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ABSTRAK

KONVERSI NANOSELULOSA MENJADI GULA ALKOHOL
MENGGUNAKAN NANOKOMPOSIT Ni0,3Cu0,7Fe2O4

YANG DIIRADIASI SINAR UV

Oleh

Mega Mawarti

Telah dilakukan preparasi nanokomposit Ni0,3Cu0,7Fe2O4 menggunakan metode
sol-gel dan pektin sebagai agen pengemulsi dan dikalsinasi pada temperatur
600oC, dilanjutkan dengan uji aktivitas fotokatalitik. Katalis telah dikarakterisasi
menggunakan peralatan XRD, FTIR, dan TEM. Selanjutnya katalis yang
diperoleh digunakan untuk uji konversi nanoselulosa menjadi gula alkohol yang
diiradiasi dengan sinar UV pada variasi waktu penyinaran 30 menit, 45 menit, dan
60 menit. Hasil analisis difraksi sinar-X (XRD) terhadap katalis Ni0,3Cu0,7Fe2O4

menunjukkan adanya beberapa fasa kristal yakni fasa mayor CuFe2O4 dan
NiFe2O4, serta fasa minor Fe3O4, CuO dan NiO. Hasil analisis keasaman katalis
dengan metode gravimetri sebesar 1,606 mmol piridin/g katalis. Berdasarkan
metode Fourier Transform Infra Red (FTIR) memberikan hasil jenis situs asam
Lewis yang lebih dominan dari situs asam Bronsted-Lowry. Hasil analisis
morfologi katalis dengan metode Transmission Electron Microscopy (TEM)
menunjukkan fasa kristalin yang terbentuk terdistribusi secara merata (homogen)
dan masih terdapat sedikit aglomerasi dengan ukuran butiran rata-rata sebesar
19,31 nm. Analisis menggunakan Kromatografi Cair Kinerja Tinggi (KCKT)
mengungkapkan bahwa nanoselulosa yang telah dikonversi menjadi sorbitol dan
manitol pada waktu penyinaran 60 menit memberikan konsentrasi sorbitol lebih
besar dibandingkan manitol, yakni 1348 ppm.

Kata kunci: nanoselulosa, gula alkohol, sinar UV, pektin



ABSTRACT

NANOCELLULOSE CONVERSION INTO ALCOHOL SUGAR
USING NANOCOMPOSITE Ni0.3Cu0.7Fe2O4

IRRADIATED BY UV-LIGHT

By

Mega Mawarti

Ni0.3Cu0.7Fe2O4 nanocomposite was prepared using sol-gel method and pectin as
an emulsifying agent and calcined at 600oC, followed by photocatalytic activity
test. Then, catalyst was characterized by different techniques, such as XRD, FTIR,
and TEM. After characterization, catalyst was used to convert nanocellulose into
alcohol sugar by UV-light irradiation at variation of time 30 minutes, 45 minutes
and 60 minutes. The result of X-ray diffraction (XRD) analysis of Ni0.3Cu0.7Fe2O4

catalyst showed there are several crystallite phases of CuFe2O4 and NiFe2O4 as
major phases and Fe3O4, CuO and NiO as minor phases. The result of acidity
property analyzed by gravimetric method was 1.606 mmol pyridine/g catalyst.
According to Fourier Transform Infra Red (FTIR), resulted that Lewis acid sites
are more dominant than Bronsted-Lowry sites. The results of morphological
analysis of catalyst using Transmission Electron Microscopy (TEM) showed that
the crystalline phases was distributed evenly (homogeneous) and there was still a
slight agglomeration with an average size of 19.31 nm. Analysis using High
Performance Liquid Chromatography (HPLC) revealed that nanocellulose was
converted into sorbitol and mannitol at 60 minutes retention time with the sorbitol
product as the highest concentration, which was 1348 ppm.

Keywords: alcohol sugar, uv-light, nanocellulose, pectin
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I. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Saat ini biomassa telah banyak menarik perhatian dikarenakan sifatnya yang

ramah terhadap lingkungan dan dapat dimanfaatkan sebagai sumber energi

terbarukan (renewable). Salah satu bahan biomassa yang sering

dimanfaatkan ialah selulosa. Dalam konteks ini, konversi katalitik selulosa

untuk bahan bakar dan bahan kimia lebih menarik dan menjanjikan daripada

sumber biomassa lain seperti pati (Kwon et al., 2011). Oleh karena itu,

selulosa merupakan biomassa yang menjanjikan sebagai sumber daya alam

untuk dikonversi menjadi bahan kimia yang lebih bermanfaat (Fukuoka and

Dhepe, 2006).

Di alam, biasanya selulosa berasosiasi dengan polisakarida lain seperti

hemiselulosa atau lignin membentuk kerangka utama dinding sel tumbuhan

(Holtzapple, 1993). Selulosa dapat dihidrolisis menjadi glukosa dengan

menggunakan asam atau enzim. Proses ini bertujuan memecah ikatan

lignin, menghilangkan kandungan lignin dan hemisellulosa, merusak

struktur kristal dari selulosa serta meningkatkan porositas bahan (Sun and

Cheng, 2002). Rusaknya struktur kristal selulosa akan mempermudah

terurainya selulosa menjadi glukosa. Selain itu, hemiselulosa turut terurai
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menjadi senyawa gula sederhana: glukosa, galaktosa, manosa, heksosa,

pentosa, xylosa dan arabinosa. Hidrolisis dari selulosa dapat menghasilkan

komponen glukosa lebih dari 5.000 unit sehingga dapat dikonversi menjadi

gula-gula alkohol yang mempunyai nilai jual yang lebih tinggi. Gula

alkohol yang dimanfaatkan biasanya dalam bentuk sorbitol, manitol, dan

xylitol (Hansen et al., 2006).

Konversi selulosa menjadi gula alkohol menggunakan katalis logam transisi

telah dilakukan sebelumnya menggunakan katalis NixFe2-xO4 dengan

variabel x = 0,5 pada suhu 120 oC dan variabel x = 1 pada suhu 140 oC, hasil

uji katalitik menunjukkan bahwa katalis dapat mengkonversi selulosa

menjadi sorbitol, manitol, dan xylitol (Amalia, 2013). Selain itu konversi

selulosa menjadi gula alkohol menggunakan katalis logam transisi juga telah

dilakukan sebelumnya dan memberikan hasil yang cukup besar serta efektif

dengan penggunaan katalis Ni4,63Cu1Al1,82Fe0,79 (pada 488 K; 3 jam; 4 MPa)

menghasilkan sorbitol 68,07% (Liu et al., 2014).

Banyak metode yang telah digunakan untuk mengkonversi biomassa

menjadi sumber bahan bakar dan turunan bahan kimia, seperti fermentasi

(Mota et al., 2011), pyrolisis (Lu et al., 2014), gasifikasi-uap (Seri et al.,

2002) dan super-kritis (Kumar and Gupta, 2008; Trahanovsky et al., 2013).

Namun demikian, metode-metode tersebut membutuhkan energi yang cukup

tinggi, peralatan yang mahal, dan juga menghasilkan limbah. Oleh karena

itu, pada penelitian ini akan digunakan energi cahaya matahari (sinar UV)

yang ramah terhadap lingkungan dan ekonomis serta dapat beroperasi pada
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temperatur ruang (Colmenares et al., 2009; Colmenares et al., 2011; Zhang

et al., 2016).

Material komposit adalah kombinasi antara dua bahan atau lebih yang memiliki

sejumlah sifat berbeda yang dimiliki oleh masing-masing komponen. Pada

bahan komposit, komponennya tidak mengalami perubahan kimia. Berbagai

penelitian menunjukkan bahwa komposit yang menggunakan nanomaterial

menghasilkan sifat yang lebih baik (Twardowski, 2007).

Fotokatalisis adalah proses terjadinya reaksi suatu materi terhadap materi

lainnya yang dibantu oleh energi dari penyinaran ultraviolet dan katalis padat

(Setiawan, 2007). Katalis ini mempercepat fotoreaksi melalui interaksinya

dengan subtrat baik dalam keadaan dasar maupun keadaan tereksitasinya, atau

fotoproduk utamanya yang bergantung pada mekanisme fotoreaksi tersebut.

Fotokatalis mampu mempercepat laju reaksi melalui reaksi fotokimia serta

bersifat semikonduktor. Material semikonduktor memiliki energi celah pita

yang memenuhi syarat untuk proses katalisis (Qodri, 2011).

Sinar ultraviolet merupakan suatu bagian dari spektrum elektromagnetik

yang dapat merambat dalam ruang vakum maupun dalam media non vakum.

Sinar UV mempunyai rentang panjang gelombang 100 - 400 nm yang

berada di antara spektrum sinar-X dan cahaya tampak atau rentang energi

sebesar 3,1-12,4 eV. Sedangkan selulosa dengan ikatan β -1,4 – glikosidik

memerlukan energi sebesar 2-14 kJ/mol untuk memutuskan ikatan O-

glikosidiknya per molekul selulosa (Beckham et al., 2001; Sorensen et al.,

2015). Hal ini telah terbukti dengan dengan menggunakan fotokatalis TiO2
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dan terdopannya memberikan konversi selulosa 100% (Zhang et al., 2016;

Kawai and Sakata, 1980) karena energi band-gab untuk TiO2 anatase dan

rutile masing-masing 3,22 dan 3,03 eV (Yamamoto et al., 2001).

Konversi fruktosa dan xylosa menjadi asam organik menggunakan lampu

UV 400W, λ = 365 nm selama 120 menit pada temperatur 30 oC dengan

konversi sebesar 50-70% (Puttipat et al., 2014). Kelompok riset di Inggris

juga mengkonversi selulosa dalam bentuk nano yang ditempelkan pada TiO2

dan TiO2 (Pt), disuspensi dalam air bebas ion dan diaerasi serta reaksi

berlangsung 6 jam untuk 1 siklus dan proses berlangsung hingga 7 siklus

serta iradiasi sinar UV berasal dari lampu Fe-halida. Konversi selulosa

tersebut memberikan hasil bahan bakar hidrogen sebesar 90% (Zhang et al.,

2016).

Produk konversi selulosa bergantung pada bahan katalis yang digunakan.

Nanokatalis telah banyak menarik peneliti karena material nanokatalis

menunjukkan sifat material seperti perubahan warna yang dipancarkan,

transparansi, kekuatan mekanik, konduktivitas listrik, dan magnetisasi. Salah

satu nanokatalis tersebut adalah katalis berjenis spinel ferit, misalnya nikel

ferit (NiFe2O4) (Mahaleh et al., 2008).

Keaktifan nanokatalis berbasis nikel dapat ditingkatkan dengan memadukan

nikel dengan logam lain sebagai promotor. Jenis logam yang umum digunakan

adalah logam-logam transisi seperti: Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Cu, dan Zn yang

memiliki orbital d yang masih kekurangan elektron. Logam-logam tersebut

umumnya adalah logam transisi yang menyediakan orbital d kosong atau
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elektron tunggal yang akan disumbangkan pada molekul reaktan sehingga

terbentuk ikatan baru dengan kekuatan ikatan tertentu (Campbell, 1998).

Logam yang dipilih pada penelitian ini ialah logam Cu, dimana logam Cu ini

harganya lebih murah dan ketersediaannya banyak. Oleh karena itu, dalam

penelitian ini digunakan nanofotokatalis Ni0,3Cu0,7Fe2O4 sebagai katalis

heterogen.

Dalam preparasi nanofotokatalis, pemilihan metode preparasi menjadi faktor

penting.  Salah satu metode preparasi yang berhasil memberikan fotokatalis

berukuran nano adalah metode sol gel. Hal ini dikarenakan prosesnya yang

sederhana dengan mencampurkan logam-logam aktif secara bersamaan

kedalam prekursor katalis.  Selain itu penggunaan emulsifier (pengemulsi)

yang tepat juga merupakan faktor pendukung dalam preparasi katalis.

Emulsifier yang umum digunakan adalah senyawa organik (polimer) dengan

banyak pasangan elektron bebas yang nantinya akan membentuk susunan

teratur pada permukaan logam aktif untuk saling terdispersi dan terikat kuat

satu sama lain (Hanke, 2001).

Berdasarkan penjelasan di atas, maka pada penelitian ini akan dilakukan

preparasi nanofotokatalis Ni0,3Cu0,7Fe2O4 melalui metode sol-gel

menggunakan pengemulsi pektin. Kemudian akan dilakukan freezdry dan

kalsinasi dengan suhu 600 oC yang diharapkan dapat menghasilkan sorbitol,

manitol dan xylitol. Selanjutnya, katalis akan dikarakterisasi untuk

menentukan fasa kristalin katalis menggunakan sinar-X (X-ray Difraction/

XRD), mengukur jumlah keasaman dan jenis situs asamnya menggunakan
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metode gravimetri dan Fourier Transform Infra Red (FTIR), menentukan

distribusi ukuran partikel katalis dengan Particle Size Analyzer (PSA), dan

menentuan morfologi katalis dengan Transmission Electron Microscopy

(TEM), serta uji fotokatalitik dengan Kromatografi Cair Kinerja Tinggi

(KCKT).

B. Tujuan Penelitian

Adapun tujuan dilakukannya penelitian ini adalah:

1. Mempelajari cara pembuatan nanofotokatalis Ni0,3Cu0,7Fe2O4 dengan

metode sol-gel.

2. Menguji aktivitas nanofotokatalis terhadap konversi nanoselulosa menjadi

gula alkohol dengan menggunakan sinar UV.

3. Menganalisis karakteristik nanofotokatalis Ni0,3Cu0,7Fe2O4 terhadap hasil

konversi nanoselulosa.

C. Manfaat Penelitian

Adapun manfaat dari penelitian ini adalah memberikan informasi mengenai

pembuatan dan penggunaan nanofotokatalis Ni0,3Cu0,7Fe2O4 pada proses

konversi nanoselulosa menjadi sorbitol, manitol, dan xylitol.



II. TINJAUAN PUSTAKA

A. Nanopartikel

Material nanopartikel secara luas telah banyak menarik perhatian para peneliti.

Hal ini dikarenakan material nanopartikel memiliki ukuran partikel yang sangat

kecil dan sifat permukaannya dapat dengan mudah di atur dan di ubah sesuai

pemanfaatannya. Nanopartikel merupakan partikel mikroskopis yang memiliki

ukuran antara 1-100 nm. Proses sintesis dapat berlangsung secara fisika atau

kimia. Proses sintesis secara fisika tidak melibatkan reaksi kimia, yang terjadi

hanya pemecahan material besar menjadi material berukuran nanometer, atau

penggabungan material berukuran sangat kecil, seperti kluster, menjadi partikel

berukuran nanometer tanpa mengubah sifat bahan. Proses sintesis secara kimia

melibatkan reaksi kimia dari sejumlah material awal (precursor) sehingga

dihasilkan material lain yang berukuran nanometer. Contohnya adalah

pembentukan nanopartikel garam dengan mereaksikan asam dan basa yang

bersesuaian (Abdullah dkk, 2008).

Terdapat dua poin utama yang menjadikan material nanopartikel lebih unggul

dibandingkan dengan material besarnya (bulk).  Pertama, ukuran yang sangat

kecil, menyebabkan material nanopartikel memiliki nilai perbandingan antara

luas permukaan dan volume yang lebih besar jika dibandingkan dengan
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partikel sejenis dalam ukuran besar. Hal ini membuat nanopartikel bersifat

lebih reaktif. Reaktivitas material ditentukan oleh atom-atom di permukaan,

karena hanya atom-atom tersebut yang bersentuhan langsung dengan material

lain dan ketika ukuran partikel menuju orde nanometer, maka hukum fisika

yang berlaku lebih didominasi oleh hukum-hukum fisika kuantum (Lecloux

and Pirard, 1998). Kedua, perubah sifat, seperti sifat kekuatan mekanik,

transparansi, konduktifitas listrik dan magnetisasi pada material nanopartikel

yang berkaitan dengan fenomena kuantum akibat pengaruh keterbatasan ruang

gerak. Sedangkan perbandingan jumlah atom yang menempati luas permukaan

dan volume berkaitan dengan perubahan sifat seperti titik leleh, titik didih dan

reaktivitas kimia dari material nanopartikel tersebut (Abdullah dkk, 2008).

Material nanopartikel dapat disintesis dari metode pemecahan material makro

molekul melalui reduksi top down dan bottom up. Top down merupakan proses

yang berawal dari bulk kemudian menjadi serbuk dan menjadi material

nanopartikel, tanpa melibatkan reaksi kimia. Sedangkan bottom up merupakan

proses yang melibatkan reaksi kimia dari gabungan partikel-partikel atom yang

membentuk molekul lalu menjadi material nanopartikel.  Sintesis material

nanopartikel dengan atom logam melalui reaksi kimia harus dilengkapi dengan

penggunaan senyawa organik yang nantinya akan membentuk susunan teratur

pada permukaan logam tersebut. Bagian senyawa organik yang bersifat

hidrofobik akan langsung teradsorpsi pada permukaan nanopartikel logam dan

bagian yang bersifat hidrofilik akan berada pada bulk larutan. Senyawa

organik tersebut (surfaktan dan polimer) dapat mengontrol kecepatan reduksi

dan agregasi yang terjadi pada nanopartikel logam (Hanke, 2001).
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B. Komposit

Komposit adalah perpaduan dari material yang dipilih berdasarkan kombinasi

sifat fisik masing-masing material penyusun untuk menghasilkan material baru

dengan sifat yang unik dibandingkan sifat material dasar sebelum dicampur

dan terjadi ikatan permukaan antara masing-masing material penyusun

(Gibson, 1994).  Sifat dan karakteristik dari komposit ditentukan oleh

materialyang menjadi penyusun komposit, bentuk dan penyusunan struktural

serta interaksi antar penyusun. Bila terjadi interaksi antar penyusun maka akan

meningkatkan sifat dari komposit (Urquhart, 1991).

Pada umumnya komposit terdiri dari dua unsur, yaitu serat (fiber) dan material

pengikat serat-serat tersebut yang disebut matriks. Serat ini yang menentukan

karakteristik bahan kompositnya, seperti kekakuan, kekuatan serta sifat-sifat

mekanik yang lain. Matriks bertugas melindungi dan mengikat serat agar dapat

bekerja dengan baik (Hadi, 2000). Material komposit menggabungkan

keunggulan kekuatan dan kekakuan serat dengan massa jenis matriks yang

rendah. Hasilnya adalah suatu material yang ringan tetapi kuat dan kaku.

Berbagai penelitian menunjukkan bahwa komposit yang menggunakan

nanomaterial menghasilkan sifat yang lebih baik (Twardowski, 2007).

Nanokomposit adalah suatu bahan yang dibuat dari penggabungan antara dua

komponen berbeda yang salah satu atau keduanya berskala nanometer (10-9

meter) atau setara dengan ukuran atom dan molekul. Nanokomposit dibuat

untuk meningkatkan sifat individu bahan, baik dari segi kekuatan, struktur,

atau stabilitas sehingga diperoleh bahan baru dengan kualitas yang lebih baik.
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Nanokomposit akan memperlihatkan sifat-sifat baru yang lebih unggul

dibandingkan dengan bahan asal penyusunnya. Hal ini merupakan salah satu

keunggulan utama perkembangan dunia nanoteknologi (Li et al., 2007).

C. Katalis

Katalis merupakan suatu zat yang mampu meningkatkan laju suatu reaksi,

tanpa mengalami perubahan apapun dan secara termodinamika tidak akan

mempengaruhi nilai ketetapan kesetimbangan. Sebenarnya dalam suatu reaksi,

katalis ikut terlibat membentuk ikatan dengan molekul yang ada untuk saling

bereaksi membentuk produk yang kemudian pada akhir reaksi akan kembali ke

bentuk semula. Maka dari itu, katalis tidak memberikan tambahan energi pada

sistem, tetapi menurunkan energi aktivasi yang menyebabkan reaksi

berlangsung lebih cepat. Penurunan energi aktivasi tersebut terjadi akibat

adanya interaksi antara reaktan dengan situs-situs aktif yang terdapat pada

katalis.

Berdasarkan fasanya, katalis digolongkan menjadi katalis homogen dan katalis

heterogen.  Katalis homogen adalah katalis yang memiliki fasa yang sama

dengan fasa reaktan. Katalis ini memiliki beberapa kekurangan yaitu sulit

dipisahkan dari campuran reaksi sehingga tidak dapat digunakan kembali dan

pada akhirnya akan ikut terbuang sebagai limbah yang dapat mencemarkan

lingkungan serta bersifat korosif. Sedangkan katalis heterogen merupakan

katalis yang memiliki fasa berbeda dengan reaktan. Katalis ini berada pada

fasa padat sedangkan reaktan berada pada fasa cair atau gas. Penggunaan
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katalis heterogen lebih disukai dibandingkan katalis homogen karena memiliki

berbagai keunggulan, antara lain memiliki efisiensi yang tinggi, tidak korosif,

dapat dipisahkan dari campuran reaksi, dan dapat digunakan secara berulang

(Frenzer and Maier, 2006). Oleh karena itu dalam penelitian ini digunakan

katalis Ni0,3Cu0,7Fe2O4 sebagai katalis heterogen.

Nanokatalis sendiri adalah nanopartikel yang memiliki peran sebagaimana

mestinya katalis yaitu mempercepat suatu reaksi tanpa ikut serta dalam hasil

reaksi.  Keunggulan nanokatalis adalah memiliki aktivitas yang lebih baik

sebagai katalis karena material nanokatalis memiliki permukaan yang luas dan

rasio-rasio atom yang tersebar secara merata pada permukaannya. Sifat ini

menguntungkan untuk transfer massa di dalam pori-pori dan juga

menyumbangkan antar muka yang besar untuk reaksi-reaksi adsorpsi dan

katalitik (Widegren et al., 2003). Banyak metode yang telah dikembangkan

untuk sintesis nanokatalis. Berbagai metode dari pembuatan nanokatalis spinel

ferite seperti ball milling, koopresipitasi (Zi et al., 2009), metode hidrotermal

(Zhao et al., 2009), polymeric precursor (Gharagozlou, 2009), dan metode sol-

gel (Naeem et al., 2009). Dari beberapa metode sintesis tersebut, dalam

penelitian ini digunakan metode sol-gel untuk mendapatkan nanokatalis

Ni0,3Cu0,7Fe2O4.  Metode sol-gel ini dipilih karena secara luas telah digunakan

dalam sintesis katalis berpendukung logam. Selain itu metode ini memiliki

banyak keunggulan seperti dispersi yang tinggi dari spesi aktif yang tersebar

secara homogen pada permukaan katalis, tekstur porinya memberikan

kemudahan difusi dari reaktan untuk masuk ke dalam situs aktif (Lecloux and

Pirard, 1998), luas permukaan yang cukup tinggi, peningkatan stabilitas termal,
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serta kemudahannya dalam memasukkan satu atau dua logam aktif sekaligus

dalam prekursor katalis (Lambert and Gonzalez, 1998).

D. Spinel Ferite

Spinel ferite adalah salah satu bentuk struktur katalis yang memiliki rumus

umum AB2O4 dimana A adalah kation-kation bervalensi 2 seperti Fe, Ni, Mo

dan lain-lain, yang menempati posisi tetrahedral dalam struktur kristalnya dan

B adalah kation-kation bervalensi 3 seperti Fe, Mn, Cr dan lain-lain, yang

menempati posisi oktahedral dalam struktur kristalnya, serta terdistribusi pada

lattice fcc yang terbentuk oleh ion O2- (Kasapoglu et al., 2007; 2008; Iftimie et

al., 2006). Struktur kristal spinel ferite ditunjukkan pada Gambar 1.

Gambar 1. Struktur kristal spinel ferite

Terdapat tiga bentuk distribusi kation-kation dalam sruktur spinel, yaitu

keadaan normal, keadaan terbalik (inverse) dan keadaan antara normal dan

terbalik.  Pada keadaan normal ion-ion logam bervalensi 2 akan terletak pada

posisi tetrahedral atau dapat dituliskan (M2+)A[M2
3+]BO4, pada keadaan terbalik

(inverse) ion-ion logam bervalensi 2 akan terletak pada posisi oktahedral atau

dapat dituliskan (M3+)A[M2+M3+]BO4 dan keadaan antara normal dan terbalik,
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setengah dari ion-ion logam bervalensi 2 dan 3 akan menempati posisi

tetrahedral dan oktahedral atau dapat dituliskan (M2+M3+)A[M1-x
2+M2-λ

3+]BO4

(Manova et al., 2005). Salah satu spinel ferite yang telah banyak digunakan

sebagai katalis adalah nikel ferite (NiFe2O4). Nikel ferite ini memiliki struktur

spinel terbalik (inverse) yang mana setengah dari ion Fe mengisi pada posisi

tetrahedral (posisi A) dan sisanya menempati posisi pada oktahedral (posisi B)

hal ini dapat dituliskan dengan rumus (Fe3+
1.0)[Ni2+

1.0Fe3+
1.0]O

2-
4 (Kasapoglu et

al., 2007; Maensiri et al., 2007).

E. Metode Preparasi Nanokatalis

Karakteristik nanokatalis sangat dipengaruhi oleh tiap langkah preparasi yang

dilakukan. Tujuan utama dari pemilihan metode preparasi nanokatalis adalah

mendapatkan struktur definit, stabil, mempunyai luas permukaan yang tinggi

dan situs aktif yang lebih terbuka serta ukuran yang kecil. Pemilihan metode

preparasi yang tepat akan menunjukkan hasil karakteristik nanokatalis yang

diharapkan memiliki aktivitas, selektivitas dan stabilitas yang maksimal.

1. Sol-gel

Metode sol-gel merupakan suatu metode sintesis berdasarkan reaksi kimia

dalam larutan pada suhu rendah, dimana dalam proses tersebut terjadi

perubahan fasa dari suspensi koloid (sol) membentuk fasa cair kontinyu (gel).

Di dalam sol ini terlarut partikel halus dari senyawa hidroksida atau senyawa

oksida logam. Proses tersebut kemudian dilanjutkan dengan proses gelasi dari

sol tersebut untuk membentuk jaringan dalam suatu fasa cair yang kontinyu,
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sehingga terbentuk gel. Proses sol-gel melibatkan transisi pada sistem dari fasa

sol menjadi fasa gel yang didasarkan pada kemudahan memasukkan satu atau

dua logam aktif secara bersamaan dalam prekursor katalis. Metode sol-gel

sendiri meliputi hidrolisis, kondensasi, pematangan gel dan pengeringan.

(1) Logam prekursor (alkoksida) secara bertahap dihidrolisis membentuk sol

koloid.  Hidrolisis menggantikan ligan (-OR) menjadi gugus hidroksil (-OH).

Faktor yang sangat berpengaruh terhadap proses hidrolisis adalah rasio pelarut

polimer yang digunakan. Peningkatan rasio pelarut akan meningkatkan reaksi

hidrolisis yang mengakibatkan reaksi berlangsung cepat sehingga waktu gelasi

lebih cepat. (2) Terjadi proses gelasi dari sol koloid menjadi gel dengan

membentuk jaringan dalam fasa cair yang kontinyu, reaksi kondensasi ini

melibatkan gugus hidroksil yang terdapat pada sol koloid. (3) Setelah reaksi

hidrolisis dan kondensasi, dilanjutkan dengan proses pematangan gel agar

jaringan gel yang terbentuk menjadi lebih kaku, kuat, dan menyusut didalam

larutan. (4) Tahapan terakhir adalah proses penguapan larutan yang tidak

diinginkan untuk menghasilkan katalis dengan luas permukaan tinggi.

Keunggulan dari metode sol-gel dibandingkan dengan metode lain adalah:

a. Dispersi yang tinggi dari spesi aktif yang tersebar secara homogen pada

permukaan katalis.

b. Tekstur porinya memberikan kemudahan difusi dari reaktan untuk masuk ke

dalam situs aktif.

c. Luas permukaan dari katalis yang didapat cukup tinggi.

d. Peningkatan stabilitas termal.
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2. Pengeringan Beku

Pada proses sintesis katalis, molekul-molekul pelarut juga ikut terperangkap

dalam pori-pori katalis. Oleh karena itu, pelarut harus dihilangkan dari zat

padatnya sampai nilai kadar airnya rendah dengan cara pengeringan.

Umumnya pengeringan dapat dilakukan dengan pemanasan pada temperatur

120oC. Namun, pemanasan dapat menyebabkan tidak meratanya warna katalis

dan rusaknya situs aktif katalis sehingga aktivitas katalis tidak optimal.

Peningkatan temperatur yang lebih tinggi juga dapat menyebabkan kerusakan

terhadap pembentukan kisi kristal katalis dan luas permukaannya. Maka

diperlukan metode lain yang lebih baik untuk mengatasi permasalahan tersebut.

Freeze drying adalah salah satu metode pengeringan yang dapat

mempertahankan mutu hasil pengeringan, mampu menghilangkan air hidrat

dalam rongga prekursor katalis tanpa merusak struktur jaringan katalis tersebut

karena memiliki efektivitas yang tinggi. Untuk proses pengeringan

menggunakan freeze dryer, sampel yang akan dikeringkan terlebih dahulu

dibekukan agar air yang terperangkap diubah menjadi kristal-kristal es.

Selanjutnya pengeringan dilakukan menggunakan tekanan rendah agar

kandungan air yang sudah menjadi kristal-kristal es akan langsung tervakum

dan terbuang menjadi uap, dikenal dengan istilah sublimasi. Pengeringan

menggunakan alat freeze dryer lebih aman terhadap resiko terjadinya degradasi

senyawa dalam sampel. Hal ini mungkin dikarenakan penggunaan temperatur

yang relatif rendah saat pengering dan lamanya proses pengeringan membuat

sampel lebih stabil dibandingkan dengan metode pengeringan yang lain.
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Keuntungan menggunakan metode freezer drying yaitu hasilnya homogen,

murni, dengan ukuran partikel dapat diproduksi kembali serta memiliki

aktivitas yang seragam (Bermejo et al., 1995).

3. Kalsinasi

Kalsinasi merupakan proses pemanasan suatu zat padat pada suhu tinggi

dibawah titik lelehnya yang dilakukan secara bertahap dengan laju dan derajat

kenaikan yang konstan. Kalsinasi diperlukan sebagai penyiapan serbuk untuk

proses lebih lanjut dan memperoleh ukuran partikel yang optimum serta

menggunakan senyawa dalam bentuk garam atau dihidrat menjadi oksida,

membentuk fase kristal. Perubahan ini terjadi karena atom-atom karbon,

hidrogen dan oksigen dapat teruapkan menjadi air dan karbon dioksida.

Pada proses kalsinasi terjadi tiga tahapan penting, yaitu pada kisaran suhu

120oC - 300oC akan terjadi pelepasan molekul air (H2O) yang masih terikat

pada prekursor katalis. Kemudian pada kisaran suhu 550oC akan terjadi

pelepasan gas CO2 dan gas-gas lain akibat reaksi oksida yang terbentuk dengan

penyangga. Setelah itu dibutuhkan pemanasan lanjutan (> 600oC) untuk

membentuk ikatan yang lebih kuat dan tidak mudah lepas pada katalis sehingga

stabilisasi sifat-sifat mekaniknya akan semakin meningkat, pada tahap ini

prekursor katalis telah berubah menjadi padatan yang mengandung fasa

kristalin. Katalis yang telah dikalsinasi akan dapat bertahan lebih lama dalam

masa penyimpanannya dan tidak aktif.
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F. Pektin

Pektin merupakan polisakarida kompleks tersusun atas polimer asam α-D-

galakturonat yang terikat melalui ikatan α-1,4-glikosidik.  Pektin terkandung di

dalam dinding sel primer yaitu diantara selulosa dan hemiselulosa. Pektin

bersifat asam dan koloidnya bermuatan negatif karena adanya gugus karboksil

bebas pada rantai panjang struktur pektin. Namun, sebagian dari gugus

karboksil tersebut secara alami juga termetoksilasi menjadi gugus metoksil

(Yujaroen et al., 2008). Struktur pektin ditunjukkan pada Gambar 2.

Gambar 2. (a) Struktur α-galakturonat, (b) Stuktur metilasi α-galakturonat
(c) Struktur Pektin

Sifat penting pektin adalah kemampuannya membentuk gel. Kadar metoksi

berperan dalam menentukan sifat fungsional dan mempengaruhi struktur serta

tekstur dari gel pektin (Constenla and Lozano, 2006). Pembentukan gel terjadi

melalui ikatan hidrogen di antara gugus karboksil bebas dan di antara gugus

hidroksil. Pektin dengan kandungan metoksi tinggi membentuk gel dengan

gula dan asam pada konsentrasi gula 58-70% sedangkan pektin dengan metoksi

rendah tidak mampu membentuk gel dengan asam dan gula tetapi dapat
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membentuk gel dengan adanya ion-ion kalsium. Pektin banyak digunakan

sebagai komponen fungsional pada industri makanan karena kemampuannya

dalam membentuk gel dan menstabilkan protein. Pada penelitian ini, pektin

digunakan sebagai pengkhelat yang dapat mengikat ion logam pada preparasi

katalis.

G. Reaksi Fotokatalitik

Fotokatalis adalah kombinasi antara proses fotokimia dengan proses katalitik

dimana diperlukan cahaya dan katalis untuk dapat melangsungkan atau

mempercepat transformasi kimia. Suatu bahan dapat dijadikan fotokatalis jika

memiliki daerah energi kosong yang disebut celah pita energi (energi bandgap)

(Patil et al., 2008). Fotokatalisis atau reaksi fotokatalitik dapat diartikan

sebagai perubahan kecepatan reaksi kimia atau inisiasi reaksi karena adanya

radiasi cahaya dan material (fotokatalis) yang menyerap cahaya tersebut dan

melibatkan perubahan kimia (Braslavsky, 2007). Reaksi fotokatalitik dalam

tahapan mekanismenya sama dengan reaksi katalitik konvensional. Hanya saja

dalam reaksi fotokatalitik, aktivasi katalis berupa aktivasi oleh foton, berbeda

dengan reaksi katalitik jenis konvensional dengan aktivasi katalis dilakukan

secara termal (Patil et al., 2008).

Berdasarkan jenis katalis yang digunakan, proses fotokatalitik terdiri dari

fotokatalitik homogen dan fotokatalitik heterogen. Fotokatalitik homogen

adalah proses fotokatalitik yang berlangsung pada suatu sistem dalam satu fasa,

dan biasanya dengan bantuan zat pengoksidasi seperti ozon dan hidrogen
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peroksida. Sedangkan fotokatalitik heterogen adalah proses fotokatalitik yang

memanfaatkan bahan semikonduktor dalam bentuk serbuk/partikel dan

penggunaannya sebagai fotokatalis yang dilakukan dalam suspensi yang

didasarkan pada iradiasi sinar UV. Mekanisme reaksi fotokatalitik ditunjukkan

pada Gambar 3.

Gambar 3. Mekanisme fotokatalisis (Mohamed et al., 2012)

Aktivitas fotokatalis bergantung pada kemampuan katalis untuk menghasilkan

sepasang lubang elektron pada pita valensinya. Lubang ini kemudian akan

berfungsi sebagai tempat terjadinya oksidasi. Keberadaan lubang elektron

tersebut akan mempercepat proses transfer elektron yang terjadi. Dengan

demikian, keberadaan dari pasangan lubang elektron akan mempercepat reaksi

redoks (Putera, 2008).

Secara umum mekanisme fotokatalisis adalah pembentukan radikal OH- dan

pembentukan spesi super oksida anion dari oksigen. Ketika fotokatalis

mengabsorpsi cahaya dengan panjang gelombang tertentu, maka fotokatalis

memperoleh energi. Energi tersebut akan digunakan untuk eksitasi elektron

dari pita valensi menuju pita konduksi. Setelah elektron tereksitasi, akan
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dihasilkan suatu lubang pada pita valensi. Lubang akan memecah air

membentuk suatu hidroksi radikal. Hidroksi radikal tersebut kemudian akan

bereaksi dengan molekul organik dan memecah senyawa organik tersebut

menjadi senyawa intermediet lain yang akan mengalami reaksi lebih lanjut.

Elektron yang tereksitasi akan bereaksi dengan oksigen yang membentuk spesi

anion super oksida. Anion super oksida akan bereaksi dengan senyawa hasil

pemecahan molekul organik membentuk produk. Siklus ini akan terus

berulang sampai reaksi selesai (Putera, 2008).

H. Selulosa

Selulosa adalah polimer glukosa yang membentuk rantai linier dan

dihubungkan oleh ikatan β-1,4 glikosidik. Struktur yang linier menyebabkan

selulosa bersifat kristalin dan tidak mudah larut. Di alam, biasanya selulosa

berasosiasi dengan polisakarida lain seperti hemiselulosa atau lignin

membentuk kerangka utama dinding sel tumbuhan (Holtzapple, 1993).

Struktur selulosa ditunjukkan dalam Gambar 4.

Gambar 4. Struktur selulosa

Hidrolisis sempurna dari selulosa akan menghasilkan monosakarida yaitu

glukosa, sedangkan hidrolisis yang tidak sempurna akan menghasilkan
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oligosakarida dari selulosa yaitu selobiosa. Namun, proses hidrolisis yang

sempurna sangat sulit untuk dilakukan. Hal ini dikarenakan keberadaan

hemiselulosa dan lignin dapat menghambat proses hidrolisis. Selulosa dapat

dihidrolisis menjadi gula reduksi (glukosa, fruktosa, selobiosa) dengan

menggunakan media air dan dibantu dengan katalis asam atau enzim (Huber et

al., 2006), degradasi dengan supercritical water (Saka and Ehara, 2005), dan

pirolisis suhu tinggi dengan atau tanpa katalis (Carlson et al., 2008).

Selulosa dapat dimanfaatkan untuk produksi gula alkohol seperti sorbitol,

manitol, xylitol dengan bantuan katalis. Selulosa dapat menghasilkan sorbitol

dengan rendemen 71,1% menggunakan katalis yang mengandung gugus

sulfonat dan nanopartikel Ru (Lee and Jeffries, 2011). Konversi selulosa

menjadi sorbitol dengan rendemen 32 % dan manitol dengan rendemen 6,6%

menggunakan katalis Pt/Al2O3 (Fukuoka et al., 2009).

Konversi dipengaruhi oleh berbagai faktor lain seperti indeks kristalinitas,

tingkat polimerisasi, dan fraksi gugus ujung yang terikat dengan substrat.

Indeks kristalinitas merupakan faktor utama dalam proses konversi selulosa.

Hal ini dikarenakan struktur kristal yang dimiliki selulosa sebagai hasil ikatan

jaringan hidrogen yang luas, mampu membuat selulosa tahan terhadap reaksi

enzimatik.  Jika struktur kristal yang dimiliki selulosa semakin kristalin, maka

katalis akan semakin sulit untuk berinteraksi dengan situs inti kristal pada

selulosa (Zhang et al., 2010). Oleh karena itu dibutuhkan pemilihan katalis

yang tepat yang mampu memberikan aktivitas katalitik yang optimal.
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I. Gula Alkohol

Gula alkohol merupakan hasil dari reduksi glukosa berupa monosakarida atau

disakarida yang memiliki tiga atau lebih kelompok hidroksil atau alkohol

polihidrat. Secara kimia disebut sebagai gula alkohol karena bagian strukturnya

mirip dengan alkohol dan rasanya menyerupai gula tebu (sukrosa). Rasa manis

yang dimiliki menjadikan gula alkohol sebagai pemanis yang rendah kalori,

sehingga sering digunakan sebagai pemanis untuk penderita diabetes karena

tidak menaikkan kadar glukosa darah. Gula jenis ini dibuat dari bahan berpati

seperti tapioka, pati umbi-umbian, sagu atau pati jagung. Senyawa gula alkohol

diantaranya yaitu, manitol, sorbitol, dan xylitol yang merupakan turunan

monosakarida dari glukosa (Wolevar, 2002). Struktur manitol, sorbitol dan

xylitol ditunjukkan pada Gambar 5.

a. b. c.

Gambar 5. a. Manitol, b. Sorbitol, c. Xylitol

1. Sorbitol dan Manitol

Sorbitol dan manitol adalah gula alkohol yang terdiri dari enam rantai karbon

dengan rumus kimia C6H14O6 dan BM 182,17 g/mol. Sorbitol dan manitol

memiliki sifat tidak reaktif dan tidak higroskopis. Manitol digunakan untuk

pembuatan tablet kunyah dan granulasi serbuk sebagai eksipien. Secara alami
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manitol banyak ditemukan pada bahan alam seperti alga, manna, rumput laut

dan zaitun (Kuusisto et al., 2005). Sorbitol umumnya digunakan sebagai bahan

baku industri dan makanan seperti pasta gigi, permen, kosmetik, farmasi,

vitamin C, dan termasuk industri tekstil dan kulit. Di Indonesia sorbitol

diproduksi dari umbi tanaman singkong.

Produksi sorbitol dan manitol umumnya dilakukan dengan bahan baku

selulosa, fruktosa, sukrosa, glukosa atau sirup glukosa-fruktosa. Dari hasil

konversi tersebut untuk mendapat serbuk sorbitol dan manitol murni dapat

dilakukan pemisahan dengan proses kristalisasi fraksional. Dalam proses ini,

manitol akan mengalami pengkristalan terlebih dahulu daripada sorbitol

berdasarkan perbedaan sifat kelarutannya. Kelarutan sorbitol adalah 235 g/100

g air dan manitol 22 g/100 g air. Berikut tahapan proses konversi selulosa

menjadi sorbitol dan manitol yang ditunjukkan pada Gambar 6.

Gambar 6. Reaksi konversi selulosa menjadi sorbitol dan manitol

Saat reaksi hidrogenasi, β-fruktosa akan menjadi manitol sedangkan α-fruktosa

akan menjadi sorbitol (Toukoniitty et al., 2005). Sebelum terbentuk glukosa,

selulosa mengalami hidrolisis sehingga terbentuk monomer-monomernya yaitu

glukosa. Kemudian glukosa mengalami reaksi hidrogenasi dengan bantuan
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katalis logam yang bertekanan tinggi. Penambahan gas hidrogen dengan

katalis logam seperti platinum, paladium, nikel dan rhodium akan

meningkatkan temperatur sehingga produk yang dihasilkan akan lebih banyak

(Marhusari, 2009).

2. Xylitol

Xylitol merupakan gula alkohol yang terdiri dari lima rantai karbon dengan

rumus kimia C5H12O5 dan BM 152,15 g/mol. Secara alami xylitol banyak

ditemukan pada buah-buahan dan sayuran seperti strawberry, wortel, bayam,

selada dan bunga kol. Senyawa ini merupakan gula tereduksi yang memiliki

kelarutan 169 g/100 g air dengan pH 5-7, dimana kemanisannya sama dengan

sukrosa bahkan lebih manis dibandingkan gula alkohol lainnya (Bar, 1991).

Hal ini menyebabkan xylitol sering digunakan sebagai pengganti gula dalam

industri pengolahan makanan seperti pada produk industri coklat, permen, es

krim, selai, jus juga pada produksi roti dan minuman. Sama halnya dengan

sorbitol dan manitol, xylitol juga dapat dikonversi dari bahan lignoselulosa

khususnya hemiselulosa atau xilan. Melalui proses hidrolisis xilan akan

membentuk xilosa dan arabinosa yang kemudian dapat dihidrogenasi menjadi

xylitol.  Reaksi konversi dapat dilihat pada Gambar 7.

Gambar 7. Reaksi konversi xylitol
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Pada penelitian ini nanoselulosa yang akan dikonversi diharapkan menjadi gula

alkohol (manitol, sorbitol, maupun xylitol) dengan reaksi fotokatalitik

menggunakan katalis Ni0,3Cu0,7Fe2O4 dan penambahan aliran gas hidrogen.

J. Karakterisasi Nanokatalis

1. Penentuan Fasa Kristalin Nanokatalis

Analisis struktur kristal nanokatalis dilakukan menggunakan instrumentasi

difraksi sinar-X (X-ray Difraction/XRD). Dalam bentuk kristal, partikel

tersusun dengan pola geometrik tertentu yang teratur dalam arah tiga dimensi.

Sedangkan dalam bentuk amorf, partikel tidak tersusun secara teratur seperti

pada kristal.  XRD merupakan salah satu metode karakterisasi untuk

mengidentifikasi fasa suatu material juga untuk menentukan sifat kristal atau

kristalinitas dari suatu material dengan cara menentukan parameter kisi.

Prinsip XRD adalah difraksi gelombang sinar-X yang mengalami

penghamburan (scattering) setelah bertumbukan dengan atom kristal. Pola

difraksi yang dihasilkan merepresentasikan struktur kristal. Dari analisis pola

difraksi dapat ditentukan parameter kisi, ukuran kristal, dan identifikasi fasa

kristalin. Jenis material dapat ditentukan dengan membandingkan hasil XRD

dengan katalog hasil difraksi berbagai macam material. Metode yang biasa

dipakai adalah memplot intensitas difraksi XRD terhadap sudut difraksi 2θ.

Intensitas akan meninggi pada nilai 2θ yang terjadi difraksi, intensitas yang

tinggi tersebut dalam grafik terlihat membentuk puncak-puncak pada nilai 2θ

tertentu. Pelebaran puncak bisa diartikan material yang benar-benar amorf,
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butiran yang sangat kecil dan bagus, atau material yang memiliki ukuran kristal

sangat kecil melekat dengan struktur matriks yang amorf. Skema alat XRD

ditunjukkan pada Gambar 11.

Gambar 11. Skema alat XRD

Pada analisis XRD berkas sinar-X yang dikirim dari sumber akan

menyebabkan interaksi langsung dengan lapisan permukaan kristal melalui

bidang kristal, sehingga sinar-X akan ditransmisikan, direfleksi, diserap dan

sebagian lagi akan dihamburkan serta didifraksikan. Pola difraksi yang

dihasilkan oleh analog akan menghasilkan pola pembiasan yang sama seperti

pola difraksi cahaya pada permukaan air. Pola ini akan diplotkan berdasarkan

intensitas peak yang menyatakan indeks Miller (hkl) atau letak parameter kisi

kristal sebagai fungsi 2θ, sehingga jarak antar atom pada lapisan permukaan

kristal (d) dapat ditentukan berdasarkan hukum Bragg:

n λ= 2 d sin θ .........................................(2.1)

Dimana n dinyatakan sebagai bilangan bulat tingkatan difraksi Sinar-X, λ

dinyatakan sebagai panjang gelombang yang dihasilkan katoda (seperti Cu Kα

= 1,5414 Ǻ), sedangkan θ dinyatakan sebagai sudut difraksi Sinar-X terhadap

permukaan kristal (Richardson, 1989). Berdasarkan persamaan Bragg, jika

seberkas sinar-X dijatuhkan pada sampel kristal, maka bidang kristal itu akan
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membiaskan sinar-X yang memiliki panjang gelombang sama dengan jarak

antar kisi dalam kristal tersebut.  Sinar yang dibiaskan akan ditangkap oleh

detektor kemudian diterjemahkan sebagai sebuah puncak difraksi.  Makin

banyak bidang kristal yang terdapat dalam sampel, makin kuat intensitas

pembiasan yang dihasilkannya. Puncak-puncak yang didapatkan dari data

pengukuran ini kemudian dicocokkan dengan standar difraksi sinar-X untuk

hampir semua jenis material.  Standar ini disebut JCPDS. Proses terjadinya

pembentukkan puncak-puncak difraksi pada XRD ditunjukkan pada Gambar

12.

Gambar 12. Proses pembentukkan puncak pada XRD

Pada Gambar 12, suatu berkas sinar-X dengan panjang gelombang λ jatuh pada

kristal dengan sudut θ terhadap permukaan bidang kristal yang jaraknya adalah

d. Seberkas sinar pertama (I) yang mengenai atom A pada bidang pertama dan

sinar kedua (II) yang mengenai atom B pada bidang berikutnya mengakibatkan

masing-masing atom menghambur dalam arah rambang. Interferensi

konstruktif hanya terjadi antara sinar terhambur sejajar dan beda jarak jalannya

tepat λ, 2λ, 3λ, dan seterusnya. Jadi beda jarak harus nλ, dengan n adalah

bilangan bulat. Tiap puncak yang muncul pada pola XRD mewakili satu
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bidang kristal yang memiliki orientasi tertentu dalam sumbu tiga dimensi.

Sehingga ukuran partikel dari suatu material juga dapat dihitung dengan

Persamaan Scherrer (Maiti et al., 1973):




cos
k

D  ..........................................(2.2)

dimana: D = diameter rata-rata partikel (nm)

k = konstanta dari instrumen yang digunakan

λ = panjang gelombang sinar-X yang digunakan (nm)

β = pelebaran puncak (radian)

θ = sudut Bragg (radian)

2. Penentuan Keasaman Nanokatalis

Analisis keasaman katalis dilakukan dengan metode gravimetri dan dilanjutkan

dengan menggunakan instrumentasi Fourier Transform Infra Red (FTIR).

a. Gravimetri

Aktivitas katalis dipengaruhi oleh besarnya keasaman dari katalis tersebut.

Semakin banyak jumlah situs asam suatu katalis, maka situs aktif yang

terkandung dalam katalis juga semakin banyak, sehingga aktivitas katalitik

katalis juga semakin meningkat. Penentuan jumlah situs asam dalam katalis

dapat dilakukan dengan menggunakan metode gravimetri dengan cara

menghitung jumlah basa yang teradsorpsi secara kimia (kemisorpsi) dalam fase

gas (ASTM, 2005) yaitu dengan menempatkan sejumlah padatan katalis pada

krus dan disimpan dalam desikator yang sudah dijenuhkan dengan basa yang

mudah menguap, dan disimpan pada suhu kamar dalam selang waktu tertentu
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untuk menghilangkan uap basa yang tidak teradsorpsi dan ditimbang sampai

berat yang tetap. Jumlah basa yang tertahan pada padatan katalis merupakan

gabungan basa gas yang terfisisorpsi dan terkemisorpsi, jumlah ini setara

dengan jumlah situs asam yang ada pada permukaan katalis. Basa yang dapat

digunakan sebagai adsorbat adalah amoniak, piridin, piperidin, kuinolin,

trimetil amin, dan pirol (Richardson, 1989).

Banyaknya basa yang teradsorpsi pada situs asam menyatakan kekuatan asam

dari suatu sampel padatan. Penentuan jumlah situs asam menggunakan piridin

sebagai basa teradsopsi merupakan penentuan jumlah situs asam yang terdapat

pada permukaan katalis, dengan asumsi bahwa ukuran molekul piridin yang

relatif besar sehingga hanya dapat teradsorpsi pada permukaan katalis

(Rodiansono dkk, 2007). Banyaknya mol basa yang teradsorpsi dapat dihitung

dengan rumus:

......................(2.3)

Dimana, w1 = Berat wadah

w2 = Berat wadah + sampel

w3 = Berat wadah + sampel yang telah mengadsorpsi piridin

BM = Berat molekul piridin

b. Spektroskopi Inframerah (FTIR)

Penentuan jenis situs asam pada katalis dilakukan menggunakan FTIR. Katalis

yang telah dibiarkan mengadsorpsi basa piridin kemudian dianalisis untuk

diidentifikasi keberadaan situs asamnya melalui puncak serapan. FTIR

merupakan suatu metode analisis yang mengamati interaksi antar atom-atom
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dalam molekul berdasarkan perubahan vibrasi-vibrasi yang terbentuk pada saat

sampel teradsorpsi dengan energi khusus dan dilewati oleh sinar inframerah

(Ayyad, 2011).  Sinar inframerah ini berada pada jangkauan panjang

gelombang 2,5 – 25 µm atau jangkauan frekuensi 2000 – 400 cm-1, yaitu daerah

khusus yang berguna untuk identifkasi gugus fungsional.

Prinsip dasar dari analisis FTIR adalah penyerapan radiasi elektromagnetik

oleh gugus-gugus fungsi tertentu dengan energi vibrasi dalam bentuk spektrum.

Besarnya bilangan gelombang yang akan muncul bergantung pada kekuatan

ikatan dan massa atom yang melakukan ikatan kimia. Saat sampel dilewati

sinar inframerah, maka sejumlah frekuensi akan diserap dan sebagian lainnya

ditransmisikan, selanjutnya diterjemahkan kedalam sebuah kurva spektrum

inframerah. Instumen FTIR menggunakan sistem yang disebut dengan

interferometer untuk mengumpulkan spektrum.  Interferometer terdiri atas

sumber radiasi, pemisah berkas, dua buah cermin, laser dan detektor.  Skema

lengkap dari instrumentasi FTIR ditunjukan pada Gambar 8.

Gambar 8. Skema instrumentasi FTIR
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Karakterisasi sifat keasaman katalis dilakukan untuk mengetahui tingkat

keasaman dari katalis yang telah dibuat. Keasaman dari suatu katalis adalah

jumlah asam, kekuatan asam, serta sisi aktif katalis yang ditinjau dari gugus

asam Bronsted-Lowry dan asam Lewis. Pada situs asam Bronsted-Lowry,

piridin akan berinteraksi dengan situs asam melalui ikatan hidrogen

membentuk ion piridinium dan ditandai dengan puncak hasil serapan pada

bilangan gelombang 1537,26 cm-1, sedangkan pada situs asam Lewis piridin

akan berinteraksi secara koordinasi dengan situs aktif (logam transisi) yang

akan bertindak sebagai spesies asam Lewis dengan menerima pasangan

elektron dari piridin dan ditandai dengan puncak hasil serapan pada bilangan

gelombang 1634,95 cm-1 (Parry, 1963).  Reaksi antara piridin dengan situs-situs

asam dapat dilihat pada Gambar 9 dan Gambar 10.

Gambar 9. Reaksi piridin pada situs asam Bronsted-Lowry

Gambar 10. Reaksi piridin pada situs asam Lewis

Metode spektrofotometri infra merah digunakan untuk melihat sisi aktif katalis.

Adanya puncak serapan dari ion piridinium (C5H5N
+) dan piridin yang

teradsorpsi berturut-turut mengindikasikan adanya situs asam Bronsted-Lowry

dan situs asam Lewis yang berperan pada permukaan katalis. Situs asam
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Bronsted-Lowry pada spektra infra merah ditunjukkan pada daerah bilangan

gelombang 1350-1500 cm-1 dan situs asam Lewis pada daerah bilangan

gelombang1550-1650 cm-1 (Tanabe et al., 1981).

3. Penentuan Morfologi Kristalin Nanokatalis

Analisis morfologi kristalin nanokatalis dilakukan menggunakan instrumentasi

Transmission Electron Microscopy (TEM). TEM adalah alat untuk mengamati

bentuk, struktur serta distribusi pori padatan. Prinsip kerja TEM sama seperti

proyektor slide dimana elektron ditansmisikan ke dalam objek pengamatan dan

hasilnya diamati melalui layar (Liu et al., 2009).

Mekanisme kerja TEM yaitu pistol elektron berupa lampu tungsten

dihubungkan dengan sumber tegangan tinggi (100-300 kv) ditransmisikan pada

sampel yang tipis, pistol akan memancarkan elektron secara termionik maupun

emisi medan magnet ke sistem vakum. Interaksi antara elektron dengan medan

magnet menyebabkan elektron bergerak sesuai aturan tangan kanan, sehingga

memungkinkan elektromagnet untuk memanipulasi berkas elektron.

Penggunaan medan magnet akan membentuk sebuah lensa magnetik dengan

kekuatan fokus variabel yang baik. Selain itu, medan elektrostatik dapat

menyebabkan elektron didefleksikan melalui sudut yang konstan. Dua pasang

defleksi yang berlawanan arah dengan intermediet gap akan membentuk arah

elektron yang menuju lensa yang selanjutnya dapat diamati melalui layar

(Bendersky and Gayle, 2001). Skema alat TEM disajikan pada Gambar 13.
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Gambar 13. Skema alat TEM

Analisis TEM juga dapat melihat perbesaran dengan resolusi tinggi hingga

diatas perbesaran 500000 kali. Analisis ini dapat melihat perbesaran sampai

kristal ataupun kolom atom suatu molekul sehingga penglihatan perbesaran

dapat dilakukan secara tembus gambar. Karakterisasi TEM dapat

meningkatkan penggambaran sehingga jika terjadi penumpukan pada

perbesaran sampel tetap dapat dilihat ukuran dan bentuknya (Harahap, 2012).

4. Penentuan Distribusi Ukuran Partikel Nanokatalis

Analisis distribusi ukuran partikel nanokatalis dilakukan menggunakan

instrumentasi Particle Size Analyzer (PSA). PSA merupakan salah satu

metode karakterisasi yang tidak hanya dapat digunakan untuk mengetahui

ukuran partikel dari suatu material, namun juga dapat menginformasikan

besaran distribusi ukuran partikel tersebut. Sehingga dapat diasumsikan bahwa
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hasil pengukuran tersebut merupakan gambaran keseluruhan dari kondisi

sampel.  Alat ini mampu mengukur ukuran partikel dan molekul dalam rentang

0,15 nm sampai 10 µm.

Prinsip kerja PSA pada dasarnya menggunakan metode Dinamyc Light

Scattering (DLS). Suatu material yang akan dianalisis (sampel) dimasukkan

kedalam suspensi yang telah diinduksi oleh penambahan molekul pelarut.  Hal

ini menyebabkan partikel dari material akan bergerak bebas secara acak

bersamaan dengan molekul pelarut mengikuti aturan gerak Brown.  Molekul

pelarut bergerak karena adanya energi termal. Saat partikel terus bergerak dan

kemudian ditembakan cahaya, kecepatan gerak partikel akan berfluktuasi

akibat adanya intensitas cahaya yang dihamburkan oleh partikel tersebut,

kecepatan gerak ini bergantung pada besarnya ukuran partikel. Pengukuran

dilakukan dengan prinsip bahwa partikel-partikel yang lebih kecil akan

bergerak lebih cepat daripada partikel-partikel yang lebih besar (Skoog et al.,

1996). Prinsip kerja PSA ditunjukkan pada Gambar 14.

Gambar 14. Prinsip kerja PSA
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PSA terbagi dalam dua metode, terdiri atas:

a. Metode kering (Dry Dispersion Unit)

Metode ini memanfaatkan aliran udara sebagai media pelarut partikel

yang akan dianalisis. Metode ini lebih baik digunakan pada material yang

berukuran besar atau kasar, karena hubungan yang terjadi antar partikel

cukup lemah dan kecil kemungkinan partikel saling beraglomerasi.

b. Metode basah (Wet Dispersion Unit)

Metode ini memanfaatkan media cair untuk mendispersi partikel yang

akan dianalisis. Pada umumnya metode ini lebih baik digunakan pada

material yang berukuran nano dan submikron, karena akan besar

kemungkinan untuk partikel saling beraglomerasi.

Pengukuran partikel dengan menggunakan PSA biasanya menggunakan

metode basah.  Metode ini dinilai lebih akurat jika dibandingkan dengan

metode kering ataupun pengukuran partikel dengan metode ayakan dan analisa

gambar.  Terutama untuk sampel-sampel dalam orde nanometer dan submikron

yang biasanya memiliki kecendrungan aglomerasi yang tinggi.  Hal ini

dikarenakan partikel didispersikan ke dalam media sehingga partikel tidak

saling beraglomerasi (menggumpal).  Dengan demikian, ukuran partikel yang

terukur adalah ukuran dari single particle. Selain itu hasil pengukuran dalam

bentuk distribusi, sehingga hasil pengukuran dapat diasumsikan sudah

menggambarkan keseluruhan kondisi sampel (Rawle, 2010).
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K. Kromatografi Cair Kinerja Tinggi

KCKT merupakan suatu teknik kromatografi yang menggunakan fasa gerak

cair untuk pemisahan sekaligus untuk analisis senyawa berdasarkan kekuatan

atau kepolaran fasa geraknya. Prinsip kerja KCKT pada dasarnya sama dengan

kromatografi lapis tipis dan kromatografi kolom, yang membedakan adalah

pada kolom (fasa diam) KCKT memperbolehkan ukuran butir partikel yang

lebih kecil sehingga memberi luas permukaan yang lebih besar untuk molekul-

molekul yang lewat berinteraksi dengan fasa diamnya. Hal ini membuat

keseimbangan antar fasa menjadi lebih baik dan efisien. Tekanan tinggi

menyebabkan fasa gerak berdifusi menjadi sekecil-kecilnya karena gerakan

yang begitu cepat. Sehingga akan didapatkan hasil pemisahan komponen-

komponen dari campuran yang sebaik-baiknya. Pada KCKT ada 2 tipe

pemisahan yaitu:

1. Pemisahan dengan Fasa Normal

Pemisahan yang dilakukan jika Fasa diamnya bersifat lebih polar

dibandingkan dengan fasa geraknya.

2. Pemisahan dengan Fasa Terbalik

Pemisahan yang dilakukan jika fasa diamnya bersifat kurang non polar

dibandingkan dengan fasa geraknya.

KCKT dilengkapi dengan pompa bertekanan tinggi, detektor yang sensitif dan

kolom yang beragam sehingga mampu menganalisis berbagai cuplikan secara

kualitatif maupun kuantitatif, baik dalam komponen tunggal maupun

campuran. Skema alat KCKT disajikan pada Gambar 15.
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Gambar 15. Skema alat KCKT

Mekanisme kerja dari KCKT yaitu sampel yang dilarutkan dalam solvent

dimasukkan ke dalam aliran fasa gerak dengan cara injeksi, di dalam kolom

akan mengalami pemisahan komponen dengan adanya interaksi antara analit

dengan fase diam. Analit yang interaksinya kurang kuat dengan fase diam

akan keluar dari kolom terlebih dahulu.  Sedangkan analit yang interaksinya

kuat akan keluar lebih lama. Setiap komponen yang keluar dari kolom akan

dideteksi oleh detektor kemudiam direkam dalam bentuk kromatogram.

Semakin lama terdistribusi dalam fasa diam maka semakin lama waktu

retensinya. Waktu yang dibutuhkan oleh senyawa untuk bergerak melalui

kolom menuju detektor disebut waktu retensi. Waktu retensi diukur

berdasarkan waktu dimana sampel diinjeksikan sampai satu senyawa keluar di

prosesor unit pengolah data yang ditunjukkan oleh ketinggian puncak yang

maksimum dari senyawa itu. Kromatogram dari beberapa gula alkohol

monosakarida, dan disakarida dapat ditunjukkan pada Gambar 16.
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Gambar 16. Kromatogram dari gula alkohol, monosakarida dan disakarida

Dapat dilihat bahwa waktu retensi yang dihasilkan oleh senyawa-senyawa

tersebut berbeda. Pengukuran analisis untuk fase gerak digunakan akuabides

alkohol, kolom yang digunakan SCR-101C, dengan laju alir 1 mL/menit pada

suhu 80oC.  Hasil yang diperoleh untuk gula alkohol seperti gliserol, xylitol,

sorbitol dan manitol kromatogramnya muncul pada waktu retensi kurang dari 5

menit. Untuk monosakarida seperti glukosa dan fruktosa dihasilkan pada

rentang waktu retensi antara 5-10 menit, sedangkan untuk disakarida (sukrosa

dan laktosa) dihasilkan pada rentang waktu retensi 10-15 menit. Hal ini

disebabkan karena senyawa-senyawa yang berbeda memiliki waktu retensi

yang berbeda (Ratnayani dan Dwi, 2008).



III. METODELOGI PENELITIAN

A. Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Anorganik-Fisik FMIPA

Universitas Lampung. Analisis keasaman (FTIR) dilakukan di Badan Tenaga

Nuklir Nasional Serpong. Analisis struktur kristal (XRD) dilakukan di

Universitas Islam Negeri Jakarta Syarif Hidayatullah. Analisis morfologi

katalis (TEM) dilakukan di Laboratorium Anorganik Universitas Gadjah

Mada. Analisis ukuran partikel katalis (PSA) dilakukan di Balai Besar

Penelitian dan Pengembangan Pasca Panen Pertanian Bogor. Uji aktivitas

katalis dengan sinar UV dilakukan di laboratorium Kimia Anorganik-Fisik

FMIPA Universitas Lampung. Analisis hasil uji fotokatalitik katalis (KCKT)

dilakukan di Politeknik Akademi Kimia Analisis Bogor. Penelitian ini

dilakukan dari bulan Februari 2017 sampai dengan bulan Juni 2017.

B. Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini adalah peralatan gelas, oven,

neraca digital merek Kern ABT 220-4M, desikator, pemutar magnetik merek

Stuart heat-stir CB162, freezer dry merek ModulyoD Freeze Dryer, furnace
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merek Nabertherm Lilienthal (Germany), ultrasonikasi merek Bandelin

Sonorex Technik, lampu UV merek Solar Glo 125 Watt, hot plate, mortar

akik, FTIR merek SHIMADZU PRESTIGE 21, PSA merek FRITSCH

GmbH, TEM merek TEM JEOL JEM 1400, XRD Type Miniflex 600 Merek

Rigaku, dan KCKT merek Waters Alliance 2695.

Bahan-bahan yang digunakan adalah tembaga nitrat (Cu(NO3)2.3H2O, ferri

nitrat Fe(NO3)3.9H2O (Merck, 99%), nikel nitrat Ni(NO3)2.6H2O (Merck,

99%), pektin, amonia, piridin, nanoselulosa (Widiarto et al., 2017), gas

hidrogen (BOC 99,99%) ,asam sulfat, dan akuades.

C. Prosedur Penelitian

Penelitian ini dilakukan dalam beberapa tahapan yaitu pembuatan

nanofotokatalis dan karakterisasi nanofotokatalis, serta uji aktivitas reaksi

konversi nanoselulosa dengan nanofotokatalisis. Skema dari penelitian ini

ditunjukkan pada Gambar 17.
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Gambar 17. Skema penelitian

1. Preparasi Nanokatalis

Preparasi nanokatalis Ni0,3Cu0,7Fe2O4 dilakukan dengan cara melarutkan 8

gram pektin dalam 400 mL akuades. Larutan diaduk menggunakan pemutar

magnetik pada temperatur ruang sampai diperoleh larutan yang homogen (±

3 jam ). Sebanyak 40-45 mL amonia ditambahkan kedalam larutan tersebut

untuk menjaga pH larutan pektin dalam keadaan basa (pH 11). Kemudian ke

dalam larutan tersebut ditambahkan tetes demi tetes secara perlahan larutan

tembaga nitrat (1,4223 gram Cu(NO3)2.3H2O dalam 122 mL akuades), ferri

nitrat (6,7927 gram Fe(NO3)3.9H2O dalam 400 mL akuades), dan nikel nitrat

- Dilarutkan dalam akuades
- Dimasukkan ke dalam  larutan
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bersamaan sambil diaduk dalam
pemutar magnetic berpemanas
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dan FTIR
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- Ditambahkan katalis
- Diirradiasi dengan sinar UV

Gula Alkohol

- Dianalisis dengan KCKT

Hasil

Preparasi Katalis

Konversi Nanoselulosa

Garam Nikel Nitrat, Tembaga Nitrat, dan Besi Nitrat
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(0,7337 gram Ni(NO3)2.6H2O dalam 43 mL akuades), menggunakan pemutar

magnetik pada suhu ruang sampai campuran benar-benar homogen. Volume

campuran logam dan pektin mencapai 1000 mL. Selanjutnya campuran

dipanaskan menggunakan pemutar magnetik berpemanas pada suhu 80oC

untuk menghilangkan amoniak dan air hingga volum larutan menyusut dan

membentuk gel pada volume gel 200 mL.

Gel yang didapatkan selanjutnya di frezee dry untuk menghilangkan sisa

kandungan air tanpa merusak jaringan yang telah terbentuk dari bahan

tersebut selama 48 jam sampai terbentuk serbuk kering. Serbuk kering

tersebut digerus sampai halus dengan mortar akik yang selanjutnya

dikalsinasi sampai suhu 600oC selama 11 jam dengan laju temperatur

2oC/menit. Kalsinasi dilakukan dalam beberapa tahap. Pada tahap pertama

dilakukan pemanasan dari temperatur ruang (temperatur 30oC) hingga

mencapai temperatur 120oC dengan kenaikan temperatur 2oC/menit,

kemudian ditahan selama 2 jam. Tahap kedua, temperatur dinaikkan dari

temperatur 120oC sampai temperatur 350oC dan ditahan selama 2 jam.

Selanjutnya, temperatur dinaikkan kembali menjadi 600oC kemudian ditahan

lagi selama 2 jam. Setelah mencapai suhu maksimal, pemanasan dihentikan

dan didiamkan sampai kembali pada suhu kamar. Setelah itu bubuk katalis

Ni0,3Cu0,7Fe2O4 yang diperoleh digerus sampai halus dengan mortar akik

kemudian ditimbang dan dilanjutkan untuk uji karakterisasi katalis.
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2. Karakterisasi Katalis

a. Analisis Struktur Katalis dengan XRD

Analisis struktur katalis dilakukan menggunakan instrumentasi XRD.

Prosedur analisis ini disesuaikan dengan penelitian yang telah dilakukan oleh

Maiti et al., (1973). Analisis dilakukan menggunakan radiasi CuKα (1,5425

Å), tabung sinar-X dioperasikan pada 40 kV dan 200 mA. Rentang difraksi

yang diukur (2θ) dalam rentang 10 – 80o, dengan scan step size 0,02o/menit.

Puncak-puncak yang terdapat pada difraktogram kemudian diidentifikasi

menggunakan metode Search Match dengan standar file data yang terdapat

dalam program PCPDF-win 1997 (Drbohlavova et al., 2009). Ukuran

partikel dihitung menggunakan rumus pada persamaan Scherrer (2.2).

b. Analisis Keasaman Katalis

Penentukan sifat keasaman katalis dalam penelitian ini dilakukan dengan

metode gravimetri dan FTIR. Metode gravimetri dilakukan dengan cara,

mula-mula wadah kosong ditimbang kemudian diisi dengan 0,1 gram

nanokatalis dan dimasukkan ke dalam desikator yang telah divakum selama

2-3 jam untuk menghilangkan udara didalamnya bersama basa piridin,

kemudian ditutup rapat dan dibiarkan selama 24 jam. Setelah 24 jam katalis

yang telah mengadsorpsi basa piridin dikeluarkan dan didiamkan di tempat

terbuka selama 2 jam, agar basa yang terikat secara adsorbsi fisika terlepas

kembali. Kemudian wadah ditimbang kembali, selisih berat katalis tersebut

merupakan banyaknya basa yang teradsorpsi pada permukaan katalis.
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Banyaknya mol basa yang teradsorpsi pada permukaan katalis dapat dihitung

dengan rumus pada persamaan 2.3.

Selanjutnya, penentuan jenis situs asam Bronsted-Lowry dan situs asam

Lewis dilakukan secara kualitatif dengan menggunakan FTIR. Sampel katalis

yang dianalisis dicampur dengan KBr, dengan perbandingan 1:50 atau 1:100.

Kemudian sampel yang sudah dicampur dengan KBr dibentuk menjadi tablet,

lalu dimasukkan ke dalam vessel sampel. Setelah itu sampel diukur

menggunakan spektrofotometer inframerah (FTIR) pada daerah bilangan

gelombang 1200 – 2100 cm-1 (Rodiansono dkk, 2007). Penentuan situs asam

pada permukaan material yang diindikasikan dalam situs asam Lewis dan

asam Bronsted-Lowry merupakan syarat utama untuk mengetahui potensi

penyerapan dan aplikasinya sebagai katalis (Zaki et al., 2001).

c. Analisis Morfologi Katalis

Penentuan morfologi katalis dilakukan menggunakan instrumentasi TEM.

Sampel katalis yang akan dianalisis ditempatkan pada wadah sampel dengan

dengan ukuran 3 mm dan ketebalan 100 µm. Sampel disiapkan sampai

ketebalan 20 µm. Setelah itu sampel diteteskan metanol untuk mencegah

aglomerasi. Kemudian sampel tersebut ditembakkan dengan ion argon

sampai berlubang. Pada bagian yang tipis ini ditembakkan berkas elektron

sehingga menembus sampel. Kemudian hasil dari tembusan elektron tersebut

akan dibaca oleh detektor dan diolah menjadi gambar (Bendersky and Gayle,

2001).
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d. Analisis Distribusi Ukuran Partikel Katalis

Penentuan distribusi ukuran partikel katalis dilakukan menggunakan

instrumentasi PSA. Karakterisasi biasanya dilakukan dengan pengukuran wet

dispersion unit. Metode ini memanfaatkan air atau aliran air untuk

melarutkan partikel dan membawanya ke sensing zone. Pengukuran sampel

dilakukan beberapa kali, hingga diperoleh dua data yang memiliki selisih

kurang dari 0,0120 μm. Dari kedua data tersebut kemudian diolah secara

bertahap dalam menentukan hasil terbaik (Rawle, 2010).

3. Uji Aktivitas Fotokatalitik

a. Reaksi Fotokatalitik

Katalis Ni0,3Cu0,7Fe2O4 yang telah dihasilkan pada penelitian ini selanjutnya

akan digunakan untuk uji aktivitas fotokatalitik konversi nanoselulosa

menjadi gula alkohol. Nanoselulosa sebanyak 0,5 gram dicampurkan dengan

100 mL akuades. Kemudian 0,1 gram katalis Ni0,3Cu0,7Fe2O4 ditambahkan

ke dalam larutan nanoselulosa tersebut dan dialirkan gas hidrogen dengan laju

10 mL/menit. Selanjutnya dilakukan pemasangan lampu sinar UV dengan

rentang jarak 10-15 cm ke permukaan reaktor (Manurung dkk, 2015). Sinar

lampu UV yang digunakan sebesar 125 W. Variasi waktu yang digunakan

pada proses iradiasi sinar UV dalam mengkonversi selulosa yaitu waktu 30

menit, 45 menit dan 60 menit. Skema alat pada proses konversi nanoselulosa

dengan iradiasi sinar UV ditunjukkan pada Gambar 18.
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Gambar 18. Proses konversi nanoselulosa dengan iradiasi sinar UV

b. Analisis dengan Kromatografi Cair Kinerja Tinggi

Hasil reaksi fotokatalitik konversi nanoselulosa dengan katalis

Ni0,3Cu0,7Fe2O4 dianalisis menggunakan KCKT. Analisis KCKT dilakukan

dengan parameter fase gerak akuades, kolom SCR 101 P, detektor indeks

refraksi, laju alir 0,6 mL/menit, dan suhu kolom 80°C. Parameter tersebut

digunakan untuk mengetahui kandungan gula alkohol.

Sebanyak 20 μL masing-masing larutan standar sorbitol, manitol, dan xylitol

(2 gram/L) diinjeksikan ke dalam aliran fase gerak menuju kolom, di dalam

kolom akan mengalami pemisahan komponen dengan adanya interaksi antara

analit dengan fase diam. Setiap komponen yang keluar dari kolom akan

dideteksi oleh detektor dan dicatat waktu retensinya. Selanjutnya dari setiap

sampel nanoselulosa yang telah dikonversi dengan variasi waktu penyinaran

30, 45, dan 60 menit diinjeksikan sebanyak 20 μL ke dalam aliran fase gerak

yang menuju kolom. Setiap komponen yang keluar dari kolom akan dideteksi

oleh detektor kemudiam direkam dalam bentuk kromatogram. Waktu retensi

untuk masing-masing komponen dicatat dan dicocokkan waktu retensinya

dengan larutan standar.



V.  KESIMPULAN DAN SARAN

A. KESIMPULAN

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka dapat diambil kesimpulan

bahwa:

1. Penelitian ini mampu menghasilkan katalis dengan ukuran partikel skala

nano dengan metode sol gel-freezedry menggunakan pektin sebagai agen

pengemulsi.

2. Hasil analisis difraksi sinar-X (XRD) menunjukan terbentuknya struktur

katalis Ni0,3Cu0,7Fe2O4 dengan fasa kristalin CuFe2O4 (25-0283), NiFe2O4

(54-0964), Fe3O4 (88-0315), CuO (48-1548) dan NiO (71-1179).

3. Katalis Ni0,3Cu0,7Fe2O4 terkalsinasi pada 600oC memiliki jumlah situs asam

sebesar 1,606 mmol piridin/g katalis dan memperlihatkan pita serapan yang

menunjukkan jenis situs asam Lewis yang lebih dominan dibandingkan

dengan situs asam Bronsted-Lowry.

4. Hasil analisis TEM menunjukkan bahwa nanokatalis Ni0,3Cu0,7Fe2O4

memiliki morfologi yang terdistribusi secara merata (homogen) dan masih

terdapat sedikit aglomerisasi dengan ukuran rata-rata butiran sebesar 19,31

nm.
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5. Katalis Ni0,3Cu0,7Fe2O4 yang dikalsinasi pada suhu 600oC aktif dalam

mengkonversi nanoselulosa menjadi gula akohol berupa sorbitol dan

manitol dengan konsentrasi sorbitol lebih besar dibandingkan manitol.

B. SARAN

Berdasarkan hasil penelitian yang diperoleh, maka pada penelitian selanjutnya

disarankan untuk:

1. Melakukan uji fotokatalitik dengan daya lampu UV lebih besar untuk

mendapatkan hasil yang lebih optimal dalam mengkonversi nanoselulosa

2. Melakukan uji fotokatalitik dengan waktu reaksi yang lebih lama dan

mengoptimalkan aliran gas H2 pada saat konversi berlangsung agar hasil

yang didapatkan lebih optimal.

3. Melakukan analisis panjang energi untuk mengetahui kebutuhan energi

untuk mempromosikan elektron dari pita valensi ke pita konduksi.
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