6610 Penelitian ini

Pada proses produksi CMC dari bahan baku limbah kertas diketahui bahwa semakin tinggi
konsentrasi NaOH dan NaMCA akan meningkatkan nilai derajat subsitusi CMC. Hal ini
disebabkan karena jumlah ion asetat yang tinggi. Yusoff et al (2021) menunjukkan derajat
subsitusi tertinggi adalah 0,8946 dengan jumlah 5 gram asam monokloroasetat (Yusoff et
al., 2021). Joshi et al (2014) mendapatkan nilai DS sebesar 1,07 dengan konsentrasi NaOH
0,094 M, waktu reaksi 3 jam, suhu 50°C, dan konsentrasi sodium monokloro asetat 0,108
(Joshi et al., 2015). Sedangkan Ramadhan et al (2016) menghasilkan DS tertinggi pada
0,263 dengan CMC yang dihasilkan memiliki tiga variasi subsitusi yaitu pada atom C-6, C-2
dan C-3.

Hal yang sama juga terjadi pada proses produksi CMC dari bahan baku selulosa bakteri
diketahui bahwa semakin tinggi konsentrasi NaOH dan NaMCA akan meningkatkan nilai derajat
subsitusi CMC. Rachtanapun et al (2021a) menunjukkan nilai DS maksimum yang diperoleh
adalah 0,83 dari konsentrasi monokloro asetat tertinggi yaitu 24 gram (Rachtanapun, et
al., 2021a). Rachtanapun et al (2021b) menghasilkan DS tertinggi yang diperoleh adalah
0,92 dari konsentrasi NaOH 30% (Rachtanapun, et al., 2021b). Santosa et al (2020)
menunjukkan DS tertinggi yang diperoleh adalah 0,94 dari konsentrasi NaOH 35% dan
trikloroacetate 30% (Santosa et al., 2020).

Konsentrasi NaMCA yang tinggi dan berlebih tidak berpengaruh terhadap DS yang dihasilkan.
Akan tetapi, konsentrasi NaOH yang terlalu tinggi akan menghasilkan DS yang rendah karena
terbentuknya antara NaOH dan sodium NaMCA membentuk produk samping sodium glycolate
(Joshi et al., 2015; Rachtanapun, et al., 2021b; Santosa et al., 2020).

Derajat subtitusi CMC berada dalam rentang 0,4 sampai 1,5 (Yusoff et al., 2021). Jika dilihat
pada penelitian sebelumnya di Tabel 2, nilai DS pada penelitian ini masih lebih rendah
dibandingkan penelitian lainnya. Hal ini dapat disebabkan karena konsentrasi NaOH dan
NaMCA yang digunakan pada penelitian ini masih tergolong rendah. Konsentrasi NaOH juga
harus lebih dapat dioptimalkan dikarenakan konsentrasi NaOH yang tinggi dapat mendorong
terbentuknya produk samping sodium glycolate.
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Berdasarkan Tabel 2 juga dapat dilihat bahwa selulosa bakteri yang merupakan memiliki
kandungan selulosa yang tinggi tanpa adanya hemiselulosa dan lignin tidak menjamin
tingginya nilai DS yang dihasilkan. Penelitian Joshi et al (2014) menunjukkan bahwa pemurnian
selulosa dari limbah kertas dengan metode pulping dan deinking yang maksimal secara kimia
serta penggunaan NaOH dan NaMCA yang optimum untuk membentuk CMC, menghasilkan
DS yang lebih tinggi dibandingkan dengan bahan baku selulosa bakteri. Rendahnya nilai DS
pada bahan baku selulosa bakteri juga dapat disebabkan oleh ada pengotor pada saat proses
dan belum optimalnya penggunaan NaOH dan NaMCA dalam membentuk CMC.

4. KESIMPULAN

Pada penelitian ini diteliti perbandingan produksi CMC dari limbah kertas dan selulosa bakteri.
Berdasarkan penelitian yang dilakukan diperoleh bahwa CMC dari nata de coco dengan
konsentrasi 20% NaOH dan 16 gram NaMCA memiliki derajat subsitusi tertinggi yaitu 0,661.
Sedangkan CMC dari bahan baku limbah kertas dengan 10% NaOH dan 10 gram NaMCA
memiliki derajat subsitusi terendah yaitu 0,066. Semakin tinggi konsentrasi NaOH dan NaMCA
yang digunakan akan meningkatkan nilai DS CMC. Nilai DS menunjukkan CMC dengan bahan
baku selulosa bakteri memiliki nilai DS lebih tinggi dibandingkan dengan CMC dengan bahan
baku limbah kertas. Proses pretreatment bahan baku dan optimasi jumlah NaOH dan NaMCA
dapat meningkatkan nilai DS pada CMC yang dihasilkan.
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