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ABSTRAK

KONVERSI NANOSELULOSA DARI LIMBAH KULIT PISANG
KEPOK MENJADI GULA ALKOHOL MENGGUNAKAN
NANOKATALIS LaCro.99Ti0.0103 DENGAN DIIRIDASI
MENGGUNAKAN SINAR UV

Oleh

Rika Meliana Putri

Konversi nanoselulosa menjadi gula alkohol telah dilakukan pada penelitian ini
dengan bantuan nanokatalis LaCro.99Ti0.0103 dengan irradiasi sinar UV. Nanoselulosa
dipreparasi dari bahan awal yaitu limbah kulit pisang kepok dengan melalui
beberapa tahapan yaitu delignifikasi, bleaching, dan hidrolisis menggunakan asam
nitrat disertai dengan proses sonikasi. Nanoselulosa yang dihasilkan memiliki indeks
kristalinitas sebesar 38,064 % dan ukuran kristal sebesar 20,17 nm. Nanokatalis
LaCro.99T10.0103 dipreparasi dengan dua metode yaitu metode sol-gel dan impregnasi
logam prekusor LaCrO3; dengan logam titanium isopropoxite menggunakan larutan
2-propanol. Preparasi yang dilakukan dengan kalsinasi pada temperature 700°C.
Hasil dari analisis nanokatalis LaCro.99T10.0103 menggunakan XRD terlihat bahwa
nanokatalis didominasi fasa kristalin LaCrOs;, LaCrosTigs503 , dan LaxCrOs¢ dan
memiliki ukuran kristal 67,67 nm. Hasil analisis SEM-EDX terjadi penyebaran
hampir merata dari partikel nanokatalis LaCro.99Ti0.0103, memiliki morfologi yang
heterogen, dan mempunyai kristal yang berbentuk tetragonal. Pada hasil analisis
DRS UV-Vis energi celah pita nanokatalis sebesar 2,77 eV. Hasil FTIR
menunjukkan adanya interaksi antara nanokatalis dan nanoselulosa ditandai dengan
munculnya vibrasi ulur C-O-C dari ikatan B-(1,4) glikosida pada daerah 1028,7 cm’
. Uji DNS mengindikasikan bahwa hasil terbaik diperoleh pada waktu konversi 240
menit memiliki presentase nanoselulosa yang terkonversi 40.2% dengan konsentrasi
glukosa sebesar 136,73 ppm. Hasil analisis KCKT dari nanokatalis LaCro.99T10.0103
mengindikasikan bahwa nanokatalis LaCroo9Ti00103 bisa digunakan untuk
mengkonversi nanoselulosa menjadi gula pereduksi berupa ribosa tetapi untuk
mengkonversi nanoselulosa menjadi gula alkohol belum bisa mendapatkan hasil
yang optimal.

Kata Kunci : Nanokatalis, nanoselulosa, gula alkohol, irradiasi sinar UV, konversi



ABSTRACT

NANOCELLULOSE CONVERSION FROM BANANA SKIN WASTE
KEPOK BECOME SUGAR ALCOHOL USING NANOCATALYST
LaCro,99Ti0.0103 WITH IRIDATION USING UV LIGHT

By

Rika Meliana Putri

The conversion of nanocellulose into sugar alcohols has been carried out in this
study with the help of nanocatalysts LaCroo9Ti001O3 with UV irradiation.
Nanocellulose was prepared from the starting material, namely kepok banana peel
waste by going through several stages, namely delignification, bleaching, and
hydrolysis using nitric acid accompanied by a sonication process. The resulting
nanocellulose has a crystallinity index of 38.064% and a crystal size of 20.17 nm.
Nanocatalyst LaCro99Ti0.0103 was prepared by two methods, namely the sol-gel
method and the impregnation of precursor metal LaCrO3 with titanium isopropoxide
metal using a 2-propanol solution. The preparation was carried out by calcining at a
temperature of 700°C. Results of nanocatalyst analysis LaCro.99T10.0103 Using XRD
it was seen that the nanocatalyst was dominated by the LaCrO3 crystalline phase.
LaCrosTio;503, and La;CrOg and has a crystal size of 67.667 nm. The results of the
SEM-EDX analysis showed an almost uniform distribution of the nanocatalyst
particles LaCro.99Ti0.0103, which has a heterogeneous morphology and tetragonal
crystals. In the results of the UV-Vis DRS analysis, the band gap energy of the
nanocatalyst is 2.77 eV. The FTIR results show that there is an interaction between
nanocatalyst and nanocellulose which is indicated by the appearance of COC
stretching vibrations from the (1,4) glycoside bond in the 1028.7 cm-1 regions. . The
DNS test indicated that the best results were obtained at a conversion time of 240
minutes having a percentage of nanocellulose converted to 40.2% with a glucose
concentration of 136,73 ppm. HPLC analysis results from nanocatalyst
LaCro.99Ti0.0103 indicates that the nanocatalyst LaCroo9Tio0103 can be used to
convert nanocellulose into reducing sugar in the form of ribose but to convert
nanocellulose into sugar alcohol has not been able to get optimal results.

Keywords: Nanocatalyst, nanocellulose, sugar alcohol, UV light irradiation,
conversion
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I. PENDAHULUAN

1.1.  Latar Belakang

Pada saat ini biomassa telah banyak menarik perhatian dikarenakan sifatnya yang
ramah terhadap lingkungan dan dapat dimanfaatkan sebagai sumber energi
terbarukan (renewable). Biomassa akan memiliki nilai ekonomi tinggi jika
terkandung bahan organik, dapat dikonversi menjadi produk bernilai. Di Indonesia
keberadaan biomassa sangatlah berlimpah, contohnya seperti selulosa. Maka,
konversi katalitik selulosa untuk bahan bakar dan kimia lebih menarik dan
menjanjikan daripada sumber biomassa lain seperti pati (Kwon et al., 2011).
Sehingga, selulosa menjadi sumber daya alam yang baik untuk di konversi menjadi

bahan bakar (Fukuoka and Dhepe, 20006).

Selulosa merupakan produk polimer alam yang berasal dari reaksi fotosintesis CO-
dan H>O yang dapat dihidrolisis menjadi glukosa menggunakan asam atau enzim.
Proses ini bertujuan untuk memutuskan ikatan lignin, menghilangkan kandungan
lignin dan hemisellulosa, merusak struktur kristal selulosa serta meningkatkan
porositas bahan (Sun and Cheng, 2002). Rusaknya struktur kristal selulosa
mempermudah terurainya selulosa menjadi glukosa. Selain itu, hemiselulosa turut
terurai menjadi senyawa gula sederhana: glukosa, galaktosa, manosa, heksosa,

pentosa, xylosa dan arabinosa (Mosier, 2004).

Pada pemanfaatan selulosa menjadi produk lain, fase kristalinnya perlu diubah
menjadi amorf dan ukurannya menjadi nanometer. Karena Material yang berukuran
nano memiliki kelebihan seperti luas permukaan dan volume yang lebih besar

(Abdullah et al., 2008). Selulosa yang telah memiliki ukuran nanoselulosa dan fasa



amorf akan mudah diuraikan dan berfungsi sebagai bahan baku produksi gula

alkohol (Fatriasari dkk, 2019).

Gula alkohol merupakan senyawa yang penting karena memiliki manfaat yang
beragam, seperti pengganti glukosa yang aman dikonsumsi oleh penderita diabetes,
stabilizer pada suplemen dan makanan, menjaga kesehatan gigi dengan cara
menghambat pembentukan karies dan plak pada gigi, Menekan keasaman plak serta
mempercepat proses pembentukan mineral gigi (Zumbé et al., 2001). Gula alkohol
yang dimanfaatkan biasanya dalam bentuk sorbitol, manitol, dan xylitol (Hansen et
al., 2006). Maka konversi nanoselulosa menjadi gula alkohol secara katalitik

menjadi sangat menarik.

Gula alkohol yang dimanfaatkan biasanya dalam bentuk sorbitol, manitol, dan xylitol
(Hansen ef al., 2006). Meskipun hidrolisis selulosa menjadi gula alkohol masih
mengalami kendala, tetapi banyak peneliti telah memfokuskan peningkatan hidrolisis
selulosa menjadi gula alkohol (Fukuoka and Dhepe, 2006 ; Suri dkk,2013; Atmaji
dkk,2013).

Beberapa peneliti telah menunjukkan kinerja katalis padatnya untuk mengkonversi
selulosa. Fukuoka dan Dhepe (2006) melaporkan bahwa konversi selulosa
menggunakan katalis Pt/Al,O3 memperoleh sorbitol 32% dan manitol 6,6% pada
suhu 463 °C dan tekanan H> 5,0 MPa. Selain itu, HPMo juga dapat mengkatalisis
konversi selulosa menjadi asam glikolat sebesar 49,3% dan katalis MoO3 sebesar
24,5% pada suhu 180 °C dan dialiri gas Oz 0,5 MPa selama 1 jam dengan pelarut air
(Han et al., 2013). Katalis CrCl; juga ditemukan efektif untuk konversi selulosa
menjadi asam levulinat sebesar 67%, pada suhu 200 °C setelah 180 menit (Lin et al/.,
2010). katalis Ru/AC-SOsH sebesar 71,1 % pada suhu 165°C (Lee and Han, 2012).
Fukuoka et al., (2011) menggunakan katalis logam Pt(N)/BP2000 menghasilkan
sorbitol sebesar 39% dan manitol 4% selama 24 jam pada suhu 190°C. Palkovits et
al. (2010) berhasil mengubah selulosa menjadi xylitol sebesar 11,3% dengan katalis
Ru/C pada suasana asam (H2SOs) selama 3 jam pada suhu 160 °C.



Banyak metode yang telah digunakan untuk mengkonversi biomassa menjadi sumber
bahan bakar dan turunan dari senyawa kimia seperti etil selulosa (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 metode-metode tersebut
membutuhkan energi yang besar, 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 temperatur ruang (Colmenares et al., 2009; Colmenares et al., 2011; Zhang et

al., 2016).

Konversi selulosa menjadi gula alkohol menggunakan katalis logam transisi dengan
struktur perovskite Nio.sFei 504 pada temperatur 120 °C dan struktur perovskite
NiFeO4 pada temperatur 140 °C, , memiliki aktivitas dan dapat mengkonversi
selulosa menjadi sorbitol, manitol, dan xilitol (Amalia dkk, 2013). Selain itu, telah
dilakukan juga konversi fruktosa menjadi manitol menggunakan katalis
LaCr0.94N10.0603=5 , LaCro.sNio.5s03+5 , dan LaCro.06Ni0.940325 , yang dikalsinasi pada
temperatur 600 °C dan temperatur 800 °C, Hasil uji katalitik menunjukkan bahwa
katalis dapat mengkonversi fruktosa menjadi manitol (Agustine dkk., 2009).

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 bahan katalisnya bersifat
semikonduktor. Material semikonduktor memiliki energi celah pita yang memenuhi

syarat untuk proses katalisis (Qodri, 2011).

Menurut penelitian yang dilakukan Situmeang dkk (2019) nanokatalis LaCrO3; yang
dipreparasi menggunakan metode sol-gel dan pengeringan beku dapat mengubah
selulosa menjadi produk gula alkohol sebanyak 620 ppm yang terdiri dari 260 ppm

xylitol, 150 ppm manitol, dan 210 ppm sorbitol dengan waktu pemaparan 45 menit.



Menurut penelitian yang dilakukan Tria Juliarsi (2020), nanokatalis LaCr1-xMoxO3
memiliki aktivitas katalitik yang dapat mengkonversi nanoselulosa menjadi gula
reduksi sebesar 11-22%, namun belum mampu mengkonversi nanoselulosa menjadi
sorbitol dan disarankan untuk menggunakan alat tambahan untuk memantau
berlangsungnya reaksi sehingga dapat dipastikan bahwa aliran gas hidrogen dan
gerak pengaduk tetap stabil, dan melakukan analisis konversi dengan metode KCKT-

MS atau GC-MS untuk mengidentifikasi produk.

Selanjutnya, konversi fruktosa dan xylosa menjadi asam organik menggunakan
lampu UV 400W, A = 365 nm selama 120 menit pada temperatur 30°C dengan
rendemen konversi sebesar 50-70% (Puttipat et al., 2014). Kelompok riset di Inggris
juga mengkonversi selulosa dalam bentuk nano yang ditempelkan pada TiO» dan
TiO» (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). Kemudian, konversi selulosa dari
biomassa pisang menjadi asam levulinat melalui reaksi fotokatalitik dengan katalis
kromium klorida menghasilkan asam levulinat sebesar 3,52% (Ummiyil, 2012), dan
Pertiwi (2017), menggunakan nanokatalis LaCro,99Mo00,0103 menghasilkan sorbitol
sebesar 19,07% lama penyinaran 45 menit. Lindawati (2017) nanokatalis
LaCro,08Mo00,02003 menghasilkan sorbitol sebesar 7,53% dari lama penyinaran 60
menit. Kemudian dilakukan oleh Rumondang (2017) dengan nanokatalis
Niog,75Feo,25Fe204 dengan perolehan rendemen sorbitol terbesar 2,5%. Selanjutnya
Susanti (2017) dengan nanokatalis Nig,75Feo sFe2O4 menghasilkan sorbitol sebesar

4,6%.

Pada penelitian yang telah dilakukan terdapat beberapa kelemahan yaitu sumber
sinar UV yang dimiliki oleh lampu yang digunakan pada eksperimen tersebut
memiliki kadar UV rendah sekitar 4% sehingga konversi menjadi kurang maksimal
dan variasi waktu penyinaran konversi yang selisihnya berdekatan membuat

perbedaan hasil konversi tiap variasinya tidak terlalu signifikan.



Berdasarkan penjelasan diatas, maka pada penelitian ini akan dilakukan preparasi
nanokatalis LaCro,09T10,0103 menggunakan metode sol-gel menggunakan pengemulsi
pektin dan freeze dry. Selanjutnya, katalis akan dikarakterisasi untuk mengukur
jumlah keasaman dan jenis situs asamnya menggunakan metode gravimetri dan
Fourier Transform Infra Red (FTIR), menentukan fasa kristalin katalis
menggunakan difraksi sinar-X (XRD), menentukan morfologi katalis dengan
Transmission Electron Microscopy (TEM), menghitung energi celah (band gap)
dengan UV-Vis diffuse reflectance Spectroscopy (DRS). Menurut peneliti
sebelumnya disarankan agar dapat menghasilkan sorbitol, manitol dan xylitol dari
nanoselulosa limbah kulit pisang kepok dengan rendemen tinggi melalui uji katalitik
maka harus diperhatikan waktu konversi pada variasi waktu 30 menit, 60 menit, 90
menit, dan 120 menit menggunakan lampu UV 100 Watt, aliran gas H> yang optimal,
dan rasio antara nanoselulosa dengan katalis.Hasil konversi akan diuji katalitis

dengan KCKT (Kromatografi Cair Kinerja Tinggi).

1.2. Tujuan Penelitian

Adapun tujuan dari dilakukannya penelitian ini adalah :

1. Mmepelajari cara pembuatan Nanokatalis LaCro.99Ti0.0103 dengan metode sol-
gel dan impregnasi.

2. Menganalisa hasil konversi dengan Kromatografi Cair Kinerja Tinggi (KCKT).

3. Mendapatkan kondisi optimum aktivitas katalitik nanokatalis LaCro.99T10.0103
untuk konversi nanoselulosa menjadi gula alkohol dengan metode irradiasi sinar
UV.

4. Menganalisa aktivitas katalitik nanokatalis LaCro.99Ti0.0103 sebagai konversi
nanoselulosa menjadi gula alkohol dengan metode irradiasi sinar UV untuk

mendapatkan gula alkohol pada waktu optimum dengan rendemen tinggi .



1.3.

Manfaat Penelitian

Adapun manfaat dari penelitian ini adalah

1.

Memberikan informasi mengenai pembuatan nanoselulosa dengan
menggunakan bahan baku kulit pisang kapok.

Memberikan informasi mengenai LaCro.99T10.0103 sebagai katalis untuk
mengkonversi selulosa menjadi gula alkohol.

Memberikan informasi terkait efektivitas penggunaan sinar UV dalam proses

konversi selulosa menjadi gula alkohol.



II. TINJAUAN PUSTAKA

2.1. 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).

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).

Suatu partikulat yang terdispersi atau partikel-partikel padatan dengan ukuran
partikel berkisar 10-100 nm dikenal sebagai nanopartikel (Mohanraj and Chen, 2006,
Sietsma et al., 2007 , Abdullah et al., 2008). Daya tarik material nanopartikel
ditunjukkan oleh sifat fisika dan kimia yang sangat berbeda dari bulk materialnya,
seperti kekuatan mekanik, elektronik, magnetik, kestabilan termal, katalitik dan optik
(Mahaleh et al., 2008 and Deraz et al., 2009). Ukuran yang kecil dari material
nanopartikel akan memberikan perbandingan luas permukaan dan volume yang lebih
besar. Hal inilah yang menyebabkan nanopartikel bersifat lebih reaktif. Reaktivitas
material ditentukan oleh atom-atom di permukaan, karena hanya atom-atom tersebut
yang bersentuhan langsung dengan material lain. Ketika ukuran partikel menuju orde
nanometer, hukum fisika yang berlaku lebih didominasi oleh hukum-hukum fisika

kuantum.

Material nanopartikel menunjukkan potensi sebagai katalis karena material
nanopartikel memiliki area permukaan yang luas dan rasio-rasio atom yang tersebar
secara merata pada permukaanya, sifat ini menguntungkan untuk transfer massa di
dalam pori-pori dan juga menyumbangkan antar muka yang besar untuk reaksi-

reaksi adsorpsi dan katalitik (Widegren at al, 2003).

Dalam bidang katalis telah banyak peneliti yang mampu menghasilkan nanokatalis
dengan metode nanopartikel yang umum digunakan, seperti metode combustion,
metode sintesis koloid (Soderlind, 2008), metode kopresipitasi (Kanade et al., 2006)

dan metode sol-gel (Ismunandar, 2006).

2.2. 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 (Anderson et al.,1976).

Kemampuan suatu katalis dalam mempercepat laju reaksi dipengaruhi oleh berbagai
faktor antara lain adalah sifat fisika dan kimia katalis; kondisi operasi seperti
temperatur, tekanan, laju alir, waktu kontak; jenis padatan pendukung yang
digunakan. Katalis yang dipreparasi dengan cara yang berbeda akan menghasilkan
aktivitas dan selektivitas yang berbeda (Rieke et al., 1997). Kemampuan suatu
katalis dalam suatu proses biasanya diukur dari aktivitas dan selektivitasnya.
Aktivitas biasanya dinyatakan dalam persentase konversi atau jumlah produk yang
dihasilkan dari jumlah reaktan yang digunakan dalam waktu reaksi tertentu.
Sedangkan selektivitas adalah ukuran katalis dalam mempercepat reaksi pada
pembentukan suatu produk tertentu. Aktivitas katalis biasanya akan menurun dengan
meningkatnya temperatur, dan peningkatan temperatur juga akan berakibat
memperpendek waktu pakai (/ife time) katalis. Jika secara termodinamika produk
sangat bervariasi maka peningkatan temperatur system dapat menyebabkan
meningkat atau menurunnya selektivitas katalis, bergantung pada keseluruhan
kinetik dan produk yang diinginkan. Dengan demikian selektivitas dapat dikontrol

melalui kondisi temperatur sistem (Satterfield, 1980).

Berzelius mengatakan bahwa laju reaksi kimia dapat dipercepat dengan penambahan
suatu senyawa dimana senyawa ini tidak ikut terkonsumsi. Bersama dengan molekul
yang bereaksi, senyawa ini membentuk suatu ikatan, setelah molekul yang bereaksi
membentuk produk senyawa ini dapat diperoleh kembali, senyawa ini dikenal

sebagai katalis (Stoltze, 2000 and Chorkendroff and Niemantsverdriet, 2003).

Secara umum, katalis dikelompokkan menjadi dua kelompok yaitu katalis homogen

dan katalis heterogen Katalis homogen adalah katalis yang memiliki fasa yang sama
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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 (Kirk and Othmer, 1980). 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. katalis heterogen saat ini
lebih disukai dibandingkan dengan katalis homogen karena katalis ini memiliki
keuntungan seperti ramah lingkungan, tidak bersifat korosif, mudah dipisahkan dari
produk dengan cara filtrasi, serta dapat digunakan berulangkali dalam jangka waktu
yang lama. Selain itu, katalis heterogen dapat meningkatkan kemurnian hasil karena

reaksi samping dapat dieliminasi (Chorkendroff, J.W and Niemantsverdriet, 2003).

Pada katalis heterogen terdapat 2 komponen penyusun, yaitu penyangga dan situs
aktif (dopan). Fungsi utama dari penyangga adalah mampu menyediakan luas
permukaan yang besar (memadai) yang bertujuan memperluas kontak langsung
antara situs aktif dan reaktan sehingga menghindari penggumpalan dan dapat
meningkatkan sifat katalitiknya. Penyangga sebaiknya merupakan senyawa
pembawa yang inert terhadap reaksi yang tidak diinginkan, seperti alumina, silica
dan karbon aktif (Hegedus et al., 1987). Sedangkan situs aktif umumnya adalah
logam oksida dari logam-logam transisi deret pertama, seperti: Cr, Mn, Fe, Co, Ni,
Cu, dan Zn yang memiliki orbital d yang masih kekurangan elektron sehingga dapat
menangkap elektron dari reaktan dan membentuk ikatan yang kuat. Saat ini, proses
katalitik heterogen dibagi menjadi dua kelompok yaitu:

1. Reaksi redoks, meliputi reaksi dimana katalis mempengaruhi pemecahan ikatan
secara homolitik pada molekul-molekul reaktan menghasilkan elektron tak
berpasangan, dan kemudian membentuk ikatan secara homolitik dengan katalis
melibatkan elektron dari katalis.

2. Sedangkan reaksi-reaksi asam-basa meliputi reaksi-reaksi dimana reaktan
membentuk ikatan heterolitik dengan katalis melalui penggunaan pasangan

elektron bebas dari katalis atau reaktan (Li, 2005)

Katalis berperan dalam menyediakan situs- situs aktif suatu reaksi kimia, biasanya

berasal dari logam-logam yang terdeposit pada pengemban atau dapat pula berasal



11

dari pengemban itu sendiri. Logam-logam tersebut umumnya adalah logam-logam
transisi yang menyediakan orbital d kosong atau elektron tunggal yang akan
disumbangkan pada molekul reaktan sehingga terbentuk ikatan baru dengan

kekuatan ikatan tertentu (Campbell, 1998).

2.3. Nanokatalis

Nanokatalis 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).

Nanosains dapat diartikan sebagai kajian fenomena dan manipulasi bahan pada skala
atom, molekular dan makromolekul dimana sifat berbeda nyata pada skala yang
lebih besar. Jenis-jenis produk yang dapat dihasilkan dari nanostruktur yaitu seperti
clusters, quantum dots, nanokristal, nanowires, dan nanotubes (Rao et al., 2004).
Sedangkan, nanopartikel didefinisikan sebagai partikulat yang terdispersi atau
partikel-partikel padatan dengan ukuran partikel berkisar 10 — 100 nm yang dapat
terjadi secara alamiah ataupun melalui proses sintesis oleh manusia (Mohanraj and
Chen, 2006). Berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh ( Qi dan Wang.,2002), jika
perbandingan ukuran atom terhadap partikel tersebut kurang dari 0,1 maka, gaya
kohesi mulai menurun sehingga dapat menurunkan titik leleh. ( Nanda et al., (2003)
telah melaporkan bahwa energi dari permukaan nanopartikel lebih tinggi daripada

ukuran bulk dari material tersebut.

Katalis merurut Berzelius didefinisikan sebagai suatu senyawa yang dapat
meningkatkan laju dari suatu reaksi kimia (Stoltze, 2000). Katalis dapat

mempercepat reaksi dengan cara menurunkan energi aktivasi reaksi. Penurunan
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energi aktivasi tersebut terjadi akibat interaksi antara katalis dengan reaktan. Katalis
menyediakan situs-situs aktif yang berperan dalam proses reaksi yang berasal dari
logam. Logam-logam tersebut umumnya adalah logam transisi yang menyediakan
orbital d kosong atau elektron tunggal yang akan disumbangkan pada molekul
reaktan sehingga terbentuk ikatan baru dengan kekuatan ikatan tertentu (Campbell,

1998).

Banyak metode yang telah dikembangkan untuk sintesis nanokatalis, berbagai
metode dari pembuatan nanokatalis perovskite seperti microemulsions,
koopresipitasi, reverse micelles, metode sonokimia, metode hidrotermal, dan metode
sol-gel. Dari beberapa metode sintesis tersebut, dalam penelitian ini digunakan
metode sol-gel untuk mendapatkan nanokatalis 2% V/LaCrO3. Metode sol gel
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, serta kemudahannya dalam memasukkan
satu atau dua logam aktif sekaligus dalam prekursor katalis (Lambert and Gonzalez,
1998). Dengan alasan ini diharapkan keunggulan dari metode sol-gel ini dapat

diterapkan pada katalis.

2.4. Senyawa Perovskite

Oksida logam yang membentuk struktur perovskite dengan rumus umum ABOj3 telah
menjadi perhatian yang menarik selama dua dekade terakhir karena mempunyai
aplikasi komersil yang potensial sebagai katalis untuk dekomposisi NOx, sel
elektroda bahan bakar, dan sensor deteksi gas. Senyawa ABO3; memiliki struktur
yang sangat sederhana, dimana struktur idealnya membentuk kubus dengan kation
besar (A) dikelilingi oleh dua anion dan kation yang lebih kecil (B) dikelilingi oleh
enam anion. Studi pertama yang berkaitan dengan penggunaannya sebagai katalis
dilakukan oleh Dickens ef al. pada tahun 1965. Sejak itu, perovskite oksida

dievaluasi dalam berbagai reaksi katalitik misalnya, oksidasi hidrokarbon, senyawa
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oksigen atau halokomponen hidrogenasi CO atau CO2; hidrogenolisis hidrokarbon,
proses fotokatalitik dan elektrokatalitik (Pena, 2007). Contoh struktur umum

perovskite ditunjukkan pada Gambar 1.

Gambar 1. Struktur Umum Perovskite ABO3 (Navrotsky et al., 1989).

Perubahan struktur dapat terjadi pada beberapa perovskite. Misalnya atom A atau B
tidak berada dalam ukuran yang benar dalam menyerang situs yang dihasilkan oleh
sisa struktur. Struktur oksida yang ideal adalah struktur kubik perovskite yang
panjang ikatannya berhubungan dengan ukuran unit sel a yang dinyatakan dengan

persamaan (1):

a=+2rA_B=2rB O
(1)

Derajat perubahan perovskite diberikan dengan faktor toleransi, seperti pada

persamaan (2) :

V2rA_B

t =
2rB_O

)
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fleksibilitas dari panjang ikatan dan biasanya perovskite kubik terbentuk dengan t
dalam rentang 0.9 <t < 1.0. Jika t > 1, sisi B lebih besar dari yang dibutuhkan. Jika t
sedikit lebih besar dari 1.0 maka struktur berubah namun masih struktur dasar
perovskite seperti BaTiO3 dengan t = 1,06. Untuk perbedaan yang lebih besar dari t =
1, ion B menempati sisi yang lebih kecil dengan bilangan koordinasi yang lebih
rendah dan struktur berubah seluruhnya seperti pada BaSiO3 dengan Si tetrahedral.
Untuk faktor toleransi yang lebih kecil 0,85 <t < 0,90 terjadi perubahan struktur
yang berbeda seperti GdFeO3, kation A terlalu kecil untuk sisi tersebut. Untuk t <
0,85, perubahan struktur perovskite tidak stabil dalam waktu lebih lama dan kation A
menempati sisi yang lebih kecil, contoh adalah pada LiNbO3 dan FeTiO3.
Perovskite dapat diberikan dengan rumus umum A1A2B1B203 dimana A1 adalah
yang terpilih diantara Lantanida (umumnya La, namun kadang-kadang Ce, Pr atau
Nd) dan A2 adalah diantara logam alkali tanah (Ca, Ba, Sr) posisi B1 dan B2
ditempati oleh logam transisi (Co, Mn, Fe, Cr, Cu, V) atau logam mulia. A2 dan B2
berhubungan dengan subtitusi sebagian dari ion A1 dan B1. Metode preparasi
perovskite dapat dilakukan dengan metode etilen glikol dengan prekursor garam
oksalat, atau dengan metode karbonil dengan prekursor garam asetat, dan metode
sitrat dengan prekursor garam nitrat (Irusta et al., 1998). Katalis oksida tipe
perovskite dapat memberikan aktivitas katalitik yang baik untuk oksidasi CO dan
reduksi NO (Deremince, 1998).

2.5. Reaksi Fotokatalitik

Secara umum proses fotokatalitik adalah proses kombinasi antara proses fotokimia
dan katalis. fotokimia adalah suatu proses sintesis atau transformasi secara kimiawi
yang melibatkan cahaya sebagai pemicunya. Sedangkan katalis adalah substansi
yang dapat mempercepat laju reaksi tanpa ikut bereaksi secara keseluruhan.
Fotokatalitik berasal dari kata foto dan katalis. Foto didefinisikan sebagai sinar,
sedangkan katalis didefinisikan sebagai suatu zat yang dapat mempercepat reaksi.
Jadi, fotokatalitik adalah suatu proses untuk mempercepat reaksi yang berjalan

karena adanya cahaya dengan menggunakan katalis (Putera, 2008).
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Reaksi fotokatalitik umumnya terjadi melalui bantuan bahan semikonduktor.
Semikonduktor adalah bahan yang memiliki konduktivitas listrik diantara konduktor
dan isolator. Pada semikonduktor, terdapat pita energi yang memperbolehka
keberadaan elektron, yaitu pita valensi berenergi rendah yang terisi penuh oleh
elektron dan pita konduksi yang berenergi tinggi yang kosong. Celah energi yang
memisahkan dkedua pita tersebut biasanya disebut dengan band gap (Eg). Salah satu
karakteristik penting semikonduktor adalah memiliki celah energi yang relatif kecil
yaitu berkisar antara 0,2-2,5 eV. Energi celah pita yang kecil ini memungkinkan
suatu elektron memasuki level energi yang lebih tinggi. Perpindahan elektron ini

dapat terjadi karena pengaruh suhu dan penyinaran (Malvino, 1989).

2.6. Metode Preparasi Katalis

2.6.1. Sol-Gel

Metode sol-gel adalah sebuah metode sintesis yang didasarkan pada reaksi kimia
larutan pada suhu rendah, dimana pada proses tersebut terjadi perubahan fasa dari
suspense koloid (sol) menjadi fasa padat kontinu (gel)(Zawrah et al., 2009). Sol-gel
adalah suatu suspense koloid dari partikel yang digelkan ke bentuk padatan. Proses
ini membututuhkan peran dari prekursor aktif, umumnya berupa logam-logam
anorganik atau senyawa logam organik yang dikelilingi oleh ligan reaktif seperti
logam alkoksida. Hal ini dikarenakan sifat logam alkoksida yang mudah bereaksi
dengan air. Adapun keuntungan yang diperoleh dari proses preparasi katalis dengan
menggunakan metote sol-gel adalah sebagai berikut :
1. Daya dispersi tinggi dari spesi aktif yang tersebar secara homogen

pada permukaan katalis.
2. Tekstur pori yang dihasilkan memberikan kemudahan untuk berdifusi

dari reaktan menuju ke situs aktif.
3. Luas permukaan tinggi.
4. Peningkatan stabilitas termal

5. Infestasi peralataan relatif murah (Lambert and Gonzalez, 1998).
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2.6.2. Pengeringan Beku (Freeze Drying)

Pengeringan beku (freeze drying) adalah salah satu metode pengeringan yang
mempunyai keunggulan dalam mempertahankan mutu hasil pengeringan, khuusnya
untuk produk-produk yang sensitif terhadap panas. Pada pembuatan katalis, metode
ini digunakan untuk menghilangkan kadar air dalam rongga-rongga bahan katalis

tanpa merusak struktur dari jaringan bahan tersebut (Labconco, 1996).

Proses pengeringan dengan metode freeze drying, pertama-tama sampel yang akan
dikeringkan terlebih dahulu dibekukan supaya air yang tererangkap dapat diubah
menjadi Kristal-kristal es. Selanjutnya, pengeringan dilakukan menggunkan tekanan
rendah agar kandungan air yang ada menjadi Kristal-kristal es yang akan langsung

tevakum dan terbuang menjadi uap, yg biasanya disebut dengan istilah sublimasi.

Prinsip dari pengeringan beku ini dimulai dengan proses pembekuan pangan,
dilanjutkan dengan pengeringan; yaitu memisahkan hamper sebagian besar air dalam
bahan yang terjadi melalui mekanisme sublimasi. Pengeringan beku (freeze drying)
mempunyai keunggulan dalam mempertahankan mutu hasil pengeringan, khususnya
untuk produk-produk yang sensitif terhadap panas. Dalam katalis, metode ini
digunakan untuk menghilangkan air hidrat dalam rongga bahan katalis tanpa
merusak struktur jaringan bahan tersebut (Labconco, 1996). Mekanisme kerja

pengeringan beku dintunjukkan pada Gambar 2.
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Gambar 2. Skema Mekanisme Terjadinya Pengeringan Beku (Phariyadi, 2013).

2.6.3. Impregnasi

Impregnasi merupakan metode preparasi katalis dengan cara adsorpsi larutan garam
prekursor kedalam penyangga. Metode ini dapat dibagi lagi menjadi dua kategori

yaitu:

a. Impregnasi Kering

Apabila volume larutan senyawa awal logam katalis yang digunakan tidak melebihi
volume pori penyanga. Pada metode ini larutan senyawa awal logam katalis
disemprotkan pada penyangga secara terus-menerus disertai dengan pengadukan.
Penetrasi senyawa awal logam katalis yang lebih dalam lagi ke bagian dalam pori
dapat dicapai dengan mengeluarkan air yang terperangkap dalam pori, sehingga

diperoleh distribusi logam prekursor yang lebih seragam dam merata.

b. Impregnasi Basah

Impregnasi basah dilakukan apabila larutan senyawa awal logam katalis yang
digunakan melebihi volume pori penyangga. Campuran dibiarkan beberapa saat
sambil terus diaduk, hingga semua pelarutnya habis dan kering. Teknik ini umumnya
dipakai bila prekursor berinteraksi dengan penyangga tetapi hanya sebatas interaksi

fisik saja (Ismunandar, 2006).
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2.6.4. Kalsinasi

Proses kalsinasi adalah sebuah pemanasan pada zat padat di bawabh titik lelehnya
untuk menghasilkan keadaaan dekompoosisi temal yag dlakuakan secara bertahap
dengan laju dan derajat kenaikan yang konstan. Kalsinasi dibutuhkan pada zat padat
seperti katalis untuk dapat mengubah ukuran kristal menjadi lebih kecil. Hal-hal
yang terjadi pada proses kalsinasi yang digunakan dalam preparasi katalis yaitu
sebagai berikut :
1. Dekomposisi komponen prekursor pada pembentukan spesi oksida. Proses

pertama terjadi pelepasan air bebas ( H>O ) dan terikat (OH) yang

berlangsung pada suhu diantara 100°C dan 300°C.
2. Pelepasan gas CO2 berlangsung pada suhu sekitar 600°C, akan

terjadi pengurangan berat secara berarti dan terjadi reaksi antara

oksida yang terbentuk dengan penyangga.
3. Sintering komponen prekursor. Pada proses ini struktur kristal sudah

terbentuk namun ikatan di antara partikel serbuk belum kuat dan

mudah lepas (Pinna, 1998).

2.7. Pektin

Pektin merupakan polisakarida kompleks tersusun atas polimer asam a D-
galakturonat yang terikat melalui ikatan a 1,4-glikosidik. Pektin terkandung di dalam
dinding sel primer yaitu diantara selulosa dan hemiselulosa (Lunell et a/.,1993).
Sumber pektin komersil paling utama yaitu pada buah-buahan seperti kulit jeruk (25-
30%), kulit apel kering (15-18%), bunga matahari (15-25%) dan bit gula (10-25%)
(Ridley et al., 2001).

Struktur pektin ditunjukkan pada Gambar 3 berikut ini.
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Gambar 3. (a) Struktur a-galakturonat, (b) Stuktur metilasi a-galakturonat (c)
Struktur Pektin.

2.8. Karakterisasi Nanokatalis

2.8.1. Analisis Gugus Fungsi dan Interaksi Nanokatalis

Spektroskopi inframerah adalah metode analisis yang didasarkan pada absorpsi
radiasi inframerah oleh sampel yang akan menghasilkan perubahan keadaan vibrasi
dan rotasi dari molekul sampel. Frekuensi yang diabsorpsi tergantung pada frekuensi
vibrasi dari molekul (karakteristik). Intensitas absorpsi bergantung pada seberapa
efektif energi foton inframerah dipindahkan ke molekul, yang dipengaruhi oleh
perubahan momen dipol yang terjadi akibat vibrasi molekul (Amand and Tullin,

1999). Skema lengkap dari instrumentasi FTIR ditunjukkan pada Gambar 4.
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Gambar 4. Skema instrumentasi FTIR.

Prinsip kerja dari analisis FTIR adalah penyerapan rediasi elektromagnetik oleh
gugus-gugus fungsi tertentu dengan enrgi vibrasi dalam bentuk spectrum. Mula-mula
sinar dari sumber laser dipantulkan melewati plat pemecah sinar, sedangkan sinar
dari sumber IR dipantulkan melalui cermin lalu kembali melewati plat pemecah
berkas. Kemudian kedua sinar ini dipantulkan kembali melewati cermin, lalu berkas
cahaya diteruskan melalui lintasan optik sebelum dipantulkan dengan cermin.
Setelah itu, berkas cahaya akan melewati sampel dan dipantulkan, kemudian
dilakukan pembacaan pada detektor yang mengubah energi panas menjadi energi
listrik. Instumen FTIR menggunakan sistem yang disebut dengan interferometer
untuk mengumpulkan spektrum. Interferometer terdiri atas sumber radiasi, pemisah
berkas, dua buah cermin, laser dan detektor. Hasil yang diperoleh dari pembacaan

detektor berupa spektrum seperti gambar 5.
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Gambar 5. Spektrum FTIR dari sintesis LaCrO3, Nanoparticles (Shinde, 2018).

Dari IR frekuensi peregangan yang diamati untuk nanopartikel adalah pita serapan
pada 596 cm™!' untuk peregangan La —O dan 416,04 cm™ untuk peregangan Cr-O
yang ditunjukkan oleh studi FTIR.

2.8.2. Analisis Fasa Kristalin dan Ukuran Partikel Nanoatalis dan
Nanoselulosa

Ukuran dari suatu partikel adalah sebuah parameter penting untuk menjelaskan
material dari nanokristal. Ukuran dari partikel dapat diketahui dengan dengan
menggunakan berbagai macam teknik seperti Transmission Electron Microscopy
(TEM), Scanning Probe Microscopy ( SPM ), Scanning Electron Microscopy ( SEM
) dan X-ray diffraction (XRD). Dari keempat teknik pengukuran tersebut, XRD

memiliki keunggulan karena preparasi sampel lebih sederhana.

Analisis struktur kristal katalis dilakukan menggunakan instrumentasi difraksi sinar-
X (X-ray Difraction/XRD). Difraksi sinar-X (XRD) adalah teknik nondestruktif yang
kuat untuk mengkarakterisasi bahan kristal. Ini memberikan informasi tentang

struktur, fase, orientasi kristal yang disukai (tekstur), dan parameter struktural
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lainnya, seperti ukuran butir rata-rata, kristalinitas, regangan, dan cacat kristal

(Bunaciu, 2015).

Karakterisasi katalis yang sering dilakukan adalah menentukan luas permukaan dan
kristalinitas suatu material. Metode yang sering digunakan sebagai alternatif dalam
menentukan ukuran partikel nano adalah metode Scherrer. Metode ini menetntukan
ukuran Kristal berdasarkan pelebaran puncak difraksi sinar-X yang muncul. Metode
ini sebenarnya memprediksi ukuran kristallin dalam material, bukan ukuran partikel.
Jika satu partikel mengandung sejumlah kristalit yang kecil-kecil maka informasi
yang diberikan metode Scherrer adalah ukuran kristalin tersebut, bukan ukuran
partikel. Untuk partikel berukuran nanometer, biasanya satu partikel hanya
mengandung satu kristallites. Dengan demikian, ukuran kristalinitas yang diprediksi
dengan metode Scherrer juga merupakan ukuran partikel (Liherlinah dkk, 2009).
Untuk mendapatkan ukuran partikel suatu material dengan menggunakan persamaan

Scherrer (Cullity,1978).

_ ka
f.cosB

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

k =konstanta dari instrumen yang digunakan

A =panjang gelombang sinar-X yang digunakan (nm)
J = pelebaran puncak (radian)

6 =sudut Bragg (radian)

Ketika berkas sinar-X berinteraksi dengan lapisan permukaan kristal, sebagian sinar-
X ditransmisikan, diserap, direfleksikan dan sebagian lagi dihamburkan serta
didifraksikan. Mekanisme terjadinya tumbukan antara elektron dan target

ditunjukkan pada Gambar 6.
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Gambar 6. [lustrasi Difraksi Sinar-X Pada XRD (Callister and Rethwisch, 2009).

2.8.3. Analisis Morfologi Permukaan dan Komposisi Unsur Nanokatalis

Pemodelan persamaan struktural (Structural Equation Modelin, SEM) adalah salah
satu teknik peubah ganda yang dapat menganalisis secara simultan beberapa peubah
laten endogenous dan eksogenous (Bollen, 1989). SEM dilakukan untuk
menganalisis serangkaian hubungan secara simultan sehingga memberikan efisiensi
secara statistik. Pendugaan atas persamaan regresi yang berbeda tetapi terkait satu
sama lain secara bersama — sama dilakukan dengan model structural dalam SEM
(Hair et. al., 2007). Dari segi metodologi, SEM memiliki beberapa peranan, di
antaranya, sebagai sistem persamaan simultan, analisis kausal linear, analisis lintasan
( path analysis ), analisis struktur kovarians, dan model persamaan struktural
(Wijanto, 2008). Alat ini dilengkapi dengan detector disperse energy (EDX)
sehingga depat digunakan untuk mengetahui komposisi elemen — elemen pada
sampel yang dianalisis. Analisa struktur mikro dilakukan terutama untuk melihat
ukuran dan bentuk partikel yang dihasilkan. Metode SEM merupakan pemeriksaan
dan analisa permukaan atau lapisan yang tebalnya sekitar 20 um dari permukaan.
Hasilnya berupa topografi dengan segala tonjolan dan bentuk permukaan. Gambar
topografi diperoleh dari penangkapan pengolahan elektron sekunder yang

dipancarkan dari specimen. Prinsip kerja dari SEM adalah pemindaian berkas



24

elektron yang seperti “menyapu’ permukaan spesimen, titik demi titik dengan
membentuk sapuan garis demi garis, mirip seperti gerakkan mata membaca. Sinyal
elektron sekunder yang dihasilkan adalah dari titik pada permukaan, yang
selanjutnya ditangkap oleh detektor untk ditampilkan pada layar CRT (TV). Sinyal
lain adalah back scattered electron yang intensitasnya bergantung pada nomor atom
unsur yang ada pada permukaan spesimen. Gambar yang didapatkan menyatakaa
perbedaan unsur kimia. Dengan warna ternag menunjukkan adanya unsur kimia yang
lebih tinggi nomor atomnya. Instrument SEM juga dilengkapi dengan analisa EDX (
Enrgy Dispersive X Ray Analyzer) dimana sinar X karakteristik yang diemisikan

adalah akibat tumbukkan elektron pada atom — atom bahan sampel (Sujatno, 2015).

2.8.4. Analisis Energi Celah Pita Nanokatalis

Diffuse Reflectance Spectroscopy (DRS) merupakan instrument yang digunakan
untuk menentukan nilai celah energi atau band-gap suatu material semikonduktor
berukuran nano. Pengukuran nilai band-gap suatu material dibutuhkan untuk
mengetahui sifat fisik material padat tersebut. Band-gap (Eg) merupakan perbedaan
energi antara pita valensi berenergi rendah yang terisi penuh oleh elektron dan pita
konduksi yang berenergi tinggi yang kosong. Band-gap berkaitan dengan sifat
konduktivitas elektrik suatu material, yang biasa ditemukan pada material

semikonduktor.

Metode ini didasarkan pada pengukuran intensitas UV-Vis yang direfleksikan oleh
sampel. Salah satu material semikonduktor seperti fotokatalis memiliki karakteristik
energi celah pita yang khas. Mudahnya, energi celah pita adalah suatu celah yang
menyatakan besarnya jarak diantara pita valensi (VB; Valence Band) dengan pita
konduksinya (CB; Conduction Band) sebanding dengan energi (dalam eV atau
elektron volt) yang dibutuhkan untuk elektron tereksitasi dari pita valensi ke pita

konduksi.
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Dalam penentuan nilai energi band-gap dari suatu material, dibutuhkan persamaan
Tauc. Nilai band-gap dapat ditentukan dengan persamaan berikut:
(hva)1/n = A(hv - Eg)
Keterangan:
h = konstanta Planck's
v = Frekuensi vibrasi
a = Koefisien absorpsi
Eg = band gap

A = konstanta proposi

Nilai eksponen n bergantung pada jenis transisi yang terjadi.
e Untuk transisi langsung terijinkan, n = 1/2
e Untuk transisi langsung terlarang, n = 3/2
e Untuk transisi tak langsung terijinkan, n =2

e Untuk transisi tak langsung terlarang, n =3

Spektra hasil analisis DRS dikonversikan ke fungsi Kubelka-Munk. Dimana, sumbu
vertikal merupakan nilai dari F(Ro), yang mana setara dengan koefisien absorpsi. a
dalam persamaan Tauc disubtistusikan dengan F(R). Sehingga didapat persamaan:
(hvF(Rw))2 = A(hv-Eg)
Selanjutnya dari perhitungan yang didapatkan dari persamaan Kubelka-Munk
diplotkan ke dalam grafik (hvF(R))2 ~ hv. Dimana nilai hv pada sumbu x dan
sumbu y nilai (hvF(Ro))2. Dari kurva yang ada pada grafik dapat ditentukan garis
tangen yang memotong nilai hv dan pada titik itulah merupakan nilai band-gap (Eg)

(Tatarchuk et al., 2017).
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Berikut gambar skema instrumen DRS pada Gambar 7.

Detector
EXKIANNPKYV LM T " 5 PZARGTU NS ATAY

Diffusing plote

| Ring
mirror

Gambar 7. Skema Alat DRS (Supriyadi, 2018).

2.9. Kromatografi Cair Kinerja Tinggi (KCKT)

Kromatografi merupakan suatu cara pemisahan yang digunakan untuk
mengidentifikasi dan menentuan kadar tiap komponen dari suatu campuran
berdasarkan perbedaan pola pergerakan antara fase gerak berupa zat gas atau zat cair
dan fase diam (kolom) berupa zat cair (Skoog et al., 1996). Kromatografi Cair
Kinerja Tinggi (KCKT) atau sering disebut dengan HPLC (High Performance Liquid
Chromatography) adalah instrumen yang penggunaannya paling berkembang,
disebabkan memiliki kecepatan dan efisiensi yang tinggi dalam sistem pemisahan.
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.

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
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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. Metode ini dapat
digunakan pada senyawa yang tidak tahan terhadap panas dan berbobot molekul

besar (Kupiec, 2004).

Menurut Johnson dan Stevenson (1991) instrumentasi KCKT pada dasarnya terdiri :
a. Wadah fasa gerak

Wadah fasa gerak berfungsi menampung fasa gerak yang akan dialirkan ke dalam

kolom. Biasanya wadah terbuat dari bahan yang inert terhadap fase gerak. Bahan

yang umum digunakan adalah gelas dan baja anti karat. Fase gerak yang digunakan

harus murni (tidak ada pencemar/kontaminan), dan terbebas dari udara terlarut,

untuk menghindari hasil akhir analisis yang memiliki banyak noise yang

menyebabkan data tidak dapat digunakan.

b. Pompa
Pompa berfungsi menggerakkan fasa gerak melalui kolom, dimana pompa harus
mampu menghasilkan tekanan tinggi sampai 6000 psi (400 atm), untuk menjamin
proses penghantaran fase gerak berlangsung secara tepat, reprodusibel, konstan, dan

bebas dari gangguan.

c. Injektor
Injektor berfungsi memasukkan cuplikan ke dalam kolom. Pada penyuntikan, katup
terputar sehingga fasa gerak mengalir melewati keluk sampel dan memasukkan

sampel ke pangkal kolom.

d. Kolom
Kolom berfungsi memisahkan masing-masing komponen. Kolom merupakan jantung
pada kromatografi. Keberhasilan atau kegagalan analisis dipengaruhi pada pemilihan

kolom dan kondisi kerja yang tepat.
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e. Detektor
Detektor berfungsi mendeteksi adanya komponen cuplikan dalam aliran yang keluar
dari kolom. Terdapat beragam jenis detektor, penggunaanya harus selektif

tergantung pada jenis komponen yang akan dipisahkan.

f. Rekorder
Rekorder berfungsi menangkap sinyal elektronik yang dihasilkan detektor, untuk
selanjutnya dibaca dalam bentuk peak yang disebut kromatogram. Sample yang
mengandung banyak komponen akan mempunyai kromatogram dengan banyak

peak, bahkan tak jarang antar peak saling bertumpuk (overlap). Skema alat KCKT

disajikan pada Gambar 8.
Kolom
Kromatogram
— :
h -
Injektor *l
==
™ -
/ |
L Data komputer
Pelarut =

(fase gerak) Sampel

Detektor

Pompa
pengantar pelarut

Penampung
(limbah)

Gambar 8. Skema alat KCKT.

2.10 Selulosa

Selulosa merupakan salah satu polimer yang tersedia melimpah di alam. Produksi
selulosa sekitar 100 milyar ton setiap tahunnya. Sebagian dihasilkan dalam bentuk
selulosa murni seperti yang terdapat dalam rambut biji tanaman kapas. Selulosa juga

ditemukan pada beberapa makhluk hidup, dari tanaman baik tingkat tinggi maupun
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rendah, beberapa amuba, hewan laut, bakteri, dan jamur. Namun paling banyak
adalah yang berkombinasi dengan lignin dan polisakarida lain seperti hemiselulosa
dalam dinding sel tumbuhan berkayu, baik pada kayu lunak dan keras, jerami atau
bambu. Senyawa ini juga dijumpai dalam plankton bersel satu atau alga di lautan,
juga pada jamur dan bakteri (Potthast, dkk., 2006; Zugenmaier, 2008). Selulosa
merupakan polisakarida yang tersusun atas molekul-molekul B-Dglukosa,
membentuk rantai lurus dan saling terikat satu sama lain oleh ikatan  —1,4 —
glikosidik juga mempunyai massa molekul relatif tinggi yang setara dengan 5.000
unit glukosa. Keberadaan selulosa tidak pernah terlepas dari polisakarida biomassa
karbohidrat lainnya, seperti hemiselulosa dan lignin (Frieder, 2002). Struktur

selulosa ditunjukkan pada Gambar 9.

H/H
OH H/H
H OH

Gambar 9. Struktur Selulosa ( Fessenden and Fessenden, 1986).

Selulosa mengandung sekitar 50-90% bagian berkristal dan sisanya bagian amorf
(Aziz et al., 2002). Selulosa terdapat dalam tumbuhan sebagai bahan pembentuk
dinding sel dan serat tumbuhan. Molekul selulosa merupakan mikrofibil dari glukosa
yang saling terikat satu dengan lainnya membentuk rantai polimer yang sangat
panjang. Adanya ligan serta hemiselulosa di sekeliling selulosa merupakan hambatan

utama untuk menghidrolisis selulosa (Sjostrom, 1995).

Hidrolisis sempurna dari selulosa akan menghasilkan monosakarida yaitu glukosa,
sedangkan hidrolisis yang tidak sempurna akan menghasilkan 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
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(glukosa, fruktosa, selbiosa) dengan menggunakan media air dan dibantu dengan
katalis asam atau enzim (Huber et al., 2006), degradasi dengan supercritical water,
depolimerisasi dalam cairan ionik (Rinaldi et al., 2010), dan pirolisis suhu tinggi

dengan atau tanpa katalis (Carlson ef al., 2008).

Hasil hidrolisis selulosa dapat dikonversi menjadi gula alkohol (sorbitol, mannitol,
xylitol) serta glukosa anhidrat. Hasil konversi ini dapat dipergunakan lebih lanjut
sebagai produksi bahan kimia atau bahan produksi biofuel karena memiliki banyak
manfaat lainnya (Hansen et al., 2006). Konversi dipengaruhi oleh berbagai faktor
lain seperti indeks kristalinitas, tingkat polimerisasi, dan fraksi gugus ujung yang
terikat dengan substrat. 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 (Zang et al., 2010).

2.11 Nanoselulosa

Partikel nanoselulosa adalah selulosa yang mengalami perubahan ukuran menjadi
bentuk nanometer yang ditandai dengan adanya peningkatan kristalinitas, aspek
rasio, luas permukaan, dan peningkatan kemampuan dispersi serta biodegradasi.
Adanya kemampuan ini, partikel nanoselulosa dapat digunakan sebagai filler
penguat polimer, aditif untuk produk-produk biodegredable, penguat membran,

pengental untuk dispersi, dan media pembawa obat serta implan (Ioelovich, 2012).

Metode yang sangat akurat diperlukan untuk mengubah selulosa menjadi
nanoselulosa. Salah satu metode untuk menghasilkan glukosa adalah dengan
hidrolisis asam menggunakan asam kuat seperti asam sulfat. Asam sulfat menjadi
pilihan pelarut asam kuat untuk metode hidrolisis asam pada pembuatan
nanoselulosa. Menurut Peng (2011) asam sulfat sering digunakan dalam produksi

nanoselulosa, namun dispersabilitas dari nanoselulosa yang diperoleh dari jenis asam
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ini berbeda dengan jenis asam lainnya, karena kelimpahan dari gugus sulfat pada
permukaan, nanoselulosa yang diperoleh dari hidrolisis menggunakan asam sulfat
dapat terdispersi dengan mudah di dalam air membuat kualiatasnya menurun
dibanding dengan menggunakan asam kuat lainnya. Saat ini pembuatan nanoselulosa
tanpa menggunakan zat asam berbahaya seperti HCl dan H>SO4 telah dikembangkan
( Shankar and Rhim, 2016 ).

2.12 Gula Alkohol

Gula alkohol merupakan produk reduksi dari glukosa yang mana semua atom
oksigen dalam molekul gula alkohol yang sederhana terdapat dalam bentuk
kelompok hidroksil. Poliol dapat dibagi menjadi dua yaitu poliol asiklik dan poliol
siklik. Poliol adalah pemanis bebas gula, yang merupakan karbohidrat tetapi bukan
gula. Gula alkohol terdapat di alam, tetapi lebih banyak merupakan produk
hidrogenasi dari mono-disakarida, contohnya sorbitol dari glukosa, maltitol dari
maltosa. Secara kimia disebut sebagai gula alkohol karena bagian strukturnya mirip
dengan alkohol dan rasanya menyerupai gula tebu. 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. Bentuk gula alkohol diantaranya yaitu sorbitol, mannitol, xylitol,
erythritol, maltitol, laksitol, palatinit, dan lain-lain (Djayasinga dan Situmeang,

2015).

Pada penelitian yang dilakukan Fukuoka et al., 2011 selulosa dengan bantuan katalis
dapat diubah menjadi gula alkohol, namun sebelumnya diubah terlebih dahulu
menjadi glukosa. Sejumlah besar gugus hidroksil pada selulosa memungkinkan
selulosa untuk dikonversi menjadi poliol lainnya. Reaksi konversi selulosa

ditunjukkan pada Gambar 10.



32

CH,0H OH
o
H/H o OH H\ H
OH H/H H\ H
o
H OH CH,OH
Selulosa
Hidrolisis
CH,OH Manitol
H—el on 1,4-sorbitan
Xylitol
HO——" || Eritritol
H—T—©CH Gliserol
H—1 OH Etilen glikol
T I EH,oH Propilen glikol
Glukosa Sorbitol

Gambar 10. Konversi selulosa menjadi poliol (Matveeva et al., 2016).

2.12.1 Sorbitol

Sorbitol adalah gula alkohol alami dengan rumus molekul (CsH14O¢) tidak berbau,
nonkarsinogenik, bubuk kristalin berwarna putih, dengan berat molekul 182,17
g/mol, tingkat kemanisannya sekitar 60 % dari sukrosa, kelarutannya 2350 g/L.
Sorbitol umumnya digunakan sebagai bahan baku industri dan makanan seperti pasta
gigi, permen, kosmetik, farmasi, vitamin C, dan termasuk industri tekstil (Othmer,
1960). Produksi sorbitol secara komersil dilakukan melalui hidrogenasi glukosa
dengan menggunakan katalis nikel pada tekanan tinggi. Penambahan hidrogen yang
dikatalis dengan logam (platinum, palladium, nikel dan rhodium) akan meningkatkan
suhu sehingga produk yang dihasilkan lebih banyak (Marhusari, 2009). Mekanisme

reaksi pembentukkan sorbitol ditunjukkan pada Gambar 11.
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Gambar 11. Mekanisme Reaksi Pembentukkan Sorbitol (Marhusari, 2009).

2.12.2 Manitol

Mannitol adalah gula alkohol yang terdiri dari enam rantai karbon dengan berat
molekul 182,17 g/mol, memiliki kelarutan 22 g mannitol didalam 100 mL air (25°C),
tingkat kemanisannya 0,5 — 0,7 kali tingkat kemanisan sukrosa. Sedangkan nilai
kalori yang dimiliki manitol sebesar 1,6 kkal/g, titik didih 295°C (3,5 torr) dan titik
leleh 165 — 169°C (7,6 torr). Secara alami manitol banyak ditemukan pada bahan
alam seperti alga, rumput laut dan zaitun. Selain itu juga terdapat pada nanas,
asparagus, ubi jalar, dan wortel. Manitol adalah hasil reduksi dari manosa dimana
gugus aldehid pada atom C1 diubah menjadi gugus CH>OH. Produksi manitol skala
industry dilakukan dengan reaksi hidrogenasi fruktosa, sukrosa, atau sirup
glukosafruktosa. Untuk mendapatkan hasil manitol yang tinggi disarankan
menggunakan sirup dengan kadar fruktosa yang lebih tinggi. Saat reaksi hidrogenasi,
B-fruktosa akan menjadi manitol sedangkan a-fruktosa akan menjadi sorbitol
(Toukoniitty et al, 2005). Mekanisme pembentukkan manitol ditunjukkan pada
Gambar 12.
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OH CH,OH

Selulosa Glukosa Manitol

Gambar 12. Mekanisme Reaksi Pembentukkan Manitol (Arai et al., 2004).

2.12.3 Xylitol

Xylitol berbentuk kristal berwarna putih, tak berbau dan larut di dalam metanol dan
etanol. Xylitol (C5H1205) memiliki berat molekul 152,15 g/mol dengan titik didih
1260C, titik lebur 92-9°C, kelarutan 169 gr di dalam 100 gr air (20°C), dan
kemanisan relatif sama dengan sukrosa, lebih tinggi dibandingkan manitol dan
sorbitol (Bar, 1991). Oleh karena itu, xylitol sering digunakan sebagai pengganti
gula dalam industri pengolahan makanan seperti pada produk industry coklat,
permen, es krim, selai, jus dan juga roti. Beberapa tanaman yang mengandung xylitol
contohnya plum, stroberi, kembang kol, jagung, rasberi dan bayam dan xylitol juga
sering digunakan sebagai pengganti gula karena bakteri plak tidak bisa
memetabolisme xylitol dan dapat mengurangi Streptococcus mutans pada mulut.

Reaksi pembentukkan xylitol ditunjukkan pada Gambar 13.



H20

o— Katalis

Hemiselulosa

H2

Katalis

CH,OH

Xylitol

Gambar 13. Mekanisme Reaksi Pembentukkan Xylitol (Fengel et al., 1995)
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III. METODE PENELITTIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Anorganik-Fisik FMIPA Universitas
Lampung. Analisis keasaman (FTIR) dilakukan di UPT. Laboratorium Terpadu dan
Sentra Inovasi Teknologi (LTSIT) Universitas Lampung. Analisis fasa kristalin
nanokatalis (XRD) dilakukan di Pusat Sains dan Teknologi Bahan Maju (PSTBM)
Badan Tenaga Nuklir Nasional Serpong. Analisis morfologi permukaan nanokatalis
(TEM) dilakukan di Laboratorium Anorganik UGM. Analisis energi celah pita
(DRS) dilakukan di Laboratorium Jasa Kimia Universitas Indonesia. Uji aktivitas
katalitik katalis (KCKT) dilakukan di PT. SIG Bogor. Penelitian ini dilakukan dari
bulan Desember 2021 sampai dengan bulan Juli 2022.

3.2 Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan adalah FTIR, XRD, TEM, DRS, KCKT , ultrasonikasi
merek Bandelin Sonorex Technik, Freezer, Magnetic Strirrer merek Stuart heatstir
CB162, furnace, freeze dryer, oven merek Fischer Scientific (SEA) Pie Ltd, lampu
UV merek Solar Glo 100 Watt, pemutar pemanas bermagnetik, pengaduk magnet,
neraca digital, mortar agate, desikator, reaktor kataltik, termometer, spatula, botol

dan selang infuse, serta peralatan gelas laboratorium.

Bahan-bahan yang digunakan adalah lantanum nitrat La(NO3),.6H,0 (Merck,99%),
kromium nitrat Cr(NO3)2.9H>0 (Merck,99%), titanium tetraisopropoxide Ti {OCH
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(CHs) 2} 4 (Merck,98%), akuades, pektin, amonia, kulit pisang, kertas saring, buffer
asetat, NH3, pH indikator, gas Hidrogen (BOC 99,99%), NaOH, NaClO,, HNO3,
reagen fehling, dan reagen DNS.

3.3 Prosedur Penelitian

Penelitian ini dilakukakan dalam beberapa tahapan yaitu dimulai dari isolasi selulosa
dari kulit pisang kapok, pembuatan nanoselulosa, sintesis nanoatalis yang
dilanjutkan dengan karakterisasinya, terakhir dilakukan uji aktivitas nanokatalis
dalam konversi nanoselulosa melalui reaksi fotokatalisis dan analisis hasil

konversinya menggunakan KCKT.

3.3.1 Ekstraksi Selulosa dari Kulit Pisang Kepok

Tahap awal isolasi selulosa diawali oleh pencucian kulit pisang kapok dengan air
mengalir lalu kulit pisang kapok dipotong menjadi ukuran yang lebih kecil
kemudian dikeringkan dibawah panas matahari dan dihaluskan. Sebanyak 50 gram
bubuk yang diperoleh dimasukkan ke dalam labu bulat dan ditambahkan larutan
NaOH 4%. Larutan campuran ini direfluks pada temperature 100-120°C selama 2
jam. Hasil dari proses refluks tersebut kemudian disaring dan dicuci dengan akuades
beberapa kali untuk memisahkan lignin dan hemiselulosa. Setelah dicuci dan
dikeringkan , proses selanjutnya adalah bleaching yang dilakukan dengan cara
memasukkan 60 gram bubuk selulosa pada labu bulat dan ditambahkan 400 mL
larutan 1,7% NaClO, , buffer asetat dan air destilasi serta direflus pada temperatur
110-130°C selama 4 jam. Selanjutnya padatan putih didinginkan dan dicuci dengan
akuades hingga selulosa diperoleh. Selulosa yang diperoleh kemudian dikeringkan
menggunakan freeze-dryer pada -39°C selama 24 jam (Zain ef al., 2014; Shankar
Rhim, 2016).



38

3.3.2 Pembuatan Nanoselulosa

Nanoselulosa dibuat dengan menyiapkan 10 gram bubuk selulosa kemudia
dimasukkan dalam labu bundar bervolume 1 L dan ditambahkan 200 ml larutan
HNOs 35% . Larutan campuran kemudian disonikasi selama 4 jam lalu direfluks
selama 5 jam dengan suhu 60°C lalu padatan yang didapatkan didinginkan kemudian
dicuci dengan aquades. Sampel yang sudah didinginkan kemudian disentrifus selama
15 menit dengan kecepatan 3500 rpm. Suspensi koloid yang diperoleh disonikasi
selama 60 menit dalam ice-bath dan dihilangkan pelarut yang masih ada dengan
menggunakan freeze dryer. Nanoselulosa yang telah didapat kemudian disimpan

pada suhu 4°C sebelum digunakan ( Zain et al., 2014 and Shankar Rhim,2016 ).

3.3.3 Preparasi Nanokatalis LaCro.99Ti0.0103

Nanokatalis LaCro.99Ti0.0103 dilakukan dengan dua tahap yaitu pembuatan
nanokatalis LaCrO3; dan pembuatan nanokatalis LaCro.99Ti0.0103 dengan impregnasi
logam Ti . Pertama-tama yaitu pembuatan larutan pektin dengan melarutkan 20 gram
pektin dalam 400 mL akuades. Larutan tersebut diaduk hingga homogen selama
kurang lebih 4 jam. Selanjutnya dimasukkan tetes demi tetes La-nitrat (9,0641 gram
La(NO3)2.6H,0 dalam 400 mL akuades), dan Cr-nitrat (8,2923 gram Cr(NO3)>.9H,O
dalam 200 mL akuades) ke dalam larutan pektin yang sebelumnya telah ditambah
amoniak dengan menggunakan selang infus tetes demi tetes sambil diaduk dan
dipanaskan menggunakan heating magnetic stirrer hingga diperoleh larutan
homogen dan terbentuk gel. Setelah itu dilakukan freezer-drying untuk
menghilangkan uap air dan dikalsinasi sampai suhu 550°C. Nanokatalis kemudian
digerus hingga halus menggunakan mortar agate dan ditimbang. Tahap yang kedua
yaitu impregnasi logam Ti, diawali dengan preparasi logam prekusor LaCrg.9903
ditambahkan ke dalam larutan 2-propanol sebanyak 50 ml dan diaduk menggunakan
magnetic stirer sampai homogen. Setelah itu, logam Ti{OCH (CHs) 2}4 sebanyak
0,06058 gram ditambahkan ke dalam larutan prekusor yang telah tercampur dengan

50 ml 2-propanol lalu diaduk menggunakan pengaduk magnetik pada suhu 45°C
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sampai volume larutan menyusut dan terbentuk endapan. Setelah itu dilakukan
pengeringan beku untuk menghilangkan uap air dan dikalsinasi sampai suhu 700°C.
Katalis kemudian digerus hingga halus menggunakan mortar agate, ditimbang, dan

dikarakterisasi (Djayasinga dan Situmeang, 2015).

3.3.4 Karakterisasi Nanokatalis

a.  Analisis Gugus Fungsi dan Interaksi Nanokatalis

Penentuan jenis situs asam katalis dilakukan secara kualitatif dengan menggunakan
spektrofotometer inframerah (FTIR). Sampel katalis yang dianalisis dicampur
dengan KBr, dengan perbandingan 1:50 atau 1:100. Kemudian sampel yang sudah
dicampur dengan KBr dibentuk menjadi pelet, lalu dimasukkan ke dalam wadah
sampel. Setelah itu sampel diukur menggunakan spektrofotometer inframerah
(FTIR) pada daerah bilangan gelombang 1200 — 2100 cm-1 (Rodiansono et al.,
2007).

b. Analisis Struktur Kristal Nanokatalis

Struktur kristal nanokatalis diidentifikasi mengunakan alat X-ray Difraction (XRD).
Analisis XRD untuk mengetahui struktur kristal menggunakan program PCPDF-win
1997 ((Drbohlavova et al., 2009). Sejumlah sampel katalis ditempatkan dalam
wadah sampel dan dianalisis. Berkas sinar-X yang ditembakkan ke sampel dengan
menggunakan radiasi CuKa (1,5410 A), akan dipantulkan dengan membentuk sudut
difraksi (20) dalam rentang 10 — 80°, dengan step size 0,02°/menit sebagai dasar
pembentuk dari grafik difraktogram. Puncak-puncak pada difraktogram diidentifikasi
menggunakan metode Search Match dimana 3-4 puncak yang memiliki intensitas
tertinggi dibandingkan dengan standar data difraktogram yang diterbitkan oleh
JCPDF dalam program PCPDF win 1997. Ukuran kristal katalis dihitung
menggunakan persamaan Debye-Scherrer (Cullity,1978).
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c.  Analisis Morfologi Permukaan dan Komposisi Unsur Nanokatalis

Analisis komposisi permukaan unsur dari nanokatalis dilakukan dengan
menggunakan alat yang disebut SEM-EDX. Sempel yang akan dianalisis terlbih
dahulu dilapisi dengan emas, kemudian sampel dianalisis dengan menggunakan
analisisi area. Sinar elektron dialihkan sampai megenai sempel. Aliran sinar elektron
ini kemudian difokuskan dengan menggunakan elektron optik columb sebelum sinar
elektron tersebut membentuk atau mengenai sampel. Setelah sinar elektron mengenai
sampel, akan terjadi beberapa interaksi pada sampel yang disinari. Interaksi-interaksi
yang terjadi tersebut selanjutnya akan terdeteksi dan diubah ke dalam bentuk gambar

oleh analisis SEM dan dalam bentuk grafik oleh analisis EDX (Yurugi, et al., 2001).

d.  Analisis Energi Celah Pita Nanokatalis

Spektrum DRS UV-vis direkam menggunakan spektrofotometer Shimadzu UV-
3600 yang diintegrasikan pada tabung berdiameter 15 cm. Senyawa yang digunakan
sebagai referensi adalah BaSO4. Semua sampel yang telah mengandung BaSO4
(1:50) digunakan untuk perhitungan (Tatarchuk et al., 2017). Sampel yang
digunakan untuk pengukuran berupa bubuk dengan ukuran dibawah 100 mesh atau

149 mikron.

3.3.5 Uji Aktivitas Katalis

a.  Koversi Nanoselulosa menjadi Gula Alkohol

Nanoselulosa seberat 0,5 gram dicampurkan ke dalam 100 mL akuades. Kemudian
larutan nanoselulosa di tambahkan dengan nanokatalis LaCro.99T1i0.0103 sebanyak 0, 1
gram dan dialirkan gas hidrogen dengan laju 10 mL/menit. Setelah itu dipasangkan
lampu sinar UV, dimana posisi lampu sinar UV dengan rentang jarak 10-15 cm ke
permukaan reaktor (Manurung et al/, 2015). Kekuatan energi lampu UV yang
digunakan sebesar 120 W. Variabel waktu proses iradiasi sinar UV pada konversi
nanoselulosa di menit ke 30, 60, 90, 120, 180 dan 240 dimana di tiap variabel waktu

diambil 10 mL sampel yang telah dianalisis hasil konversinya dengan alat instrumen
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KCKT. Perlakuan yang sama dilakukan untuk uji blanko yang dimana dua larutan
nanoselulosa dilakukan uji katalitiknya. Larutan nanoselulosa pertama dikonversi
dengan iradiasi sinar UV tanpa ditambahkan dengan nanokatalis LaCro.99T10.0103 dan
larutan nanoselulosa kedua ditambahkan nanokatalis LaCro.99T10.0103 kemudian
dikonversi tanpa menggunakan iradiasi sinar UV. Hal ini dilakukan sebagai
pembanding dari hasil uji katalitik nanosesulosa menggunakan nanokatalis
LaCr0.99T10.0103 dan iradiasi sinar UV. Hasil dari kedua pembanding tersebut
dianalisis juga dengan KCKT. Rangkaian alat untuk uji katalitik dengan iradiasi

sinar UV ditunjukkan pada Gambar. 14.

Gambar 14. Rangkaian Alat Konversi Nanoselulosa.

Keterangan :

1.Tabung gas Ho,

2. Selang penghantar gas Ho,

3. Ruang gelap,

4. Lampu UV,

5. Wadah berisis larutan selulosa dan nanokatalis,

6. Pengaduk
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b. Analisis Kuantitatif Hasil Konversi

Analisis kuantitatif untuk hasil konversi dilakukan menggunakan reagen DNS (asam
3,5-dinitrosalisilat) dan diukur nilai absorbansinya menggunakan spektrofotometer
UV-Vis. Sebanyak 1 mL sampel direaksikan dengan 1 mL reagen DNS dalam
tabung reaksi dan dipanaskan selama 10 menit pada suhu 100°C. Lalu didinginkan
dan diencerkan menggunakan 2 mL akuades. Kemudian diukur serapan dari larutan
menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 540 nm dan

ditentukan kadar glukosa menggunakan kurva standar glukosa.

Selanjutnya, sampel dengan konsentrasi glukosa terendah dianalisis lebih lanjut
dengan instrumentasi KCKT untuk mengetahui adanya kandungan gula alkohol,
seperti sorbitol, manitol, dan xylitol, dari aktivitas katalitik nanofotokatalis pada
nanoselulosa. Pada instrumentasi KCKT, fasa gerak yang digunakan merupakan
campuran asetonitril dan akuabides, kolom yang digunakan adalah kolom
Carbohydrate High Performance (4,6 x 250 mm), dan detektor indeks refraksi. Laju
alir yang digunakan adalah 1,4 mL/ menit dengan suhu 35°C.



V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1. Kesimpulan

Berdasarkan penlitian yang telah dilakukan, maka dapat diambil kesimpulan bahwa :

1.

Nanoselulosa pada penelitian ini berhasil dipreparasi dengan indeks

kristalinitas sebesar 38.064% dan ukuran sebesar 20.17 nm.

. Penelitian ini mampu menghasilkan nanokatalis LaCro.99Ti0.0103 dengan

ukuran 67,667 nm.

Hasil analisis menggunakan DRS UV-Vis menunjukkan bahwa energi celah
pita nanokatalis LaCro.99T10.0103 sebesar 2,77 eV. ini menandakan bahwa
nanokatalis dapat bekerja di bawah pengaruh sinar UV dan sinar tampak.
Nanokatalis LaCro.99Ti0.0103 memiliki morfologi permukaan yang heterogen

dan mempunyai bentuk kristal tetragonal yang terllihat dari uji SEM-EDX.

. Analisis dari FTIR pada panjang gelombang 1028 cm™! merupakan vibrasi

ulur C-O-C dari ikatan B-(1,4) glikosida yang mengindikasikan adanya
interaksi antara nanokatalis dan nanoselulosa.

Uji reagen DNS pada waktu konversi 240 menit mengindikasikan adanya
konversi nanoselulosa menjadi gula pereduksi dengan hasil terbaik pada

konsentrasi glukosa sebesar 136,73 ppm.

. Analisis KCKT menunjukan nanokatalis LaCro.99T10.0103 dapat digunakan

untuk mengkonversi nanoselulosa menjadi gula pereduksi yaitu ribosa tetapi
belum bisa mendapatkan hasil yang optimal untuk mengkonversi

nanoselulosa menjadi gula alkohol.
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5.2. Saran

Berdasarkan hasil penelitian yang diperoleh, maka pada penelitian selanjutnya

disarankan untuk :

1.

Melanjutkan uji konversi pada penelitian selanjutnya dengan irridasi sinar
tampak yang berfungsi sebagai pembanding hasil konversi dengan
menggunakan sinar UV.

Perlu dilakukannya uji luas permukaan yang berfungsi untuk memastikan
ukuran yang tepat dari luas permukaan dan pori-pori sehingga reaksi konversi
nanoselulosa dapat optimal.

Perlu dilakukannya analisis lanjutan dari hasil konversi nanoselulosa
dikarenakan hasil yang didapat berwarna kuning kemerahan yang

kemungkinan adanya senyawa asam levulinat.
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