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ABSTRACT

CONVERSION OF CORN CORB CELLULOSE INTO SUGAR
ALCOHOL USING Ni (1-x)ZnxFe2O4 NANOCATALYST

By

MIRANTI SAFITRI

In this research, conversion of corn cob cellulose into sugar alcohol using
nanosize Ni(1-x)ZnxFe2O4 (with x = 0,1-0,3) as catalyst was performed. Catalyst
was prepared by sol-gel method using pectin as emulsifier. XRD and TEM data
showed formation of nickel zinc ferrite with spinel cubic shape. Particle size
according to Debye-Sherrer equation is in the range of 7,42-9,28 nm. Catalyst has
Brønsted-lowry and Lewis acid site with acidity in the range of 0,9289-1,0636
mmol/gram. The catalysts were found to have band-gap energy ranging from 2.02
to 2.07 eV, in which the band-gap energy increases with increased Zn
concentrations. Corn cob nanocellulose was prepared by stepwise process of
delignification, bleaching, and sulfuric acid hydrolysis. The product with cellulose
content of 90.09% and crystallinity of 67.12% was obtained, in the form of
nanofibrilated cellulose with diameter 20-25 nm. Conversion of corn cobs
nanocellulose with Ni(1-x)ZnxFe2O4 catalyst was performed by irradiating the
sample with UV lamp of 125 Watt with irradiation times of 30, 45 and 60
minutes. The experimental results demonstrated that the catalyst exhibited activity
to breaks the glycosidic bond of cellulose, led to formation of glucose, with the
concentration of 0,05-0,10% according to HPLC analysis.

Keywords: corn cob, nanocellulose, nanocatalyst, sugar alcohol, spinel ferrite.



ABSTRAK

KONVERSI SELULOSA LIMBAH TONGKOL JAGUNG MENJADI
GULA ALKOHOL MENGGUNAKAN NANOKATALIS Ni (1-x)ZnxFe2O4

Oleh

MIRANTI SAFITRI

Dalam penelitian ini telah dilakukan konversi selulosa limbah tongkol jagung
menggunakan nanokatalis Ni(1-x)ZnxFe2O4 (dengan x = 0,1-0,3). Katalis dibuat
menggunakan metode sol gel dengan pektin sebagai pengemulsi. Data XRD dan
TEM menunjukkan sudah terbentuknya katalis nikel seng ferrit dengan bentuk
kubus spinel. Ukuran partikel berdasarkan persamaan Debye-Scherrer berkisar
antara 7,42-9,87 nm. Katalis memiliki situs asam Brønsted-Lowry dan situs asam
Lewis dengan jumlah situs asam sebesar 0,9289-1,0636 mmol/gram. Nilai energi
band-gap katalis dengan DRS sebesar 2,02-2,07 eV. Nilai energi band-gap akan
meningkat seiring bertambahnya konsentrasi Zn. Nanoselulosa tongkol jagung
dipreparasi melalui tahapan delignifikasi, bleaching, dan hidrolisis dengan asam
sulfat. Kadar selulosa didapatkan sebesar 92,12% dengan kristalinitas 67,12%.
Nanoselulosa yang dipreparasi merupakan nanofibril selulosa dengan diameter
20-25 nm. Konversi nanoselulosa tongkol jagung dengan katalis Ni(1-x)ZnxFe2O4

dilakukan dengan irradiasi lampu UV 125 watt dengan waktu 30, 45 dan 60
menit. Katalis aktif memutuskan ikatan glikosidik selulosa menjadi glukosa. Hasil
analisis KCKT dari sampel hasil uji fotokatalitik menghasilkan glukosa dengan
konsentrasi 0,05-0,10 %.

Kata kunci : gula alkohol, nanokatalis, nanoselulosa, spinel ferit, tongkol jagung,
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I. PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Gula merupakan komoditi penting bagi masyarakat Indonesia. Manfaat gula

sebagai sumber kalori selain dari beras, jagung dan umbi-umbian menjadikan gula

sebagai salah satu bahan kebutuhan pokok. Selain untuk memenuhi kebutuhan

pokok, gula juga merupakan bahan pemanis utama yang digunakan sebagai bahan

baku pada industri makanan dan minuman. Gula yang paling banyak digunakan di

rumah tangga maupun industri yaitu gula pasir (sukrosa).  Konsumsi sukrosa yang

berlebihan dapat meningkatkan resiko penyakit jantung, kencing manis (diabetes

melitus), dan kerusakan gigi (Gibson et al., 2013).

 Menurut Garrow and James (1993) bahan pengganti sukrosa haruslah

mempunyai rasa manis, tidak toksik, tidak mahal, tidak bisa difermentasi

oleh bakteri plak gigi, berkalori rendah dan harus dapat diproduksi dalam

skala industri. Dari persyaratan yang telah disebutkan maka gula alkohol

merupakan pengganti sukrosa yang baik.

Senyawaan gula alkohol adalah senyawa poliol yang didefinisikan sebagai

turunan sakarida yang gugus keton atau aldehidnya diganti dengan gugus

hidroksil. Gula alkohol lebih baik dibandingkan sukrosa karena memiliki nilai
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kalori yang lebih rendah, tidak menyebabkan karies gigi (Parizi et al., 2015),

memiliki indeks glikemik yang rendah serta dimetabolisme tanpa menggunakan

insulin sehingga tidak meningkatkan gula darah dan aman digunakan untuk

penderita diabetes (Grembecka, 2016; Livesey, 2003; Mahian and Hakimzadeh,

2016). Karena keunggulannya itulah produksi gula alkohol sebagai pengganti

sukrosa maupun pemanis buatan lainnya menjadi sangat potensial untuk

dilakukan.

Gula alkohol dapat diproduksi dari penguraian selulosa menjadi glukosa

dilanjutkan dengan hidrogenasi glukosa menjadi gula alkohol. Hal ini dikarenakan

hidrolisis dari selulosa dapat menghasilkan komponen glukosa lebih dari 5.000

unit sehingga dapat dikonversi menjadi gula-gula alkohol seperti sorbitol,

mannitol, dan xylitol (Dhepe and Fukuoka, 2008). Sumber selulosa untuk

produksi gula alkohol bisa didapatkan dari residu limbah pertanian seperti bagas

tebu, tandan kosong kelapa sawit, dan tongkol jagung (Zhou et al., 2011).

Provinsi Lampung merupakan penghasil jagung terbesar ke-3 di Indonesia setelah

Jawa Timur dan Jawa Tengah dan menyumbang 7,6% dari produksi jagung

nasional yaitu sebanyak 1,5 juta ton pada tahun 2015 (Badan Pusat Statistik,

2016). Sekitar 45% dari berat biji jagung bertongkol adalah tongkol, yang berarti

dari produksi 1,5 juta ton dihasilkan tongkol sebanyak 650 ribu ton. Tongkol

jagung memiliki kandungan selulosa 42%, hemiselulosa 33%, lignin 18%, abu

1,5% dan 5,5% bahan lain (Schwietzke et al., 2009). Kandungan selulosa yang

tinggi ini menunjukkan bahwa tongkol jagung berpotensi besar untuk

dimanfaatkan sebagai bahan baku industri gula alkohol.
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Proses konversi selulosa menjadi senyawa gula alkohol biasa dilakukan dengan

proses hidrogenasi katalitik memanfaatkan bantuan katalis baik biokatalis maupun

katalis kimia. Penggunaan mikroba sebagai biokatalis untuk konversi selulosa

tongkol jagung menjadi xylitol telah dilakukan oleh Rivas et al., (2002) dengan

cara fermentasi menggunakan Debaryomyces hansenii didapat hasil 62 gr/L

xylitol dari 93 gr /L xilosa. Fairus et al., (2013) juga telah melakukan kajian

pembuatan xylitol dari tongkol jagung dengan cara fermentasi menggunakan

Candida tropicalis dengan variabel waktu 12, 24, 36 dan 48 jam dan suhu 30,34

dan 37oC dengan hasil 0,558 gr xylitol/gr xilosa. Latif and Rajoka (2001)

menggunakan Saccaromyces cereviseae untuk proses sakarifikasi dan fermentasi

tongkol jagung kering menjadi etanol dan xylitol dan didapatkan hasil 0,42 gr/gr

etanol dan 0,52 gr/gr xylitol.

Beberapa kekurangan dari penggunaan mikroba pada aplikasi komersil konversi

selulosa adalah mikroba relatif kurang stabil, sulitnya pemisahan enzim dari

campuran hasil reaksi untuk digunakan kembali, waktu reaksi lama serta harganya

yang mahal (Badger, 2002). Hasil konversi yang didapatkan dari reaksi biokatalis

ini pun masih rendah, sehingga penggunaan katalis heterogen diperlukan untuk

meningkatkan hasil konversi. Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan

sebelumnya, katalis Ru/C mampu mengkonversi selobiosa (pada 245oC; 0,5 jam;

6 MPa) menjadi sorbitol sebanyak 34,6 dan mannitol 11,4% sebagai produk

samping (Luo et al., 2007), dan katalis Pt/γ-Al2O3 (pada 190 oC; 24 jam; 5 MPa)

dapat menghasilkan sorbitol 25 dan mannitol 6% (Fukuoka and Dhepe, 2006),

sedangkan katalis Ni/CNF (pada 230 oC; 4 jam; 6 MPa) dapat menghasilkan
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sorbitol 50,3% dan mannitol 6,2% (Van de Vyver et al., 2010). Penggunaan

katalis Ni4.63CuAl1.82Fe0.79 (pada 488 K; 3 jam; 4 MPa) menghasilkan sorbitol

68.07% (Zhang et al., 2014).

Katalis berbasis nikel, ruthenium dan platina adalah katalis yang paling sering

digunakan untuk konversi monosakarida menjadi gula alkohol. Secara umum,

katalis berbasis ruthenium dan platina memiliki aktivitas katalitik yang lebih baik

dibandingkan katalis berbasis nikel. Namun, katalis berbasis nikel lebih umum

digunakan dalam industri. Hal ini dikarenakan harga dari prekursor nikel relatif

lebih murah dibandingkan dengan prekursor ruthenium dan platina serta

keaktifan yang relatif tidak berbeda. Keaktifan katalis 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.

El-Kherbawi (2010) mengungkapkan bahwa katalis dengan berbagai macam

campuran oksida logam dalam satu sistem katalis mempunyai keaktifan yang

lebih tinggi jika dibandingkan dengan logam tunggal itu sendiri. Ma et al., (2009)

menyatakan penambahan logam Zn akan memperkuat struktur spinel ferrit.

Harga yang murah dari katalis berbasis nikel ferit dan kereaktifan yang dapat

ditingkatkan dengan memadukan nikel dengan logam seng menjadi pertimbangan

preparasi nanokatalis Ni(1-x)ZnxFe2O4 dengan menggunakan prekursor nikel nitrat,

seng nitrat, dan Fe (III) nitrat dalam konversi selulosa tongkol jagung menjadi

senyawaan gula alkohol.
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Katalis dengan ukuran nanopartikel akan memiliki aktifitas yang jauh lebih baik

sebagai katalis karena memiliki luas area permukaan yang cukup tinggi dengan

rasio atom-atom yang menyebar merata pada permukaan sehingga

memudahkan transfer massa reaktan untuk dapat berdifusi sampai masuk ke

dalam situs aktif katalis di dalam pori- pori (Widegren and Finke, 2003). Dalam

preparasi katalis, pemilihan metode preparasi menjadi faktor penting.  Salah satu

metode preparasi yang berhasil memberikan katalis berukuran nano adalah

metode sol gel. Hal ini dikarenakan prosesnya yang sederhana dengan

mencampurkan logam-logam aktif secara bersamaan kedalam prekursor katalis.

Raghavender et al., (2011) melakukan metode sol gel untuk preparasi

nanokristalin Ni(1-x)ZnxFe2O4 dengan pelarut asam sitrat. Ghasemi dan Mousavina

(2013) melakukan preparasi Ni0,6Zn0,4Fe2O4 dengan pelarut asam sitrat

menghasilkan partikel berukuran 38-50 nm. Zahi et al., (2007) membandingkan

metode solid state dengan metode sol-gel dalam pembuatan Ni-Zn ferit dan

didapatkan kesimpulan bahwa metode sol gel memberikan kemurnian dan

homogenitas yang lebih tinggi, serta ukuran partikel dan energi lebih rendah

dibandingkan metode solid state. Karena itulah metode sol gel digunakan dalam

preparasi nanokatalis Ni(1-x)ZnxFe2O4.

Proses konversi katalitik selulosa pada umumnya dilakukan pada suhu dan

tekanan tinggi karena suhu dan tekanan memegang peranan penting untuk

mendapatkan hasil konversi yang optimal. Tapi diperlukan perancangan alat yang

khusus dan rumit untuk mendapatkan kondisi suhu dan tekanan optimal tersebut.

Cara lain yang telah sering digunakan untuk memacu penguraian senyawa organik

berukuran besar adalah dengan bantuan sinar UV. Keuntungan dari cara baru ini
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adalah proses konversi katalitik dapat dilakukan pada suhu kamar dan tekanan

ruang. Energi yang diperlukan untuk proses katalitik didapatkan dari radiasi

lampu UV. Penggunaan irradiasi UV untuk proses konversi katalitik lignoselulosa

telah banyak dikembangkan. Zhang et al., (2016) melakukan konversi selulosa

menjadi glukosa dan karbon dioksida menggunakan radiasi UV pada fotokatalis

TiO2 dengan waktu reaksi 6 jam untuk siklus pada suhu 20-40C. Glukosa

terdekomposisi menjadi H2 sebanyak 80-90% dan CO2 sebanyak 70-80%. Fan et

al., (2011) melakukan fotodegradasi 10 gram selulosa dalam 100 ml ZnCl2 66 %

dan menghasilkan 3,87 gr/L 5-hidroksimetil furfural. Irradiasi dilakukan

menggunakan lampu UV 21 W dengan waktu irradiasi selama 2 jam dengan

katalis TiO2. Kaneko et al., (2011) juga melakukan dekomposisi glukosa, pati, dan

selulosa melalui proses fotokatalitik menggunakan semikonduktor TiO2. Irradiasi

dilakukan dengan menggunakan lampu xenon 500 W, dan dihasilkan CO2 sebesar

100% untuk glukosa dan pati, dan 68% untuk selulosa. Tingginya hasil konversi

selulosa dengan menggunakan metode fotokatalitik atau irradiasi UV

memungkinkan dilakukannya pengembangan metode yang sama pada konversi

katalitik selulosa tongkol jagung dengan katalis berbasis nikel yang sudah sering

digunakan dalam metode thermal.

Untuk mendapatkan gambaran tentang kaitan antara karakteristik nanokatalis

dengan aktivitasnya dalam proses fotokatalitik, katalis akan dikarakterisasi

menggunakan metode gravimetri dan Fourier Transform Infra Red (FITR) untuk

mengukur jumlah keasaman dan jenis situs asamnya, fasa kristalin katalis

ditentukan menggunakan Difraksi sinar – X ( X-ray Difraction/XRD), distribusi

ukuran partikel katalis ditentukan dengan Particle Size Analyzer (PSA), morfologi
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katalis ditentukan dengan Transmission Electron Microscopy (TEM), dan energi

band-gap diukur dengan menggunakan Diffuse Reflectance Spectrometry (DRS).

Selanjutnya akan dilakukan uji fotokatalitik dengan menggunakan metode

irradiasi UV dan produk gula alkohol yang dihasilkan dari uji fotokatalitik akan

dianalisis dengan kromatografi cair kinerja tinggi (KCKT).

B. Tujuan Penelitian

Adapun tujuan dilakukannya penelitian ini adalah:

1. Mensintesis dan melakukan karakterisasi nanokatalis Ni(1-x)ZnxFe2O4.

2. Melakukan preparasi dan karakterisasi nanoselulosa dari tongkol jagung

3. Menganalisis potensi aktivitas dari katalis Ni(1-x)ZnxFe2O4 dalam

mengkonversi selulosa tongkol jagung menjadi gula alkohol.

C. Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah memberikan informasi mengenai isolasi dan

karakterisasi nanoselulosa tongkol jagung, sintesis nanokatalis Ni(1-x)ZnxFe2O4,

serta  kemampuan nanokatalis tersebut pada proses konversi nanoselulosa tongkol

jagung menjadi gula alkohol dengan metode irradiasi UV.



II. TINJAUAN PUSTAKA

A. Gula Alkohol

Gula alkohol adalah golongan poliol yang gugus karbonilnya (aldehid atau keton)

direduksi menjadi gugus hidroksil primer atau sekunder. Gula alkohol memiliki

karakteristik yang mirip dengan gula sukrosa tapi memiliki kelebihan karena nilai

kalori yang rendah, non-kariogenik (tidak menyebabkan terjadinya karies gigi),

memiliki indeks glikemik yang rendah dan dimetabolisme tanpa menggunakan

insulin sehingga tidak meningkatkan gula darah dan aman digunakan untuk

penderita diabetes (Grembecka, 2016; Livesey, 2003; Mahian and Hakimzadeh,

2016).

Tingkat kemanisan gula alkohol lebih rendah dari monosakarida, sehingga

digunakan seperti gula, dan biasanya dikombinasikan dengan pemanis lain untuk

mendapatkan tingkat kemanisan yang diinginkan. Seperti halnya karbohidrat, gula

alkohol tidak hanya berfungsi sebagai pemanis, tapi juga sekaligus untuk

mendapatkan tekstur produk yang tepat, sebagai bahan pengisi, mempertahankan

kelembaban, dan memberikan sensasi dingin di mulut. Beberapa jenis gula

alkohol yang dikenal diantaranya adalah mannitol, sorbitol and xylitol.
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1. Sorbitol

Sorbitol (d-glusitol) dengan rumus kimia C6H14O6 , adalah gula alkohol dengan

enam atom karbon, dan ditemukan oleh ilmuan Perancis pada tahun 1872. Poliol

ini secara alami ditemukan dalam apel, pear, aprikot, dan beberapa buah-buahan

kering seperti prunes, kurma, dan kismis. Sorbitol dapat diproduksi dari glukosa

atau sukrosa dengan cara hidrogenasi katalitik menggunakan gas hidrogen dan

katalis Ni pada suhu dan tekanan tinggi (Kusserow et al., 2003).  Sorbitol juga

dapat diproduksi dengan cara reduksi dekstrosa pada kondisi alkali (Barbieri et

al., 2014). Struktur sorbitol ditunjukkan pada Gambar 1.

Gambar 1. Struktur sorbitol.

Sorbitol memiliki kalori lebih rendah dari sukrosa, dengan tingkat kemanisan 60%

dari sukrosa. Tingkat kelarutannya dalam air 20 kali lebih tinggi daripada

mannitol. Sorbitol diproduksi dalam bentuk cairan dan kristal, rasanya manis dan

memberikan efek dingin di mulut sehingga banyak digunakan sebagai pemanis

dalam pasta gigi.

Sorbitol resisten terhadap fermentasi bakteri di dalam mulut yang dapat memecah

gula dan pati melepaskan senyawa asam penyebab lubang gigi dan kerusakan

enamel (karies gigi) sehingga disebut bersifat non-kariogenik. Karena sifatnya
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itulah, sorbitol banyak digunakan dalam produk kosmetik dan farmasi. Sorbitol

bisa ditambahkan pada berbagai macam produk termasuk permen bebas gula,

permen karet, dan produk makanan bebas gula lainnya, juga dapat digunakan

untuk mencegah hilangnya air dari makanan yang dapat menyebabkan makanan

menjadi kering atau keras selama penyimpanan seperti roti dan coklat. Sorbitol

dapat digunakan juga sebagai prekursor dalam pembuatan Vitamin C (Silveira and

Jonas, 2002).

2. Mannitol

Mannitol adalah gula alkohol dengan enam atom karbon dan merupakan isomer

dari sorbitol (Gambar 2).  Mannitol digunakan sebagai cadangan karbohidrat oleh

beberapa bakteri, jamur, alga coklat dan beberapa tanaman tingkat tinggi.

Gambar 2. Struktur Mannitol.

Produksi mannitol dapat dilakukan dengan cara hidrogenasi katalitik campuran

glukosa dan fruktosa (1:1) pada suhu dan tekanan tinggi (Ghoreishi and

Shahrestani, 2009). Proses tersebut memberikan hasil mannitol hanya 25% dan

diperlukan proses pemurnian lebih lanjut, sehingga dikembangkan proses

fermentasi dengan menggunakan bakteri untuk menghasilkan konversi seluruhnya

dari d-fruktosa menjadi d-mannitol pada kondisi suhu normal.
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Mannitol diabsorpsi sangat sedikit, sehingga peningkatan kadar glukosa dalam

darah dan kebutuhan insulin lebih sedikit dibandingkan setelah konsumsi glukosa.

Mannitol memiliki tingkat kemanisan 50% dari tingkat kemanisan sukrosa dan

memiliki efek dingin di mulut.

3. Xylitol

Xylitol adalal poliol dengan lima atom karbon (Gambar 3), ditemukan pada tahun

1891 dan sejak tahun 1960-an telah digunakan sebagai pemanis. Secara alami

xylitol dapat ditemukan pada beberapa buah dan sayuran, beri, gandum, jamur,

dan diproduksi dalam jumlah kecil pada jaringan manusia (Barbieri et al., 2014).

Gambar 3. Struktur Xylitol.

Substrat utama untuk produksi xylitol adalah xilosa yang biasanya didapatkan dari

tanaman birch dan kayu keras lainnya. Sama halnya dengan gula alkohol yang

lain, xylitol dapat diproduksi dengan cara hidrogenasi menggunakan katalis

logam. Prosesnya diawali dengan isolasi xilan dari kayu diikuti dengan hidrolisis

menjadi xilosa. Xilosa dimurnikan terlebih dahulu dengan cara kromatografi,

kemudian hasil pemurnian dihidrogenasi dengan katalis nikel. Produksi xylitol

secara komersial dilakukan dengan hidrogenasi larutan xilosa, pemurnian dan

kristalisasi menjadi bentuk ortorombik.
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Produksi xylitol secara bioteknologi telah lama dikembangkan dari tongkol

jagung, bagas tebu, dan serat lainnya. Penggunaan ragi juga bisa dilakukan karena

xylitol bisa didapatkan sebagai produk antara dalam metabolisme xilosa.

Xylitol memiliki rasa paling manis diantara gula alkohol yang lain. Tingkat

kemanisannya sama dengan sukrosa dengan kalori lebih rendah dan tanpa rasa

pahit setelah konsumsi. Insulin tidak diperlukan untuk metabolismenya, mudah

larut dan menghasilkan sensasi dingin di dalam mulut.

Xylitol digunakan secara luas dalam bidang biomedis. Konsumsi secara rutin

dapat mengurangi kerusakan gigi. Selain mengurangi karies gigi, xylitol juga

berperan untuk mengurangi pembentukan plak dan menghambat pertumbuhan

Streptococcus mutans dan Streptococcus sobrinus yang bertanggung jawab

terhadap kerusakan gigi dan pembentukan plak gigi.

B. Selulosa

Selulosa merupakan komponen utama penyusun dinding sel tanaman. Kandungan

selulosa pada dinding sel tanaman tingkat tinggi sekitar 35-50% dari berat kering

tanaman (Saha, 2004). Selulosa adalah polisakarida yang tersusun atas molekul-

molekul β-D-glukosa, membentuk rantai lurus dan saling terikat satu sama lain

oleh ikatan β-1,4-glikosidik. Selulosa memiliki rumus empiris (C6H10O5)n,

dengan n menunjukan derajat polimerisasi yakni jumlah satuan glukosa. Unit

glukosa pada molekul selulosa terikat kuat karena adanya ikatan hidrogen
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intermolekul dan intra molekul (Gambar 4). Panjang rantai molekul selulosa

berkisar antara 100-14.000 unit, dengan bobot molekul antara 300.000 – 500.000.

Gambar 4. Struktur Selulosa (Fukuoka and Dhepe, 2006).

Selulosa di alam sangat melimpah, tapi selulosa biasanya terikat sebagai

lignesolulosa bersama hemiselulosa dan lignin. Tabel 1 berikut menunjukan

komposisi lignoselulosa pada beberapa biomassa.

Tabel 1. Komposisi lignoselulosa pada beberapa biomassa

Biomassa
Komposisi (% kering)

Selulosa Hemilulosa Lignin

Serat Jagung 15 35 8

Tongkol Jagung 42 33 18

Brangkasan 40 25 17

Jerami 35 25 12

Jerami Gandum 30 50 20

Bagas Tebu 40 24 25

Sumber : Saha (2003)

Pembentukan senyawa kimia dari lignoselulosa atau polimer terpisah, biasanya

terjadi melalui pemecahan ikatan polimer menjadi molekul glukosa. Penelitian

terdahulu umumnya melakukan konversi pati menjadi senyawa kimia. Karena pati

merupakan komponen bahan pangan maka hal ini dianggap kurang

menguntungkan karena dapat meningkatkan harga bahan pangan, sehingga

penelitian selanjutnya lebih memfokuskan pada konversi selulosa yang berasal
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dari limbah-limbah pertanian seperti tongkol jagung, bagas tebu, dan tandan

kosong kelapa sawit (Zhou et al., 2011).

Konversi selulosa tergantung pada berbagai faktor seperti indeks kristalinitas

(CrI), derajat polimerisasi (DP) dan fraksi reduksi gugus ujung (F) terkait dengan

substrat (Zhang et al., 2004). Diantara faktor-faktor tersebut, CrI adalah faktor

utama, karena jika selulosa memiliki struktur kristal yang sempurna sangat sulit

untuk katalis berinteraksi dengan situs dalam dari kristal. Akibat kekakuan

strukturnya inilah yang membuat selulosa kristalin sulit untuk didegradasi. Hal ini

menunjukan bahwa bentuk amorf selulosa lebih rentan terhadap hidrolisis

daripada bentuk kristalinnya (Dhepe et al., 2008).

Konversi katalitik selulosa menjadi gula alkohol seperti sorbitol dan mannitol

telah banyak dilakukan . Gula alkohol dapat diproduksi dari penguraian selulosa

menjadi glukosa dilanjutkan dengan hidrogenasi glukosa menjadi gula alkohol,

seperti ditunjukkan oleh skema pada gambar 5.

Proses konversi selulosa umumnya dilakukan dengan bantuan katalis logam.

Logam nikel fosfida digunakan sebagai katalis untuk konversi selulosa dan

dihasilkan sorbitol sebagai produk dengan persentase paling banyak dan

dihasilkan poliol lain seperti mannitol, etilen glikol, 1,2-propilen glikol, dan

xylitol (Ding et al., 2010).

Katalis Ru/C disimpulkan memiliki aktivitas paling tinggi untuk konversi selulosa

dengan kristalinitas 33% dibandingkan logam lainnya seperti Fe, Co, Ni, Pd, Pt,
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Rh, Ir, Ag, dan Au dengan jumlah sorbitol dihasilkan sebanyak 36 % (Deng, et

al., 2009).

Gambar 5. Skema konversi selulosa menjadi gula alkohol (Zhou et al., 2011)

Katalis Ru/C mampu mengkonversi selobiosa (pada 245oC; 0,5 jam; 6 MPa)

menjadi sorbitol sebanyak 34,6% dan mannitol 11,4% sebagai produk samping

(Luo et al., 2007), dan katalis Pt/γ-Al2O3 (pada 190 oC; 24 jam; 5 MPa) dapat

menghasilkan sorbitol 25% dan mannitol 6% (Fukuoka and Dhepe, 2006),

sedangkan katalis Ni/CNF (pada 230 oC; 4 jam; 6 MPa) dapat menghasilkan

sorbitol 50,3% dan mannitol 6,2% (Van de Vyver et al., 2010). Penggunaan

katalis Ni4.63CuAl1.82Fe0.79 (pada 488 K; 3 jam; 4 MPa) menghasilkan sorbitol

68.07% (Zhang et al., 2014).
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C. Tongkol jagung

Tongkol jagung merupakan bagian dari buah jagung yang telah diambil bijinya.

Kandungan terbesar dari tongkol jagung adalah serat (fiber), kemudian selulosa

dan hemiselulosa. Kandungan serat yang tinggi ini menyebabkan tongkol jagung

memilki kecernaan yang rendah saat digunakan untuk pakan ternak. Proses

fermentasi seringkali dilakukan untuk meningkatkan kecernaan tongkol jagung

sebagai bahan baku pakan ternak (Rosita and Safitri, 2012).

Berdasarkan kandungan lignoselulosa, tongkol jagung memiliki kandungan

selulosa 42%, hemiselulosa 33% dan lignin 18% (Saha, 2003; Schwietzke et al.,

2009). Kandungan selulosa yang cukup tinggi pada tongkol jagung ini berpotensi

untuk dikembangkannya konversi selulosa dari tongkol jagung menjadi senyawa

lain yang lebih bernilai ekonomis. Tongkol jagung bisa digunakan sebagai bahan

baku pembuatan asam sitrat dengan cara enzimatis (Hang et al., 2001), pembuatan

gula (Hang et al., 1999) dan pembuatan etanol dari hidrolisatnya (Beall and

Ingram, 1992; Chen et al., 2010; Lima et al., 2002; Syawala et al., 2013). Ashour

et al., (2013) menemukan bahwa selain sebagai bahan baku untuk pembuatan

senyawa-senyawa kimia diatas, tongkol jagung juga berpotensi untuk

menghasilkan senyawa metabolit sekunder, diantaranya fenilpropanoids,

flavonoid (tricin dan kaemferol) dan 4 senyawa sterol tumbuhan.

Tongkol jagung telah dikembangkan juga untuk proses produksi gula alkohol,

pada umumnya dilakukan proses konversi hemiselulosa tongkol jagung menjadi

xylitol menggunakan mikroba (Fairus et al., 2013; Latif and Rajoka, 2001; Rivas

et al., 2002).
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D. Katalis

Berzelius pada 1835 pertama kali mengemukakan istilah katalis. Katalis

didefinisikan sebagai zat atau substansi yang dapat mempercepat reaksi (dan

mengarahkan atau mengendalikannya), tanpa terkonsumsi oleh reaksi, namun

bukannya tanpa bereaksi. Katalis bersifat mempengaruhi kecepatan reaksi, tanpa

mengalami perubahan secara kimiawi pada akhir reaksi.

Peristiwa/fenomena/proses yang dilakukan oleh katalis ini disebut katalisis.

Katalis mempunyai tiga fungsi katalitik, yaitu:

1. Aktivitas ( berkaitan dengan kemampuannya mempercepat reaksi)

2. Selektivitas atau spesifitas (berkaitan dengan kemampuannya

mengarahkan suatu reaksi), dan

3. Stabilitas atau lifetime (berkaitan dengan kemampuannya menahan hal-hal

yang dapat mengarahkan terjadinya deaktivasi katalis).

Untuk setiap reaksi yang dikatalisisnya, katalis harus mempunyai aktivitas kimia,

selektivitas dan stabilitas yang cukup tinggi. Peningkatan aktivitas tersebut

memberikan beberapa keuntungan sebagai berikut:

 Kecepatan reaksi yang lebih tinggi untuk kondisi operasi yang sama.

 Kecepatan reaksi yang sama, tetapi dengan output yang lebih tinggi atau

ukuran reaktor yang lebih kecil.

 Kecepatan reaksi yang sama pada kondisi yang lebih lunak (berupa suhu

atau tekanan operasi yang lebih rendah, dengan yield meningkat, operasi

menjadi lebih mudah, deaktivasi berkurang dan selektivasi yang lebih baik
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Secara umum, katalis dikelompokan menjadi dua kelompok yaitu katalis homogen

dan katalis heterogen. Katalis dan reaktan berada dalam fase yang sama pada

katalis homogen. Katalis homogen memiliki keunggulan yaitu aktivitas dan

selektivitasnya tinggi, tidak mudah teracuni oleh keberadaan pengotor, mudah

dioperasikan, mudah dimodifikasi dan mudah untuk dipelajari. Katalis jenis ini

memiliki kekurangan yaitu sulit dipisahkan dari campuran reaksi, dan kurang

stabil pada suhu tinggi. Karena alasan-alasan tersebut, katalis homogen terbatas

penggunaannya di industri, biasanya dalam pembuatan zat kimia khusus, obat-

obatan dan makanan.

Katalis heterogen, adalah katalis dan reaktan berada pada fase yang berbeda.

Katalis heterogen memiliki sifat yang mudah dipisahkan dari campuran reaksi,

tahan dan stabil terhadap suhu relatif tinggi, mudah disiapkan dalam bentuk pellet

katalis padat dan konstruksinya sederhana untuk tujuan praktis. Penggunaan

katalis heterogen saat ini lebih disukai dibandingkan dengan katalis homogen

(Cherkendroff and Niemantsverdriet, 2003).

E. Nanokatalis

Nanokatalis didefinisikan sebagai partikulat yang terdispersi atau partikel-partikel

padatan dengan ukuran partikel berkisar 10 – 100 nm (Mohanraj and Chen, 2006).

Nanokatalis telah banyak menarik perhatian para peneliti karena material

nanokatalis menunjukkan sifat fisika dan kimia yang berbeda dari bulk

materialnya, sifat-sifat tersebut seperti kekuatan mekanik, elektronik, magnetik,

kestabilan termal, katalitik dan optik (Mahaleh et al., 2008).
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Ada dua hal utama yang membuat nanokatalis berbeda dengan material sejenis

dalam ukuran besar (bulk) yaitu: (a) karena ukurannya yang kecil, nanokatalis

memiliki nilai perbandingan antara luas permukaan dan volume yang lebih besar

jika dibandingkan dengan partikel sejenis dalam ukuran besar.  Ini membuat

nanokatalis bersifat lebih reaktif. Reaktivitas material ditentukan oleh atom-atom

di permukaan, karena hanya atom-atom tersebut yang bersentuhan langsung

dengan material lain; (b) ketika ukuran partikel menuju orde nanometer, hukum

fisika yang berlaku lebih didominasi oleh hukum-hukum fisika kuantum.  Sifat-

sifat tersebut dapat menjadi keunggulan nanokatalis dibandingkan partikel sejenis

dalam keadaan bulk (Abdullah dkk., 2008).

Nanokatalis 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). Selain itu nanokatalis telah

banyak dimanfaatkan sebagai katalis untuk menghasilkan bahan bakar dan zat

kimia serta menangani pencemaran lingkungan (Sietsma et al., 2007).

Banyak metode yang telah dikembangkan untuk sintesis nanokatalis, seperti

metode pemanasan sederhana dalam larutan polimer (Abdullah dkk, 2008),

metode pembakaran (combustion), metode sintesis koloid (Soderlind, 2008),

metode kopresipitasi (Deraz et al., 2013; Pinna, 1998), dan metode sol-gel

(Ismunandar, 2006; Paveena et al., 2010).



20

F. Fotokatalis

Fotokatalis didefinisikan sebagai material yang dapat menyerap cahaya,

memproduksi pasangan electron-hole yang menyebabkan terjadinya transformasi

kimia dari reaktan dan membentuk komposisi kimia baru pada setiap siklusnya

(Ramirez et al., 2015). Reaksi yang menggunakan fotokatalis dan memanfaatkan

energi cahaya untuk proses dekomposisi bahan kimia disebut reaksi fotokatalisis.

Ada dua tipe fotokatalisis yaitu fotokatalisis homogen dan fotokatalisis heterogen.

Fotokatalisis homogen adalah proses fotokatalitik yang berlangsung pada suatu

sistem dalam satu fasa, dan biasanya dengan bantuan zat pengoksidasi seperti

ozon dan hidrogen peroksida, sedangkan fotokatalisis heterogen adalah proses

fotokatalitik yang memanfaatkan bahan semikonduktor dalam bentuk

serbuk/partikel dan penggunaannya sebagai fotokatalis yang dilakukan dalam

suspensi.

Proses dekomposisi bahan kimia pada proses katalisis heterogen pada umumnya

akan terjadi melalui lima tahap :

1. Proses transfer reaktan pada fase cairan ke permukaan

2. Adsorpsi reaktan

3. Reaksi pada fase teradsorpsi

4. Desorpsi produk

5. Penghilangan produk dari bagian antarmuka.

Reaksi fotokatalitik akan terjadi pada fase teradsorpsi (tahapan ke-3).

Fotokatalisis dan reaksi katalisis konvensional terjadi melalui mekanisme yang

sama, hanya saja proses aktivasi katalis yang dilakukan pada reaksi konvensional
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dilakukan dengan aktivasi termal digantikan dengan aktivasi oleh foton pada

reaksi fotokatalisis.

Pada proses fotokatalitik heterogen, semikonduktor yang digunakan adalah bahan

semikonduktor tipe chalgonide (oksida : TiO2, ZnO, ZrO, CeO2 atau sulfida:

ZnS, CdS). Semikonduktor dapat dimanfaatkan sebagai fotokatalis karena

memiliki daerah energi yang kosong (void energy region) yang disebut celah pita

energi (energi band-gap), yang terletak diantara batas pita konduksi dan pita

valensi yang tidak menyediakan tingkat-tingkat energi untuk mempromosikan

rekombinasi elektron dan hole yang diproduksi oleh suatu fotoaktivasi dalam

semikonduktor tersebut.

Katalis semikonduktor ini akan berfungsi sebagai katalis jika diiluminasi dengan

foton yang memiliki energi yang setara atau lebih dari energi band-gap (Eg)

semikonduktor yang digunakan (hv  Eg). Induksi oleh sinar tersebut akan

menyebabkan terjadinya eksitasi elektron (dari pita valensi ke pita konduksi)

dalam bahan semikonduktor (Richardson, 1989). Hal ini dikarenakan, iluminasi

foton akan mengakibatkan terbentuknya pasangan elektron (e-) dan hole (h+) yang

dipisahkan menjadi fotoelektron bebas pada pita konduksi dan fotohole pada pita

valensi (Gambar 6).
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Gambar 6. Diagram pita energi pada proses fotokatalisis (Herrmann, 1999).

Reaksi yang terjadi pada peristiwa ini adalah:

Semikonduktor    +      hυ              →         ( eCB
- +   hVB

+)

Ada beberapa kemungkinan yang terjadi pada pada pasangan electron-hole, yaitu:

1. Sebagian pasangan berekombinasi dalam partikel (volume recombination).

2. Pasangan elektron-hole berekombinasi di permukaan (surface

recombination) atau pada bulk partikel hanya dalam waktu beberapa

nanosecon (energi hilang sebagai panas).

3. Reaksi rekombinasi pasangan elektron-hole dapat dituliskan sebagai

berikut:

Semikonduktor    ( e CB
- +   hVB

+ ) →     Semikonduktor  +  heat

4. Pasangan elektron masing-masing dapat bereaksi dengan spesies donor

(D) dan akseptor (A) yang teradsorbsi di permukaan partikel. Dengan kata

lain elektron pada pita konduksi yang mencapai permukaan akan

mereduksi substrat (A) atau pelarut pada permukaan partikel, sedangkan

hole pada pita valensi akan mengoksidasi substrat (D) baik secara
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langsung maupun tidak langsung melalui pembentukan radikal hidroksil.

Fenomena ini mengikuti persamaan reaksi sebagai berikut:

hυ      +      semikonduktor    →      e- + h+ …………… (1)

A (ads)      +          e- → A- (ads) ………….. (2)

D (ads) + h+ → D+ (ads) ………… (3)

Beberapa kemungkinan reaksi yang dapat terjadi pada ion-ion radikal yang

terbentuk (A- dan D+) antara lain adalah:

a. A- dan D+ bereaksi antar sesama ion-ion radikal atau bereaksi dengan

adsorbat-adsorbat (spesies yang teradsorbsi ke permukaan).

b. A- dan D+ berekombinasi melalui transfer elektron balik untuk membentuk

keadaan tereksitasi dari salah satu reaktan atau melepaskan panas

c. A- dan D+ berdifusi dari permukaan semikonduktor dan berpartisipasi

dalam reaksi kimia yang terjadi dalam medium larutan.

G.Sinar Ultraviolet (UV)

Cahaya dapat digunakan sebagai pemacu terjadinya reaksi kimia untuk

mendapatkan seleksi transformasi pada dekomposisi bahan kimia. Radiasi

ultraviolet mempunyai kemampuan yang tinggi untuk menyebabkan terjadinya

proses dekomposisi karena energinya yang tinggi dibandingkan radiasi inframerah

dan cahaya tampak (Ibhadon et al., 2013). Sumber radiasi ultraviolet bisa

didapatkan dari sinar matahari atau cahaya buatan.

Radiasi ultraviolet (UV) matahari adalah energi elektromagnetik dengan panjang

gelombang antara 200-400 nm dan mempunyai energi lebih besar dibanding
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cahaya tampak. Berdasarkan panjang gelombangnya, radiasi UV matahari terbagi

atas :

1. UV-A dengan panjang gelombang 320-400 nm merupakan panjang

gelombang tinggi dan memancarkan radiasi yang besarnya konstan

sepanjang tahun. Radiasi ini dapat menyebabkan penuaan dini pada

kulit.

2. UV-B dengan panjang gelombang 280-320 nm merupakan panjang

gelombang pendek dan lebih intens dibanding UV-A. UV-B lebih kuat

terabsorpsi oleh beberapa polutan biomolekul.

3. UV-C dengan panjang gelombang 200-280 nm merupakan radiasi UV

yang paling intensif dan berbahaya serta berpotensi untuk

menimbulkan kerusakan pada organisme.

H. Spinel Ferit

Spinel ferit adalah katalis yang memiliki rumus umum AB2O4 dimana A adalah

kation-kation bervalensi 2 seperti Fe, Ni, Mo, Zn dan logam lainnya, yang

menempati posisi tetrahedral dalam struktur kristalnya dan B adalah kation-kation

bervalensi 3 seperti Fe, Mn, Cr dll., yang menempati posisi oktahedral dalam

struktur kristalnya, serta terdistribusi pada lattice fcc yang terbentuk oleh ion O

(Kasapoglu et al., 2007 ; Almeida et al., 2008 ; Iftimie et al., 2006). Gambar 7

berikut adalah struktur kristal spinel ferit.
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Gambar 7. Struktur kristal spinel ferit  AB2O4 (Ghesami and Mousavina, 2014).

Berdasarkan sisi kemungkinan interstitialnya, ferit dapat dikategorikan dalam

tiga perbedaan kelas seperti normal, terbalik atau campuran spinel. Beberapa ferit

mengandung komposisi dua atau lebih ion divalen (Ni2+, Mn2+, Zn2+, Cu2+ dan lain-

lain ) (Sakurai et al., 2008).

Salah satu spinel ferit yang telah banyak digunakan sebagai katalis adalah nikel

ferit (NiFe2O4). Nikel ferit 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).

NiFe2O4 telah banyak digunakan sebagai katalis untuk benzoilasi toluen dengan

benzil klorida dan kemampuan sebagai sensor gas klorin pada konsentrasi rendah

(Ramankutty and Sugunan, 2001 ; Reddy et al., 1999 ; Iftimie et al., 2006) dan

sebagai katalis dalam reaksi hidrogenasi CO2 dan H2 menjadi senyawa alkohol

(Situmeang et al., 2010).
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I. Preparasi Katalis

Pemilihan metode preparasi yang tepat akan mempengaruhi karakteristik katalis

yang diinginkan seperti mempunyai aktivitas, selektivitas, stabilitas, dan ukuran

katalis. Tujuan utama dari metode preparasi katalis adalah mendistribusikan

logam aktif katalis pada permukaan penyangga dengan cara yang efisien.

Beberapa tahapan metode preparasi katalis adalah sebagai berikut:

1. Sol-gel

Metode sel-gol adalah suatu metode sintesis dengan teknik temperatur rendah

yang melibatkan fasa sol. Sol adalah suatu sistem koloid padatan yang berdispesi

dalam cairan, sedangkan gel adalah sistem padatan yang porinya mengandung

cairan (Ismunandar, 2006).

Proses sel-gol merupakan proses serbaguna yang digunakan untuk membuat

material keramik ataupun gelas. Pada umumnya proses sol-gel melibatkan transisi

pada sistem dari fasa sol menjadi fase gel.

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 rektan 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 (Freeze-Dry)

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.

Pengeringan beku (freeze dry) adalah salah satu metode pengeringan yang

mempunyai keunggulan dalam mempertahankan mutu hasil pengeringan,

khususnya untuk produk-produk yang sensitif terhadap panas.

Keunggulan pengeringan beku, dibandingkan metoda lainnya, antara lain adalah:

a. Dapat mempertahankan stabilitas produk (menghindari perubahan aroma,

warna, dan unsur organoleptik lain).

b. Dapat mempertahankan stabilitas struktur bahan (pengkerutan dan

perubahan bentuk setelah pengeringan sangat kecil).

c. Dapat meningkatkan daya rehidrasi (hasil pengeringan sangat berongga

dan lipofil sehingga daya rehidrasi sangat tinggi dan dapat kembali ke sifat

fisiologis, organoleptik dan bentuk fisik yang hampir sama dengan

sebelum pengeringan).
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Menurut Liapis et al., (1994), proses pengeringan beku terdiri dari tahapan:

a. Tahap pembekuan, pada tahap ini bahan pangan atau larutan didinginkan

hingga suhu dimana seluruh bahan baku menjadi beku.

b. Tahap pengeringan utama, disini air dan pelarut dalam keadaan beku

dikeluarkan secara sublimasi. Dalam hal ini tekanan ruangan harus

kurang atau mendekati tekanan uap kesetimbangan air di bahan beku.

Karena bahan pangan atau larutan bukan air murni tapi merupakan

campuran bersama komponen-komponen lain, maka pembekuan harus

dibawah 0°C dan biasanya dibawah -10°C atau lebih rendah, untuk

tekanan kira-kira 2 mmHg atau lebih kecil. Tahap pengeringan ini

berakhir bila semua air telah tersublimasi.

c. Tahap pengeringan sekunder, tahap ini mencakup pengeluaran air hasil

sublimasi atau air terikat yang ada dilapisan kering. Tahap pengeringan

sekunder dimulai segera setelah tahap pengeringan utama berakhir.

3. Pengeringan dan Kalsinasi

Kalsinasi dilakukan pada temperatur tinggi dengan tujuan untuk melakukan

dekomposisi komponen prekursor dan umumnya dilakukan dalam lingkungan

oksigen. Transformasi yang terjadi pada proses kalsinasi adalah: dekomposisi

komponen prekursor pada pembentukan spesi oksida, reaksi antara oksida yang

terbentuk dengan penyangga dan sintering komponen prekursor (Pinna, 1998).

Proses preparasi katalis juga dapat dilakukan dengan cara yang lainnya yaitu

dengan perlakuan ultrasonik, penambahan kombinasi promotor dan juga

pertukaran ion. Perlakuan ultrasonik ini dapat mempengaruhi struktur atom dan
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molekul katalis yaitu membuat ukuran partikel inti aktif katalis menjadi lebih

halus. Selain itu, pemberian perlakuan ini juga dapat meningkatkan aktivitas,

selektivitas dan stabilitas katalis. Penambahan kombinasi promotor dapat

meningkatkan ketahanan terhadap terbentuknya deposit karbon. Melalui

pertukaran ion katalis yang dipreparasi ini mempunyai ikatan logam penyangga

yang lebih kuat dan mempunyai keaktifan yang lebih tinggi.

J. Karakterisasi Katalis

1. Keasaman Katalis

Metode yang dipakai untuk mengukur keasaman katalis dengan metode

gravimetri dan metode FTIR (Fourier Transform Infra Red). Pada metode

gravimetri dapat diukur jumlah gas yang teradsorpsi pada permukaan katalis.

Sedangkan pada metode FTIR dapat diketahui serapan basa yang terikat oleh

katalis asam.

a. Gravimetri

Keasaman dari suatu katalis adalah jumlah asam, kekuatan asam serta gugus

asam Lewis dan asam Brønsted-Lowry dari katalis. Menurut Lewis, asam

adalah spesies yang dapat menerima elektron (akseptor elektron) dan basa

adalah spesies yang dapat menyumbangkan elektron (donor elektron).

Menurut Bronsted-Lowry asam adalah spesies yang dapat menyumbangkan

proton atau lebih sering disebut donor proton  dan basa adalah spesies yang

dapat menerima proton (Fessenden and Fessenden, 1995).

Pada metode gravimetri dapat diukur jumlah gas yang teradsorpsi pada

permukaan katalis. Jumlah asam pada suatu padatan dapat diperoleh dengan
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cara mengukur jumlah basa yang teradsorpsi secara kimia (kemisorpsi) dalam

fase gas. Basa gas yang terkemisorpsi pada situs asam yang kuat akan lebih

stabil dan akan lebih sukar terdesorpsi dari situs daripada basa yang

terkemisorpsi pada situs asam yang lebih lemah. Basa yang dapat digunakan

adalah amoniak, piridin, piperidin, quinolin, trimetil amin, dan pirol yang

teradsorpsi pada situs asam dengan kekuatan adsorpsi yang proporsional

dengan kekuatan asam (Richardson, 1989)

Banyak mol basa yang teradsorpsi pada cuplikan dapat dihitung pada

persamaan berikut ini:

= ( − )( − ) × 1000 /
Dimana W1 = Berat wadah kosong

W2 = Berat wadah + cuplikan

W3 = Berat wadah + cuplikan yang telah mengadsorsi piridin

BM = Bobot molekul piridin

b. Fourier Transform Infra Red (FTIR)

Fourier Transform Infra Red (FTIR) adalah spektrofotometer yang

memanfaatkan sinar inframerah dekat, ialah sinar yang berada pada

jangkauan panjang gelombang 2,5-25 µm atau jangkauan frekuensi 400-4000

cm-1. Sinar ini muncul akibat vibrasi atom-atom pada posisi kesetimbangan

molekul dan kombinasi vibrasi dengan rotasi menghasilkan spektrum vibrasi

rotasi (Harley and Wiberley, 1954).
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Prinsip kerja dari FTIR adalah sebagai berikut: Sinar dari sumber dibagi

menjadi dua berkas, yakni satu berkas melalui cuplikan (berkas cuplikan) dan

satu berkas lainnya sebagai baku, kedua berkas itu dipantulkan oleh chopper

yang berupa cermin berputar (~10 x perdetik). Hal ini menyebabkan berkas

cuplikan dan berkas baku dipantulkan secara bergantian ke kisi difraksi. Kisi

difraksi berputar lambat, dan setiap frekuensi dikirim ke detektor yang

mengubah energi panas menjadi energi listrik. Jika pada frekuensi cuplikan

menyerap sinar, detektor akan menerima intensitas berkas baku yang besar

dan berkas cuplikan yang lemah secara bergantian. Hal ini menimbulkan arus

bolak-balik dalam detektor lalu akan diperkuat oleh amplifer. Arus bolak-

balik yang terjadi digunakan untuk menjalankan suatu motor yang

dihubungkan dengan suatu alat penghalang berkas sinar yang disebut baji

optik. Gerakan baji dihubungkan pena alat rekorder sehingga gerakan baji ini

merupakan pita serapan pada spektra (Harley and Wiberley, 1954). Skema

alat FTIR ditunjukkan pada Gambar 8.

Gambar 8. Skema FTIR (Harley and Wiberley, 1954).
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Spektra yang dihasilkan dari FTIR, jenis situs asam (Brønsted-Lowry dan

Lewis) yang terdapat pada katalis dapat diketahui melalui puncak-puncak

serapan yang dihasilkan dari interaksi basa adsorbat dengan situs-situs asam

tersebut. Pada penggunaan piridin sebagai basa adsorbat, situs asam

Bronsted-Lowry akan ditandai dengan puncak serapan pada bilangan-

bilangan gelombang 1485-1500, ~1620 dan ~1640 cm -1, Sedangkan situs

asam Lewis  ditandai dengan puncak-puncak serapan pada bilangan –

bilangan gelombang 1447-1460, 1488-1503, ~1580, dan 1600-1633 cm-1

(Parry, 1963).

2. Penentuan Fasa Kristalin Katalis

Analis struktur kristal katalis dilakukan menggunakan instrumentasi difraksi

sinar-X (X-ray Difraction/XRD). Dalam karakteristik katalis, pola difraksi

terutama digunakan untuk mengidentifikasi fase kristalografi yang hadir dalam

katalis. Teknik ini digunakan untuk mengidentifikasi suatu material berdasarkan

fasa kristalin dalam material dengan cara menentukan parameter kisi serta untuk

mendapatkan ukuran partikel suatu material.

Metode XRD didasarkan pada fakta bahwa pola difraksi sinar-X untuk masing-

masing material kristalin adalah spesifik. Dengan demikian, bila pencocokan

yang tepat dapat dilakukan antara pola difraksi sinar-X dari sampel yang tidak

diketahui dengan sampel yang telah diketahui, maka identitas dari sampel yang

tidak diketahui itu dapat diketahui ( Skoog and West, 1982).
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Pada difraksi sinar-X terjadi hamburan elastis foton-foton sinar-X oleh atom

dalam sebuah kisi periodik. Hamburan monokromatis sinar-X dalam fasa tersebut

memberikan interferensi yang konstruktif. Dasar dari penggunaan XRD untuk

mempelajari kisi kristal adalah berdasarkan persamaan Bragg (Cullity, 1978).

2d.sinθ = n λ

Dimana:

d : Jarak antara dua bidang kisi (nm)

θ : Sudut antara sinar datang dengan bidang normal

n : Bilangan bulat yang disebut sebagai orde pembiasan

λ : Panjang gelombang sinar-X yang digunakan (nm)

Gambar 9 berikut menunjukan proses terjadinya pembentukan puncak-puncak

difraksi pada XRD.

Gambar 9. Proses pembentukan puncak pada XRD.

Berdasarkan persamaan Bragg, jika seberkas sinar-X dijatuhkan pada sampel

kristal, maka bidang kristal itu akan membiaskan sinar-X yang memiliki panjang

gelombang yang sama dengan jarak antar kisi dalam kristal tersebut. Sinar yang

dibiaskan akan ditangkap oleh detektor, kemudian diterjemahkan sebagai puncak

difraksi. Semakin banyak bidang kristal yang sama terdapat dalam sampel,

semakin kuat intensitas pembiasan yang dihasilkan. Tiap puncak yang muncul
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pada pola XRD mewakili satu puncak bidang kristal yang memiliki orientasi

tertentu dalam sumbu tiga dimensi.

4. Penentuan Morfologi Permukaan Katalis

Analisis morfologi kristalin katalis dilakukan menggunakan instrumentasi

Transmission Electron Microscopy (TEM). TEM merupakan salah satu dari

banyak alat nanoteknologi yang sangat penting untuk menggambarkan bentuk,

struktur, serta distribusi pori padatan dari material nano dengan resolusi sub-

nanometer (High-Resolution TEM). Pada teknik ini sebuah spesimen tipis

digambarkan oleh sebuah sinar elektron, yang mana diradiasikan melalui sampel

dengan ketebalan yang seragam. Tipe tegangan dalam pengoperasian TEM

biasanya sekitar 80-200 KV. Sumber elektron yang diemisikan bersumber dari

sebuah thermionic [filament tungsten (W) atau lantanum heksaborida (LaB6)].

Celah cahaya dan area spesimen yang disinari dikontrol oleh serangkaian lensa

kondensor. Fungsi dari lensa objektif adalah untuk menggambarkan maupun

membentuk pola difraksi dari sebuah spesimen.

Pola difraksi elektron berfungsi untuk mengidentifikasi struktur kristalografi

dari sebuah material. Biasanya dalam hal karakterisasi nanopartikel, untuk

mengidentifikasi ukuran dan distribusi nanopartikel dapat digunakan mode

penggambaran, sedangkan untuk mengetahui struktur kristalin dapat digunakan

mode difraksi. Distribusi intensitas elektron dibalik spesimen diperbesar dengan

tiga atau empat lensa bertingkat dan digambarkan pada lensa fluorescent. Gambar

yang dihasilkan ditangkap diatas pelat fotografi atau kamera CCD. Kapasitas

analisis pada TEM telah ditingkatkan dengan integrasi dengan beberapa teknik
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yang unggul pada instrument. Teknik ini termasuk spektroskopi, seperti analisis

energy dispersive X-rays (EDX) dan electron energy loss spectroscopy (EELS)

(Ayyad, 2011).

Analisis TEM juga dapat melihat perbesaran dengan resolusi tinggi hingga

diatas perbesaran 500 ribu 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).  Skema alat Transmission

Electron Microscope disajikan pada gambar 10.

Gambar 10. Skema alat Transmission Electron Microscope.
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5. Analisis Band-gap

Istilah "Band gap" mengacu pada perbedaan energi antara bagian atas pita valensi

ke bagian bawah pita konduksi.  Elektron dapat melompat dari satu pita ke pita

yang lain. Agar elektron dapat melompat dari pita valensi ke pita konduksi,

dibutuhkan jumlah energi minimum untuk terjadinya transisi, yang disebut energi

band-gap . Diagram yang menggambarkan band-gap dapat dilihat pada gambar

11.

Gambar 11. Daerah energi pada semikonduktor (Licciulli, 2002).

Pengukuran band-gap sangat penting dalam industri nanomaterial dan

semikonduktor. Spektrum penyerapan optik telah banyak digunakan sebagai

salah satu alat yang paling penting untuk menyelidiki energi band-gap (Eg) dan

struktur pita semikonduktor. Ada beberapa metode yang bisa digunakan, salah

satunya adalah dengan diffuse reflectance spectroscopy (DRS). Pada metode

DRS, saat bahan yang terdiri dari banyak partikel, atau nanopartikel diberi cahaya,

maka radiasi cahaya akan menembus sampel dan beberapa akan dipantulkan dari

permukaannya. Hanya bagian dari radiasi ini yang dikembalikan ke permukaan

sampel dan kembali keluar dianggap sebagai pantulan yang terdifusi. DRS adalah

metode yang cocok, tidak merusak bahan, dan sederhana. DRS penting terutama

dalam analisis material nanokristalin yang berpori (Nowak et al., 2009).



III. METODE PENELITIAN

A. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Anorganik/Fisik, Fakultas

Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas Lampung pada bulan

Maret- Desember 2017. Proses Freeze-drying dilakukan di Laboratorium Balai

Bioteknologi Pertanian dan Laboratorium Nanoteknologi, Balai Pasca Panen,

Bogor. Analisis FTIR dilakukan di Laboratorium Politeknik AKA, Bogor.

Analisis XRD dan analisis PSA dilakukan di Laboratorium Nanoteknologi, Balai

Pasca Panen, Bogor dan Laboratorium Universitas Padjajaran, Bandung. Analisis

TEM dilakukan di Laboratorium TEM jurusan Kimia FMIPA UGM. Analisis

band-gap dengan DRS dilakukan di Laboratorium UI-Chem, Universitas

Indonesia. Uji konversi selulosa dilakukan di Laboratorium Kimia

Anorganik/Fisik FMIPA Unila, uji gula pereduksi dengan Spektrofotometri

Visible dilakukan di Laboratorium Instrumen, SMK-SMTI Bandar Lampung dan

kadar gula alkohol dianalisa dengan KCKT di Laboratorium Politeknik AKA,

Bogor.
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B. Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini antara lain, pengaduk magnetik,

freeze dryer, furnace, neraca analitik, desikator, lampu UV, reaktor katalitik,

spektrofotometer FTIR, difraktometer sinar-X, Transmission Electron

Microscope, spektrofotometer DRS, alat kromatografi cair kinerja tinggi (KCKT)

dan alat gelas laboratorium.

Bahan yang digunakan yaitu tongkol jagung, nikel nitrat Ni(NO3)2.6H2O, Besi

(III) nitrat nonahidrat Fe (NO3)3.9H2O, seng nitrat tetrahidrat Zn(NO3)2. 4H2O

(Merck, 99%), pektin, ammoniak, natrium hipoklorit, NaOH 4%, H2SO4 50%,

reagen DNS, standar glukosa, sorbitol, xylitol dan mannitol.

C. Prosedur Penelitian

1. Sintesis Nanokatalis

Pembuatan nanokatalis Ni0,9Zn0,1Fe2O4 dilakukan dengan cara melarutkan 8 gram

pektin dalam 400 ml aquades. Larutan pektin diaduk menggunakan pengaduk

magnet pada suhu ruang sampai larutan homogen, kemudian diberi amoniak

hingga pH menjadi 11. Kedalam larutan tersebut kemudian ditambahkan tetes

demi tetes secara perlahan sebanyak 40 mL larutan yang mengandung 2,2267 gr

Ni(NO3)2.6H2O, 400 mL larutan yang mengandung 6,8716 gram Fe(NO3)3.9H2O

dan 120 mL larutan yang mengandung 0,2224 gr Zn(NO3)3.4H2O yang dilarutkan

dalam aquades menggunakan pengaduk magnetik pada suhu ruang sampai

campuran homogen.
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Sistem larutan tersebut selanjutnya dipanaskan pada suhu 100oC hingga volume

larutan menyusut dan membentuk gel. Gel yang didapatkan di frezee dry untuk

menghilangkan molekul air sampai terbentuk serbuk kering. Serbuk kering

tersebut kemudian dikalsinasi sampai suhu 600oC dengan laju temperatur

10oC/menit. Katalis digerus hingga halus menggunakan mortar agate, ditimbang

dan dilanjutkan untuk uji karakterisasi katalis. Hal yang sama dilakukan untuk

x=0,2 dan x=0,3.

2. Karakterisasi Katalis

a) Analisis Struktur

Penentuan struktur kristal dilakukan menggunakan difraktometer sinar-X.

Analisis dilakukan menggunakan radiasi CuKα (1,5425 A◦), tabung sinar-X

dioperasikan pada 40 kV dan 200 mA. Rentang difraksi yang diukur (2θ)

dalam rentang 20-80o, dengan scan step size 0,02o/menit (Maiti et al, 1973).

Puncak-puncak yang terdapat pada difraktogram kemudian diidentifikasi

menggunakan metode Search Match dengan standar file data yang terdapat

dalam program Match Crystal Impact dan data standar pada JCPDF. Ukuran

partikel dihitung menggunakan persamaan Debye-Scherrer.

b) Analisis Morfologi

Penentuan morfologi permukaan katalis dilakukan menggunakan

Transmission Electron Microscopy (TEM). Sampel nanokatalis (±5 mg)

disiapkan dan diletakan pada thin membran foil dan ditutup dengan logam

tungsten atau platina. Kemudian sampel di cutting oleh ion beam. Membran
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tipis selanjutnya ditransfer kedalam carbon-coated TEM grid menggunakan

in-situ atau ex-situ micromanipulator untuk melihat pengamatan pada TEM.

c) Analisis Distribusi Ukuran Partikel

Analisis distribusi ukuran partikel katalis dilakukan dengan menggunakan

Particle Size Analyzer (PSA) dengan pengukuran wet dispersion unit

menggunakan metanol sebagai pendispersi. Sampel katalis yang diperoleh di

masukan ke dalam chamber yang berisi aquades hingga warna indikator pada

control PC menunjukan warna hijau pada skala 10-12 secara stabil dan

ditunggu beberapa menit selama proses berlangsung.

d) Analisis Keasaman

Menentukan sifat keasaman katalis dalam penelitian ini dilakukan dengan

metode gravimetri dan Fourier Transform Infra Red (FTIR). Metode

gravimetri dilakukan dengan cara menimbang wadah kosong yang kemudian

diisi dengan 0,25 gram serbuk katalis dan dimasukan ke dalam desikator

yang telah divakum dan diisi piridin. Proses ini dibiarkan selama 24 jam

dalam desikator. Wadah yang berisi katalis selanjutnya dikeluarkan dan

didiamkan di tempat terbuka selama 2 jam agar basa yang terikat secara

adsorpsi fisika terlepas kembali. Wadah selanjutnya ditimbang kembali, dan

selisih berat katalis tersebut merupakan banyaknya basa yang teradsorpsi

pada permukaan katalis.
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Banyaknya mol basa yang teradsorbsi pada cuplikan dapat dihitung dengan

rumus: = ( )( ) × 1000 /
Dimana W1 = Berat wadah kosong

W2 = Berat wadah + cuplikan

W3 = Berat wadah + cuplikan yang telah mengadsorpsi piridin

BM = Bobot molekul piridin

Serbuk katalis hasil dari metode gravimetri selanjutnya dianalisis dengan

FTIR untuk penentuan jenis situs asam Brønsted-Lowry dan situs asam Lewis.

Sampel katalis sebanyak 20 mg dicampur dengan 100 mg KBr. Sampel yang

sudah dicampur dengan KBr dibentuk menjadi pelet dengan tekanan hidrolik.

Sampel kemudian diukur dengan menggunakan FTIR.

e) Analisis Energi Band-gap

Analisis band gap dilakukan dengan UV-Vis spektrofotometer yang

diintegrasi untuk dapat mengukur diffuse reflectance. Absorbsi diukur pada

kisaran panjang gelombang 200-800 nm.

3. Preparasi Nanoselulosa Tongkol Jagung

Tongkol jagung dicuci lalu dihaluskan sampai menjadi butiran yang lebih kecil

menggunakan blender. Butiran tongkol jagung selanjutnya dikeringkan. Setelah

kering, tongkol jagung dihaluskan kembali menggunakan blender sampai menjadi

serbuk dan diayak dengan ukuran 125 mesh.
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Tepung tongkol jagung diambil sebanyak 50 g, dimasukan ke dalam labu bulat.

Kedalam labu tersebut ditambahkan larutan NaOH 4% sampai semua bagian

tepung berada dalam larutan. Selanjutnya, dilakukan refluks pada suhu 100-120oC

selama 2 jam. Campuran kemudian disaring dan dicuci dengan air destilata untuk

menghilangkan lignin dan hemiselulosa. Serat hasil pencucian dikeringkan

sebelum dilakukan proses bleaching.

Proses bleaching dilakukan dengan cara 50 gram serat ditambahkan 400 ml

larutan 5,25% NaClO kemudian direfluks pada suhu 110-130oC selama 4 jam.

Campuran setelah refluks didinginkan sampai suhu kamar, disaring dan dicuci

sampai didapatkan padatan putih selulosa.

Nanoselulosa didapatkan dengan cara hidrolisis asam sulfat. 10 gram selulosa

dimasukan ke dalam labu dan ditambahkan 50% H2SO4 pada suhu 45oC selama

45 menit. Selulosa yang telah dihidrolisis dicuci dengan cara sentrifugasi ( 5000

rpm selama 5 menit) untuk menghilangkan kelebihan asam sulfat dan dicuci

dengan air destilata sampai pH cairan mendekati 7. Suspensi selulosa nanokristal

kemudian dikeringkan dengan cara freeze-dry (Zain et al, 2014).

4. Analisis Proksimat Selulosa

Analisis komponen lignoselulosa menggunakan metode Chesson dalam Datta

(1981). Sampel yang dianalisis adalah tongkol jagung sebelum perlakuan dan

nanoselulosa yang telah dipreparasi. Pertama sampel tongkol jagung dikeringkan

dengan oven pada suhu 70C hingga kadar airnya maksimal 5%. Tongkol jagung

sebanyak 1 g dimasukan dalam erlenmeyer 250 ml dan diberi penambahan air
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suling sebanyak 150 ml lalu dipanaskan dengan menggunakan hot plate suhu

100oC selama 2 jam. Sampel disaring dengan kertas saring dengan penambahan

air suling sampai dengan volume filtrat 300 ml lalu residu dikeringkan dengan

oven  pada suhu 105C sampai dengan berat konstan. Setelah didapat berat

konstan, maka didapatlah berat a.  Residu (a) dimasukkan ke dalam erlenmeyer

250 ml lalu ditambahkan H2SO4 1 N sebanyak 150 ml dan dipanaskan dengan hot

plate suhu 100C selama 1 jam. Selanjutnya residu disaring, dicuci dengan air

suling sampai dengan volume filtrat 300 ml, dan dikeringkan dengan suhu 105C

sampai berat konstan. Maka didapatlah berat b.

Residu (b) dimasukkan ke dalam erlenmeyer 250 ml dengan penambahan H2SO4

72% sebanyak 10 ml lalu residu (b) direndam dan dibiarkan selama 4 jam pada

suhu ruang. Residu (b) diberi penambahan H2SO4 1 N sebanyak 150 ml dan

dipanaskan dengan suhu 100oC selama 2 jam. Sampel tersebut disaring dengan

penambahan air suling sampai dengan volume filtrat 400 ml dan dikeringkan

dalam oven pada suhu 105oC sampai berat konstan. Maka didapatlah

berat c.  Setelah didapat berat c, maka dilakukan pengukuran kadar abu dengan

memasukkan residu (c) ke dalam furnace suhu 600 untuk mendapatkan berat d.

Kadar Hemiselulosa dapat dihitung dengan rumus :

Hemiselulosa (%) = 100
Kadar Selulosa dapat dihitung dengan rumus :

Selulosa (%) = 100



44

Kadar Lignin dapat dihitung dengan rumus :

Lignin (%) = 100
prosedur yang sama dilakukan untuk analisis proksimat nanoselulosa.

5. Karakterisasi Nanoselulosa

a. Analisis Derajat Kristalinitas

Analisis derajat kristalinitas dilakukan dengan menggunakan difraktometer

sinar X / X-ray difractometer (XRD). Sampel nanoselulosa dipindai dengan

monokromator sumber radiasi Cu-Kα (λ = 1,5425 A◦) dengan sudut 2 dari

0-70 . Indeks kristalinitas dihitung pada puncak 200 (I002, 2 = 22,6) dan

intensitas minimum diantara puncak 200 dan 110 (Iam, 2 = 18)

menggunakan metode Segal (Zain et al., 2014). I002 menunjukkan material

kristalin, sedangkan Iam menunjukkan material amorf.

Derajat Kristalinitas CrI (%) = [(I002 - Iam) / I002 ] x 100

b. Analisis Ukuran Partikel Nanoselulosa

Nanoselulosa tongkol jagung dikarakterisasi dengan menggunakan Particle

Size Analyzer untuk mengetahui distribusi ukuran partikelnya. Suspensi

sampel dalam aquade dimasukkan kedalam chamber pada wet dispersion unit

hingga indikator menunjukkan angka 10-12 (berwarna hijau).
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c. Analisis Morfologi Nanoselulosa

Penentuan morfologi permukaan katalis dilakukan menggunakan

Transmission Electron Microscopy (TEM). Sampel nanoselulosa (±5 mg)

disiapkan dan diletakan pada thin membran foil dan ditutup dengan logam

tungsten atau platina. Kemudian sampel di cutting oleh ion beam. Membran

tipis selanjutnya ditransfer kedalam carbon-coated TEM grid menggunakan

in-situ atau ex-situ micromanipulator untuk melihat pengamatan pada TEM.

6. Uji Katalitik

Katalis Ni(1-x)ZnxFe2O4 yang dihasilkan pada penelitian ini selanjutnya digunakan

dalam proses uji katalitik konversi selulosa menjadi gula alkohol . Sebanyak 0,5 g

selulosa dan 100 mL aquades diultrasonik selama 1 jam. Selanjutnya,

ditambahkan katalis Ni(1-x)ZnxFe2O4 sebanyak 0,1 g kemudian dilakukan irradiasi

dengan sinar UV dan penambahan gas H2 pada reaktor fotokatalitik. Posisi lampu

sinar UV diatur dengan jarak 10-15 cm dari permukaan reaktor dan kekuatan

energi lampu UV 125 Watt. Waktu lamanya irradiasi UV divariasikan menjadi 3

yaitu: 30, 60, dan 90 menit. Setelah konversi selesai, sisa nanoselulosa dan katalis

disaring untuk menghitung berapa persen nanoselulosa yang terkonversi. Cairan

hasil konversi selanjutnya dianalisis adanya gula pereduksi dengan pereaksi

fehling dan pereaksi DNS. Analisis gula pereduksi dilakukan dengan

instrumentasi Kromatografi Cair Kinerja Tinggi (KCKT).
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7. Analisis Gula Reduksi Dengan Metode DNS

Sebanyak 0,5 mL sampel hasil uji konversi ditambahkan 1 mL pereaksi asam

dinitrosalisilat, dididihkan selama 10 menit pada penangas air dan didinginkan.

Setelah dingin serapannya diukur pada panjang gelombang 540 nm.  Kadar

glukosa yang terbentuk ditentukan dengan menggunakan kurva standar glukosa.

Pereaksi asam dinitrosalisilat (Mandels et al., 1976) terdiri dari: asam

dinitrosalisilat 1%, fenol 0,2%, Na2SO3 0,05%, NaOH 1%, garam Rochel (NaK-

tartrat) 40% 1 mL yang dicampurkan dan ditambahkan aquades sampai

volumenya 100 mL.

8. Analisis dengan Kromatografi Cair Kinerja Tinggi (KCKT)

Hasil uji katalitik dianalisa dengan menggunakan Kromatografi Cair Kinerja

Tinggi (KCKT) Shimadzu dengan parameter fase gerak air, kolom Shimp-Pack

SCR 101 C (7,8 x 250 mm) detektor indeks refraksi, laju air 0,6 mL/menit, dan

suhu kolom 80oC (Shimadzu, 2015). Hal ini bertujuan untuk mengetahui

kandungan gula alkohol yang terbentuk dari hasil konversi nanoselulosa.

Analisis kualitatif dilakukan dengan membandingkan waktu retensi puncak yang

muncul dari sampel dengan puncak gula alkohol standar yang digunakan

(glukosa, sorbitol, mannitol dan xylitol). Analisis kuantitatif dilakukan dengan

membuat kurva standar hubungan antara luas area dengan konsentrasi deret

standar, kemudian memasukkan nilai luas area yang didapat dari sampel kedalam

kurva standar tersebut, hingga didapat konsentrasi glukosa dan gula alkohol dalam

sampel.



V.  SIMPULAN DAN SARAN

A.  SIMPULAN

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan, maka dapat diambil kesimpulan

bahwa :

1. Metode sol gel menggunakan pektin sebagai agen pengemulsi dapat

menghasilkan katalis Ni(1-x)ZnxFe2O4 (x = 0.1, 0.2, dan 0.3) dengan ukuran

partikel skala nano.

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

katalis Ni(1-x)ZnxFe2O4 dengan fasa kristalin utama NiFe2O4 dan ZnFe2O4.

3. Katalis Ni(1-x)ZnxFe2O4 memperlihatkan pita serapan yang menunjukkan jenis

situs asam Lewis dan Brønsted Lowry

4. Nilai energi band-gap untuk katalis Ni(1-x)ZnxFe2O4 semakin besar seiring

semakin banyak mol Zn yang ditambahkan.

5. Selulosa hasil preparasi dari tongkol jagung didapatkan dengan kadar sebesar

92,2%.

6. Berdasarkan hasil analisis XRD, nanoselulosa yang didapatkan adalah

selulosa type I dengan derajat kristalinitas sebesar 66,12%.

7. Nanoselulosa tongkol jagung berbentuk nanofibril selulosa dengan diameter

20-25 nm dan panjang dengan satuan mikrometer.
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8. Katalis Ni(1-x)ZnxFe2O4 memiliki aktivitas katalitik untuk mengkonversi

selulosa menjadi glukosa dengan konsentrasi sebesar 0,05-0,10 gram/100 ml

larutan.

B.  SARAN

Berdasarkan hasil penelitian yang diperoleh, maka pada penelitian selanjutnya

disarankan untuk :

1. Melakukan uji fotokatalitik dengan menggunakan lampu sinar tampak.

2. Mengoptimalkan aliran gas H2 pada saat konversi berlangsung, agar hasil

dari konversi nanoselulosa lebih optimal.

3. Melakukan analisis hasil konversi dengan metode KCKT menggunakan

senyawaan standar lain seperti maltosa, dan gliserol.

4. Melakukan analisis hasil konversi dengan metode KCKT-MS atau

kromatografi gas untuk menguji adanya senyawaan lain yang mungkin

terbentuk.
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