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ABSTRAK

PEMBUATAN NANOSELULOSA DARI AMPAS TEBU
MENGGUNAKAN METODE HIDROLISIS ASAM

Oleh

RETHANITA ZAHARANI

Telah dilakukan pembuatan nanoselulosa dari ampas tebu dengan metode hidrolisis
asam. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui pembuatan nanoselulosa dari
ampas tebu dengan metode hidrolisis asam dan mengetahui hasil dari karakterisasi
dengn X-Ray Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM) and
Fourier Transform Infrared (FTIR). Pada penelitian ini dibuat 4 sampel dengan
variasi H>SO4 yang digunakan adalah 19, 29, 39 dan 45%. Analisis XRD
menunjukkan bahwa semakin besar konsentrasi H,SOs yang digunakan maka
persentase dari setiap sampel meningkat tetapi pada sampel 39% terjadi penuruan
kemurnian yang disebabkan masih terdapat daerah selulosa yang belum hilang.
Hasil indentifikasi fasa diperoleh bahwa pada sampel dengan penambahan H2SO4
19, 29, 39% terbentuk fasa I, I dan tenardit. Sementara, pada sampel 45% hanya
terbentuk fasa I, dan Ig dengan ukuran partikel yang dihasilkan sebesar 2,83 nm dan
derajat kristalinitas sebesar 55,52%. Hasil analisis uji SEM diperoleh bahwa pola
gambar mempunyai distribusi butir yang relatif homogen dengan bentuk batu yang
saling bertumpang tindih. Hasil analisis FTIR menujukkan gugus fungsi yang
terdeteksi adalahO -H,C-H,C=C,C=C,H-C-H,C-0O,danC-0-C
yang menujukkan kehadiran nanoselulosa.

Kata kunci: H2SOg4, Hirolisis asam, Ampas Tebu, Nanoselulosa



ABSTRACT

EXTRACTION OF NANOCELLULOSE FROM BAGASSE
USING ACID HYDROLYSIS METHOD

By

RETHANITA ZAHARANI

The extraction of nanocellulose from bagasse was carried out by the acid hydrolysis
method. This study aims to prepare nanocellulose from sugarcane bagasse by acid
hydrolysis method and to know the results of characterization with X-Ray
Diffraction (XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM) and Fourier Transform
Infrared (FTIR). In this study, 4 samples were made with variations of H2SO4 of 19,
29, 39 and 45%. XRD analysis shows that the increase of sulfuric acid, the
percentage of each sample increases but in the 39% sample there is a decrease in
purity because there are still areas of cellulose that have not disappeared. The
phase identification results show that in the sample with the addition of 19, 29, and
39% H2SO04 I, g, and thenardite phases were formed. While in the sample 45%
only form I, and Iz phases with a resulting particle size of 2.83 nm and a degree of
crystallinity of 55.52%. The results of the SEM test analysis show that the image
pattern has stone structures that overlap each other. The results of FTIR analysis
show that the functional groups detectedare O-H,C-H, C=C, C=C,H-C -
H, C -0, and C — O — C which indicates the presence of nanocellulose

Keywoards: H2SO4, Acid Hydrolysis, Bagasse, Nanocellulose.
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Nanoteknologi merupakan ilmu interdisiplin dari ilmu fisika, kimia, biologi bahan
dan keteknikan (Duncan, 2011). Material berskala nano merupakan pengembangan
ukuran dari yang sebelumnya berskala mikrometer menjadi nanometer. Sesuai
dengan namanya nano memiliki ukuran 10° m yang di dalamnya tidak hanya berupa
proses pengecilan ukuran bahan (Rhodes, 2014), namun juga menyusunnya menjadi
ukuran nano dengan struktur yang diatur sedemikian rupa sehingga produk yang
dihasilkan memiliki sifat fisika dan kimia yang lebih unggul dari material berukuran

besar (bulk) (Bera and Belhaj, 2016).

Berdasarkan karakteristiknya, nano memiliki sifat yang berbeda antara lain:
sensitivitas terhadap suhu tinggi, luas permukaan, ketahanan terhadap regangan
tinggi dan konduktivitas rendah (Yang and Tighe, 2013). Nanomaterial memiliki
beberapa jenis seperti nanologam, nanoselulosa, nanopolimer, nanokomposit dan

nanokeramik (Morris and Willis, 2007).

Salah satu jenis nanomaterial yang banyak diteliti adalah nanoselulosa, material yang
terbuat dari selulosa dengan ukuran nano memiliki panjang 10-100 nm dan

diameternya 1-100 nm (leolovich, 2012a). Nanoselulosa memiliki sifat unggul yaitu,



densitasnya rendah, memiliki reaktivitas tinggi, kekuatan dan modulusnya tinggi.
Berdasarkan kelebihan-kelebihan tersebut nanoselulosa dapat dimanfaatkan dalam
berbagai aplikasi diantaranya sebagai kosmetik, bahan produksi kertas, pengemulsi
minyak dan air. Beberapa teknik dikembangkan untuk mengekstrak nanoselulosa dari
selulosa diantaranya hidrolisis asam, hidrolisis enzimatis, dan proses mekanis.
Adapun penggunaan masing-masing metode ekstraksi dimungkinkan menghasilkan

tipe dan properti nanoselulosa yang berbeda (loelovich, 2012).

Salah satu metode yang dilakukan pada penelitian ini adalah hidrolisis asam berbasis
ampas tebu, hidrolisis menggunakan asam kuat lebih mudah dan cepat untuk
menghasilkan nanoselulosa serta indeks kristal yang dihasilkan lebih tinggi
(Lavarack et al., 2002). Asam kuat dapat menghilangkan bagian amorf dari suatu
rantai selulosa sehingga isolasi pada bagian kristalin selulosa dapat dilakukan.
Kelebihan nanoselulosa dari ampas tebu dibandingkan dengan bahan lainya seperti
tumbuhan berkayu umumnya memiliki kandungan lignin yang rendah, membutuhkan
waktu yang lebih singkat, ramah lingkungan dan kebutuhan energi isolasi selulosa
yang lebih rendah (Foo and Hamed, 2009). Selulosa terdiri dari molekul glukosa yang
terhubung atas rantai-rantai glukosa yang identik melalui ikatan hidrogen yang kuat.
Molekul glukosa dapat dihasilkan dengan memecah ikatan selulosa melalui proses

pre-treatment (Gibson, 2012).

(Wulandari, 2016) telah melakukan penelitian nanoselulosa menggunakan metode
hidrolisis asam dengan asam kuat, dalam hal ini asam sulfat 60%. Sebelum hidrolisis,
tahap preparasi dilakukan dengan merendam ampas tebu dalam 17,5% larutan NaOH
pada 45°C selama tiga jam dan bleaching pada 45°C selama empat jam menggunakan

sodium hypochlorite. Selanjutnya pulp yang telah melewati tahap bleaching



dihidrolisis menggunakan asam sulfat 60% dengan berbagai parameter reaksi, seperti
rasio asam terhadap selulosa, suhu dan waktu hidrolisis. Karakteriasi sempel
dilakukan dengan menggunakan X-Ray Diffraction (XRD) dan Fourier Transform

Infra-Red (FTIR).

Tebu merupakan tanaman yang hidup ditaman tropis terutama di Indonesia.
Perkebunan tebu memiliki luas sekitar 232 ribu hektar yang tersebar luar di Indonesia
(Setiati et al., 2016). Ampas tebu yang biasa disebut bagasse, merupakan sisa dari
proses ekstraksi cairan tebu. Ampas tebu diperoleh 32% dari berat tebu yang digiling.
Komponen penyusun ampas tebu adalah serat yang didalamnya terdapat selulosa,
hemiselulosa dan lignin sehingga banyak dimanfaatkan dalam beberapa industri

(Gutierrez and Tengerdy, 1997).

Penelitian ini bertujuan untuk melakukan pembuatan nanoselulosa dari limbah hasil
pertanian dengan berbagai konsentrasi asam, pengaruh konsentrasi akan
menghasilkan sifat yang berbeda pada sumber selulosa. Oleh karena itu, dalam
penelitian ini dilakukan pembuatan nanoselulosa dari ampas tebu menggunakan
metode hidrolisis asam dan karakterisasi menggunakan (XRD), Scanning Electron
Microscopy (SEM) dan (FTIR) untuk menghasilkan selulosa dengan ukuran nano

terbaik berkisar antara 1 — 100 nm.



1.2 Rumusan Masalah

Rumusan masalah dalam penelitian ini adalah:

1. Bagaimana pembuatan nanoselulosa dari ampas tebu dengan metode hidrolisis
asam?

2. Bagaimana hasil karakterisasi dengan menggunakan XRD, SEM dan FTIR?

1.3 Tujuan Penelitian

Tujuan yang ingin dicapai pada penelitian ini adalah:
1. Mengetahui proses pembuatan nanoselulosa dari ampas tebu dengan
menggunakan metode hidrolisis asam.

2. Menganalisis hasil dari karakterisasi dengan menggunakan XRD, SEM dan FTIR.

1.4 Batasan Masalah

Batasan masalah pada penelitian ini adalah:
1. Bahan utama yang digunakan pada penelitian ini adalah ampas tebu.
2. Pembuatan digunakan dengan menggunakan metode hidrolisis asam.

3. Karakterisasi sampel dilakukan dengan menggunakan XRD, SEM dan FTIR.



1.5. Manfaat Penelitian

Manfaat dilakukanya penelitian ini adalah:

1.

Dapat mengetahui proses pembuatan nanoselulosa dari ampas tebu dengan
menggunakan metode hidrolisis asam.

Dapat menjadi acuan untuk penelitian selanjutnya, terutama pada bidang
nanoselulosa dengan metode hidrolisis asam.

Dapat menjadi referensi tambahan di Jurusan Fisika FMIPA Universitas

Lampung, khususnya pada bidang material.



I1. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Selulosa

Selulosa merupakan komponen utama penyusun dinding sel tumbahan hingga
organisme (Fengel and Wegener, 1983). Selulosa merupakan komponen karbohidrat
rantai lurus dengan glukosa sebagai monomer penyusunnya, dimana antar
monomernya dihubungkan oleh ikatan hidrogen. Selulosa tidak larut dalam air dan
tahan terhadap perlakuan dengan berbagai bahan kimia, kecuali asam kuat (Karlsson,
2006). Melalui tahapan proses isolasi, ukuran selulosa murni yang dihasilkan menjadi
sangat beragam tergantung dari sumber bahan baku, metode isolasi yang digunakan,

proses penanganan hingga proses karakterisasi.

Selulosa merupakan homopolimer yang terdiri atas satuan p-D-glukopiranosa yang
terikat dengan ikatan (1,4)-glikosida dengan rumus (CgH10Os), dengan n adalah

derajat polimerisasinya. Struktur selulosa dapat dilihat pada Gambar 2.1

HO HO
0 HO OH 4 \6 0 olHO OH
HO: 0 0 5 OH
0 OH 0 HOMW"2" oy 0
OH - OH

Gambar 2.1 Struktur selulosa (Borjesson and Westman, 2015).



Berdasarkan pada Gambar 2.1 molekul selulosa berbentuk linear dengan unit ikatan
seragam. Unit glukosa akan mengeliminasi molekul air diantara gugus hidroksil pada
C: dan Cs. Gugus-gugus pada C: merupakan gugus hidrat aldehida memiliki sifat
pereduksi, sedangkan gugus Cs4 merupakan gugus hidroksil alkohol yang bukan

bersifat pereduksi (Roy et al., 2009).

2.2 Nanoselulosa

Nanoselulosa adalah suatu partikel selulosa yang berukuran nano memiliki ukuran
kurang dari 100 nm (Lee et al., 2014). Hal tersebut ditandai dengan adanya
peningkatan kemampuan dispersi dan biodegradasi serta peningkatan Kkristalinitas,
aspek rasio dan luas permukaannya. Dengan kemampuan dari nanoselulosa tersebut,
maka partikel dari nanoselulosa dimanfaatkan menjadi filler penguat dari suatu
polimer. Nanoselulosa juga dimanfaatkan sebagai aditif untuk produk-produk
biodegredable, penguat membran, media pembawa obat serta implan dan sebagai

pengental (Borges et al., 2011).

Nanoselulosa memiliki banyak keunggulan antara lain densitasnya rendah, memiliki
reaktivitas kimia yang tinggi, kekuatan dan modulusnya tinggi masing-masing
sebesar 228% dan 317% (Gonzales et al., 2014). Aplikasi nanoselulosa dapat
diterapkan pada bidang kimia, farmasi serta industri. Pada bidang industri
nanoselulosa diaplikasikan untuk meningkatkan kekuatan ikatan serat kertas dan

nanokomposit (Borjesson and Westman, 2015).

Nanoselulosa merupakan bagian kristal selulosa yang mempunyai satu dimensi dalam

kisaran ukuran nanometer. Untuk nanoselulosa yang daerahnya dihidrolisis kristal



yang tersisa akan tidak sama dalam kisaran nanometer disemua atmosfer dimensi.

Daerah kristalin

e

i
1Hquonfiy
jelag

Daerah non kristalin

Molekul Interfibrilar

Gambar 2.2 llustrasi struktur nanoselulosa (Borjesson and Westman, 2015).

Dalam Gambar 2.2 ditunjukkan bagian dari serat selulosa yang mengandung kristal
serta amorf. Hidrolisis asam menghilangkan daerah non-kristal dan hanya bagian
kristal yang tersisa. Perlakuan mekanis dari serat akan permanen baik non-kristal dan
daerah kristal akan tetapi beberapa ikatan interfibrillar akan pecah, membentuk fibril

dalam ukuran nanometer dan ukuran mikrometer (Borjesson and Westman, 2015).

Bahan nanoselulosa ini memiliki dua jenis kristal utama yang dapat disintesis yaitu

. (trklinik) dan Ig (monoklinik) (Nishiyama et al., 2002;2003). Kedua struktur kristal

tersebut dapat dilihat pada Gambar 2.3 dan 2.4.

28— b

Gambar 2.3. Struktur kristal nanoselulosa fasa I

Gambar 2.3 menunjukkan struktur kristal nanoselulosa fasa I, dibuat dengan Vesta

ver 3.4.8. Model |, yang digunakan adalah sistem triklinik dan grup ruang P1 dengan



parameter kisi a = 6,717 A, b = 5,962 A, ¢ = 10,400 A (Nishiyama et al., 2003).

AL

=D b

Gambar 2.4 Struktur kristal nanoselulosa fasa I.

Gambar 2.4 menunjukkan struktur kristal nanoselulosa fasa Ig dibuat dengan Vesta
ver 3.4.8. Model Ig yang digunakan adalah sistem monoklinik dan grup ruang P2:
dengan parameter kisi a = 7,784 A, b = 8,201 A dan ¢ = 10,380 A (Nishiyama et al.,

2002).

2.3 Hidrolisis Asam

Hidrolisis merupakan proses pemecahan suatu molekul dengan air menghasilkan
molekul yang lebih kecil. Hidrolisis merupakan rekasi antara reaktan dengan air
sehingga terjadi penguraian senyawa. Asam yang biasanya digunakan dalam proses
hidrolisis yaitu asam asetat (CH3COOH), asam fosfat (HsPO4), asam klorida (HCI)
dan asam sulfat (H2SO4). Proses hidrolisis menggunakan asam sulfat dapat
menghasilkan kristal yang lebih tinggi karena asam ini memiliki jumlah ion hidrogen

yang lebih banyak daripada asam kuat lainnya seperti asam klorida (Martin et al.,

2002).

Proses hidrolisis dengan konsentrasi tinggi dapat dilakukan pada suhu yang rendah

namun kelemahanya yaitu konsentrasi asam yang digunakan sangat tinggi sekitar 30-
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70% menimbulkan korosi terhadap peralatan dan waktu rekasi yang digunakan lama
yaitu 2-6 jam. Hidrolisi dengan menggunakan asam memiliki keuntungan yaitu
jumlah asam yang digunakan sedikit dan waktu yang dibutuhkan singkat yaitu 1-2
jam namun kelemahanya membutuhkan suhu yang tinggi sekitar 90-110°C

(Taherzadeh and Karimi, 2007).

Hidrolisis dengan menggunakan asam sulfat menunjukkan nanoselulosa dapat
terdispersi dengan mudah oleh air dan nanoselulosa hasil hidrolisis dengan asam
klorida tidak terdispersi dengan mudah oleh air serta membentuk suspensi larutan
yang cenderung terflokulasi (Liu et al., 2016). Asam yang digunakan pada hidrolisis
pada proses isolasi nanoselulosa akan berpengaruh terhadap gugus muatan pada

permukaan nanoselulosa yang dihasilkan (Borjesson and Westman, 2015).

Proses terjadi hidrolisis asam yaitu selulosa terdiri dari daerah amorf dan daerah
kristal. Daerah amorf memiliki densitas lebih rendah dibandingkan daerah kristal,
sehingga ketika selulosa diberikan perlakuan asam kuat maka sebagian daerah amorf
akan terdegradasi dan melepaskan daerah kristal. Asam bertindak sebagai katalis
pada protonisasi atom oksigen ikatan glikoksidik pada rantai selulosa (Mandal &
Chakrabarty, 2011). Asam sulfat yang diencerkan dengan air akan membentuk ion
H,0+ yang kemudian H+ berekasi dengan salah satu selulosa dan membentuk ikatan
O — H rekasi ini menghasilakn ion H+. Adanya muatan pada permukaan selulosa
menjadi salah satu faktor yang mempengaruhi kinerja dari partikel (Serhan et al.,

2019).

Metode hidrolisis asam yang digunakan untuk mengekstrasi nanoselulosa telah

menghasilkan produk dengan diameter 30-50 nm dan panjangnya 200-500 nm
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(Gond, 2021). Penelitian lainnya yang telah dilakukan oleh (Ghazy, 2016)

menghasilkan nanoselulosa dengan diameter 5-20 nm dan panjangnya 80-100 nm.

2.4. Ampas Tebu

Tanaman tebu merupakan tanaman yang tergolong perdu, memiliki batang yang tinggi
kurus, tidak bercabang dan tumbuh tegak. Pada batangnya terdapat lapisan lilin yang
berwarna putih keabu-abuan, batangnya mempunyai panjang ruas 10-30 cm. Daun tebu
berpangkal pada buku batang dengan kedudukan yang berseling (Yovita and Emi,

2000). Tebu bisa menjadi sumber pemanis selain dari bit gula (Joersbo, 2007).

Ampas tebu merupakan salah satu limbah pada pabrik gula. Ampas tebu atau lazimnya
disebut bagasse, adalah hasil samping dari batang tebu yang telah mengalami proses
ekstrasi (pemerahan) tebu. Saat ini perkebunan tebu mendominasi luas area perkebunan
di Indonesia. Berdasarkan data dari Badan Pusat Statistik Tebu Indonesia ampas tebu
yang dihasilkan sebanyak 32% dari berat tebu yang digiling (Habibullah, 2019). Serat
ampas tebu tidak dapat terlarut dengan air dan terdiri dari selulosa, hemiselulosa dan
lignin. Selulosa pada ampas tebu dilapisi oleh lignin yang membuat struktur selulosa

bersifat kuat.

Keberadan lignin tersebut dapat mengganggu selulosa untuk berkaitan dengan ion
logam. Maka ampas tebu perlu dilakukan delignifikasi untuk menghilangkan
kandungan lignin. Ampas tebu ini memiliki kandungan lignin 18,9%, selulosa 33,4%
dan hemiselulosa 30 % (Howard et al., 2003). Pada Gambar 2.5 menunjukkan bentuk

ampas tebu.
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Gambar 2.5 Ampas tebu.

2.5. X-Ray Diffraction (XRD)

Sinar-X ditemukan pertama kali oleh Wilhelm Conrad Rontgen pada tahun 1895.
Tidak seperti cahaya biasa, sinar ini tidak terlihat, namun berada dalam garis lurus
dan mempengaruhi film fotografi dengan cara yang sama seperti cahaya. Sinar-X
yang digunakan dalam difraksi memiliki panjang gelombang pada kisaran 0,5-0.2 A.
XRD merupakan metode analisis yang digunakan untuk mengidentifikasi susunan
atom dalam suatu bahan dengan memanfaatkan gelombang elektromagnetik dari
sianr-X dan struktur kisi sebagai parameternya. Berkas sinar-X yang saling menguatkan

itu disebut sebagai berkas difraksi (Cullity, 1978).

Difraksi sinar-X pertama kali dieksperimenkan pada tahun 1912 oleh Friedish,
Knipying dan Von Laue. Teknik ini memiliki kelemahan yaitu membutuhkan waktu
yang cukup lama dan kurang paraktis karena umumnya mesin bergerak secara
bertahap melakukan pengukuran mulai dari sudut hamburan kecil sampai sudut besar.
Percobaan dilakukan kembali oleh dua fisikawan Inggris, W. H. Bragg 1862-1942
dan putranya W. L. Bragg 1890-1972. Mereka berhasil menganalisis percobaan Laue

dan mampu menampilkan kondisi yang diperlukan untuk difraksi dalam bentuk
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matematika jauh lebih sederhana. Percobaan dilakukan dengan cara menambahkan
sinar-X pada sampel padaran kristalin, kemudian sinar tersebut akan terdifraksi.
Detektor bergerak dengan kecepatan sudut yang konstan untuk mendeteksi berkas
sinar-X yang didifraksi oleh sampel. Sampel serbuk memiliki bidang-bidang kisi
yang tersusun secara acak dengan berbagai kemungkinan orientasi, begitu pula
partikel-partikel kristal yang tedapat didalamnya. Setiap kumpulan bidang Kisi
tersebut memiliki beberapa sudut orientasi tertentu, sehingga dapat dituliskan

sebagai:

2d sin 6 =2 (2.1)

Persamaan di atas dikenal sebagai hukum Bragg, dengan 6 = sudut difraksi, A =
panjang gelombang sinar-X, d adalah jarak antar bidang. Derajat kekeristalan adalah
besaran yang menyatakan banyaknya kadungan kristal dalam suatu materi dengan
membandingkan luasan kurva puncak dengan total luasan amorf dan Kkristal.

Gambar 2.6 menunjukkan difraksi sinar-X pada kisis kristal.

Gambar 2.6 Difraksi sinar-X pada kisi kristal (Cullity,1978)

Jika berkas pararel sempurna, maka sianr-X monokromatik sempurna dengan

panjang gelombang A merupakan sianr datang pada kristal dengan sudut 0, dimana 6
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diukur antara berkas datang dan bidang kristal tertentu. Keuntungan utama
penggunaan sinar-X dalam karakterisasi material adalah kemampuan penetrasinya,
sebab sinar-X memiliki energi yang sangat tinggi akibat panjang gelombangnya
(Culity, 1978). Pada penelitian yang telah dilakukan (Kumar et al., 2013) hasil

karakterisasi XRD pada sampel ampas tebu dapat dilihat pada Gambar 2.7.

Intensitas

10 20 &1 40 50 50
20

Gambar 2.7 Pola XRD ampas tebu (a), selulosa yang diberi perlakuan secara
kimiawi (b), nanoselulosa berbasis ampas tebu (c) (Kumar et al.,
2013).

Hasil analisis XRD pada ampas tebu ditunjukkan pada Gambar 2.7. Semua sampel
menunjukan 3 puncak difraksi, yaitu pada 26 = 16,5° 18,5° dan 22,5° puncak
difraksi tersebut merupakan tipikal puncak selulosa tipe 1 dengan nilai 20 daerah
kristalin berada di rentang 22,5°. Dari hasil puncak difraksi dapat dilihat bahwa
ketajaman puncak pada setiap puncak nanokristalin selulosa meningkat, sedangkan
hasil perhitungan nilai indeks kristalinitas didapatkan nilai pada sampel ampas tebu
nilai indeks kristalinitasnya 35,6%, sampel selulosa yang diberi perlakuan secara

kimiawi nilai indeks kristalinitasnya 63,5%, dan nanoselulosa ampas tebu indeks
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kristalinitasnya 72,5%. Ada dua cara untuk menganalisis data difraksi yaitu dengan
analisis kualitatif dan kuantitatif. Selanjutnya data XRD dapat digunakan untuk
melakukan perhitungan ukuran parikel, dimana tingkat kristalinitas parikel dilakukan
dengan membandingkan intensitas dan pelebaran puncak difraksi dari sampel dengan
menggunakan persamaan Scherrer (Cullity, 1978) yang dituliskan pada Persamaan

2.2.

_ 09
BcosH

(2.2)

Dengan L adalah diameter (nm), 0,9 adalah konstanta Scherrer, A adalah panjang
gelombang sinar-X, 6 adalah sudut difraksi dan B adalah lebar penuh pada setengah
intensitas maksimum atau Full-Width at Half Maximum (FWHM) puncak difraksi
dalam radian. Metode penentuan derajat kristalinitas (Ic¢) dapat dilakukan dengan

menggunakan rumus Segel yang dituliskan melalui Persamaan 2.3.

lo= e % 100% (2.3)

max
Hasil difraksi menunjukkan sinyal kuat pada fraksi krsitalinitas selulosa yang
digunakan untuk menentukan parameter kristolografis, seperti jarak antar unit sel

kristal (Zugenmaier, 2001).

2.6. Fourier Transformasi Infrared (FTIR)

Spektrofotometri inframerah adalah salah satu teknik identifikasi yang dapat
mengetahui jenis-jenis vibrasi antar atom, menganalisa senyawa organik dan
anorganik, serta analisis senyawa secara kuantitatif dan kualitatif. Analisis kualitatif
dilakukan untuk menentukan struktur polimer dan kopolimer sedangkan analisis

kuantitatif ditentukan berdasarkan hukum Lambert Beer (Skoog, 1998).
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Spektrofotometri inframerah pada umumnya digunakan untuk melakukan penentuan
jenis gugus fungsi suatu senyawa organik, mengetahui informasi struktur suatu
senyawa organik karena spektrumnya yang sangat kompleks yang terdiri dari banyak
puncak-puncak. Selain itu, masing-masing kelompok fungsional menyerap sinar
inframerah pada frekuensi yang unik. Spektrum inframerah yang dihasilkan dari
pentransmisian cahaya akan melewati sampel, pengukuran intensitas cahaya dengan
detektor dan dibandingkan dengan intensitas tanpa sampel sebagai fungsi panjang
gelombang. Spektrum inframerah yang diperoleh kemudian diplot sebagai intensitas
fungsi energi, panjang gelombang pum) atau bilangan gelombang (cm™) (Marcott,

1986).

Pada penelitian yang telah dilakukan (Wulandari et al., 2016) hasil karakterisasi FTIR

sampel ampas tebu dapat dilihat pada Gambar 2.8

Gambar 2.8 Hasil FTIR ampas tebu (Wulandari et al., 2016).

Gambar 2.8 menunjukkan hasil FTIR dari ampas tebu. Dari spektrum data tersebut
memberi dukungan bahwa sampel yang digunakan memiliki gugus O — H dengan

munculnya puncak vibrasi pada bilangan gelombang 3441,01 cm™, serta didukung
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oleh puncak serapan pada bilangan gelombang 1026,13 cm™ yang menunjukkan
vibrasi dari gugus C-O simetris dan puncak serapan pada bilangan gelombang 1373,32
cm™ menunjukkan vibrasi C-O anti-simetris. Puncak vibrasi pada bilangan gelombang
2900,94 cm™ merupakan vibrasi stretching C-H yang didukung oleh vibrasi C-H
bending pada bilangan gelombang 671,23 cm™. Munculnya puncak vibrasi pada
bilangan gelombang 2337,72 cm™ menunjukkanvibrasi C-C stretching dan didukung
dengan bilangan gelombang 894,97 cm™ yang menunjukkan C-C bending. Munculnya
gugus karbonil pada spektrum FTIR sebelum esterifikasi diperkirakan berasal dari

rantai paling akhir selulosa dan senyawa fenil pada lignin yang tersisa.

2.6. Analisis Mikroskop Elektron

Analisis mikroskop elektron yang digunakaan adalah SEM. SEM merupakan
teknologi yang telah berkembang selama 80 tahun terakhir. Publikasi pertama kali
yang mendeskripsikan teori SEM dilakukan oleh fisikawan Jerman Dr.Max Knoll
pada 1935, meskipun fisikawan Jerman lainya Dr. Manfred von Ardenne mengklaim
dirinya telah melakukan penelitian suatu fenomena yangkemudian disebut SEM

hinga tahun 1937 (McMullan, 1988).

SEM merupakan mikroskop dengan elektron sebagai pengganti cahaya untuk
membentuk sebuah gambar. SEM memiliki banyak keuntungan melebihi mikroskop
biasa. SEM mempunyai bidang pengukuran yang lebar yang membuat sampel fokus
pada suatu waktu. Dengan resolusi SEM yang lebih tinggi tersebut sampel dapat
diperbesar pada tingkatan yang lebih tinggi secara teliti (Schweitzer, 2013). SEM

memiliki perbesaran 400.00 kali dan resolusi sebesar 1 nm dengan kedalam bidang
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4-0,4 mm. SEM digunakan untuk melihat permukaan citra suatu bahan, selain itu juga
dapat memberikan informasi terkait komposisi kimia dalam suatu bahan, baik bahan

konduktif maupun bahan non konduktif. Mikroskop yang paling umum digunakan

adalah mikroskop cahaya, mikroskop cahaya meninggalkan objek yang dicitrakan

tidak berubah oleh proses pencitran. Alam SEM dapat dilihat pada Gambar 2.9

Gambar 2.9. Alat SEM (Sumber: https://materialcerdas.wordpress.com/teori-
dasar/scanning-electron-microscopyy/).

Gambar 2.9 terdapat alat SEM proses kerja alat ini terjadi karena interaksi elektron
yang berasal dari alat dengan sampel. Perilaku ini dapat menghasilkan mekanisme
yaitu pantulan inelastis dan pantulan elastis. Pantulan inelastis adalah elektron yang
memiliki tingkat energi rendah ketika terjadi pantulan eklektron pada sampel yang
disebut dengan elektron sekunder, sedangkan pantulan elastis adalah pantulan
elektron yang menghasilkan dua sinyal yaitu elektron hamburan balik yang
memberikan informasi mengenai komposisi dari sampel karakteristik sinar-X yang

memberikan hasil mikroanalisis dan distribusi unsur-unsur pada sampel (Kuo, 2007).
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Pada penelitian yang telah dilakukan (Gond et al., 2021) hasil karakterisasi pada SEM

dapat dilihat pada Gambar 2.10

Gambar 2.10 Analisis SEM nanoselulosa ampas tebu (Gond et al., 2021).

Pada analisis sampel ampas tebu yang terdapat pada Gambar 2.10 menunjukkan
gambar yang dilakukan uji SEM hasil isolasi dari ampas tebu adapun hasil yang
didapatkan menunjukkan morfologi permukaan yang tampak homogen, amorf dan
memiliki pori kecil, nanoselulosa yang dihasilkan berbentuk sepertiserat yang saling

berhubungan dengan ukuran partikel dan serat berkisar antara 30-50 nm.
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I11. METODE PENELITIAN

3.1 Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Fisika Material, Jurusan Fisika Fakultas
Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam (FMIPA) Universitas Lampung pada
bulan Agustus 2022 sampai dengan September 2022. Karakterisasi XRD dilakukan
di PT. Glabs Indonesia Utama, SEM dilakukan di Institut Teknologi Bandung dan
FTIR dilakukan di Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi (LTSIT)

Universitas Lampung.

3.2 Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini terdiri dari neraca digital, gelas ukur,
spatula, magnetic stirrer hot plate, kertas saring, mortar dan alu, magnet bar, kertas
lakmus, lemari asam, oven, alumunium foil, pembungkus plastik, centrifuge, pot
sampel. Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini yaitu ampas tebu, NaOH

98%, H,SO498%, aquades, pemutih dan aquabides.

3.3 Prosedur Penelitian

Sebelum melakukan pembuatan sampel langkah pertama mencuci alat yang

digunakan dalam penelitian, selanjutnya menyiapkan larutan etanol 10% untuk
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merendam peralatan yang telah dicuci sebelumnya lalu dikeringkan. Langkah
kedua melakukan sintesis sampel dengan ketentuan variasi yang terdapat pada
Tabel 3.1. Masing-masing sampel diberikan perlakuan yang sama dengan variasi

H,SO, yang berbeda.

Tabel 3.1 Variasi konsentrasi sampel

Nama Sampel Ampas  NaOH(%) Pre- H2S04 (%)  Hidrolisi
Tebu (g) treatment (Jam)
(Jam)
CNC Tebu- 19% 10 3 2 19 1
CNC Tebu- 29% 10 3 2 29 1
CNC Tebu- 39% 10 3 2 39 1
CNC Tebu- 45% 10 3 2 45 1

3.3.1 Pembuatan Nanoselulosa

Pembuatan nanoselulosa yang dilakukan dalam penelitian ini menggunakan metode
hidrolisis asam. Tahap awal yang dilakukan dengan mencuci ampas tebu dengan air
untuk menghilangkan kotoran yang menempel setelah itu dikeringkan dengan sinar
matahari selama 2 hari. Ampas tebu dihancurkan dengan menggunakan blender
hingga menjadi bubuk. Kemudian dibleaching dengan merendam ampas tebu pada
pemutih selama 30 menit lalu dikeringkan dengan sinarmatahari selama 1 hari.
Langkah selanjutnya yaitu delignifikasi untuk menghilangkan hemiselulosa dan
lignin dengan mencampurkan ampas tebu 1:10 (b/v) dengan NaOH 3% ke gelas
ukur, setelah itu diaduk dan dipanasakan pada suhu 50°C selama 2 jam dengan
magnetic stirerr dalam keadaan tertutup lalu disaring dan dibuang airnya.
Selanjutnya tahap hidrolisis yang dilakukan dengan 10 gram ampas tebu dan
ditambahkan 100 ml H,SO, secara perlahan dengan variasi konsentrasi 19, 29, 39,
45% lalu tunggu hingga larutan tersebut tidak panas lagi, setelah itu diaduk dan

dipanaskan pada temperatur 45°C selama 1 jam dalam keadaan terbuka dengan
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magnetic stirerr. Produk yang sudah dihidrolisis berupa pre-Cellulose Nano
Crystal (p-CNC) ditambahkan 300 ml aquabides. Selanjutnya dicuci dan
dilakukan centrifuge selama 10 menit sebanyak 3 kali. Kadar asam yang telah
melewati proses hidrolisis berada di pH 2,untuk mencapai pH netral ditetesi oleh
NaOH 10% dan disaring menggunakan kertas saring, p-CNC yang didapatkan
berupa pulp basah. Pada langkah terakhir dilakukan pengeringan dengan
menggunakan oven pada suhu 100°C selama 30 menit secara berkala selanjutnya

ditumbuk dengan menggunakan mortar sampai menjadi serbuk.

3.3.2 Karakterisasi
Pada penelitian ini dilakukan karakterisasi menggunakan XRD, SEM dan FTIR.
Karakterisasi XRD ini dilakukan untuk mengetahui fasa yang terbentuk dan FTIR

dilakukan untuk mengetahui gugus fungsi.
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3.4. Diagram Alir

Diagram alir pada penelitian ini dapat dilihat pada Gambar 3.1.

Ampas Tebu

- Bleaching dan dikeringkan

10 gram pulp
+
100 ml NaOH 3%

-Delignifikasi pada suhu 50°C selsama 2 jam dalam keadaan tertutup

h 4

Pulp bebas lignin

-Tambahkan H,SO, dengan variasi 19, 29, 39 dan 45% menggunakan perbandingan
pulp : H,SO,=1: 10 (b/v)
-Aduk dalam keadaan terbuka pada suhu 45°C selama 1 jam

P-CNC bebas lignin
dan hemiselulosa

-Tambahkan 300 ml aquabides

-cuci dan Sentrifus selama 10 menit dengan 3 kali pengulangan
-Netralisasi sampel dengan NaOH 10%

-p-CNC disaring menggunakan kertas saring

- Dikeringkan pada suhu 100°C selama 30 menit secara berkala
- Ditumbuk dengan mortar

\J

Serbuk CNC

I -Karakterisasi dengan XRD, SEM dan FTIR

Analisis data

- Derajat kristalinitas, ukuran partikel, gugus fungsi dan struktur morfologi
ﬁ

¢

Gambar 3.1 Diagram Alir



V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Bedasarkan penelitian yang telah dilakukan maka dapat disimpulkan sebagai
berikut:

1. Pembuatan nanoselulosa dari ampas tebu (bagasse) telah berhasil dilakukan
dengan metode hidrolisis asam menggunakan variasi konsentrasi 19, 29, 39 dan
45%.

2. Analisis XRD menunjukkan nanoselulosa yang diekstraksi dari ampas tebu
(bagasse) memiliki tingkat kemurnian sebesar 55,52% dengan ukuran partikel
sebesar 2,83 nm, Analisis SEM menunjukkan bahwa distribusi butir
nanoselulosa menyerupai bentuk susunan batu yang saling bertumpah tindih,
Analisis FTIR menunjukkan gugus fungsi yang terbentuk yaitu gugus fungsi C-

O-C yang muncul pada nanoselulosa.

5.2 Saran

Diperlukan penelitian dan uji karakterisasi lebih lanjut untuk mengetahui pengaruh
konsentrasi asam terhadap indeks kristal dan ukuran partikel menggunakan metode

hidrolisis asam.
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