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ABSTRAK

KONVERSI NANOSELULOSA DARI LIMBAH KULIT PISANG KEPOK
(Musa x Paradisiaca L) MENJADI GULA ALKOHOL MENGGUNAKAN
NANOKATALIS M00O3/nGO DIBAWAH IRRADIASI SINAR UV

Oleh

M. RIFKI FADILLAH

Pada penelitian ini, telah dilakukan konversi nanoselulosa menjadi gula alkohol dengan
bantuan iradiasi sinar UV menggunakan nanokatalis MoO3/nGO (0.5:1, 0.25:1, dan
0.125:1). Nanoselulosa berhasil disintesis dengan metode hidrolisis asam kuat dan
dibuktikan dengan hasil karakterisasi XRD. Ukuran kristal nanoselulosa sebesar 16,53
nm dengan indeks kristal sebesar 30%. Nanokatalis dipreparasi menggunakan metode
sol gel pada katalis MoO3; dan metode Hummer pada grafena oksida yang selanjutnya
diimpregnasi melalui ultrasonikasi. Hasil karakterisasi XRD grafena oksida
mendapatkan ukuran kristal sebesar 22,33 nm. Hasil karakterisasi nanokatalis
menggunakan XRD mendapatkan ukuran kristal masing-masing sebesar 36,01, 30,59,
dan 31,47 nm. Analisis FTIR nanokatalis MoO3/nGO bilangan gelombang 860, 872,
dan 876 cm’' menunjukkan gugus fungsi Mo-O-Mo dan Mo=0O pada bilangan
gelombang 979, 980, dan 985 cm™'. Analisis morfologi nanokatalis menggunakan SEM
menunjukkan distribusi katalis yang merata pada permukaan grafena oksida. Hasil
DRS UV-VIS nanokatalis memiliki energi celah pita sebesar 3,1, 2,8, 2,7 eV. Persen
konversi nanoselulosa menjadi gula alkohol tertinggi sebesar 40,9% menggunakan
katalis 0,25 MoO3/nGO pada waktu pemaparan 5 jam. Konsentrasi glukosa hasil
konversi tertinggi sebesar 59,90 ppm pada perbandingan 0,25 MoO3/nGO, dan waktu
pemaparan 4 jam melalui uji DNS. Hasil KCKT nanokatalis aktif mengkonversi
nanoselulosa menjadi gula alkohol berupa manitol pada waktu retensi 21,4 menit.

Kata Kunci : MoO3/nGO, nanoselulosa, gula alkohol, konversi, irradiasi.



ABSTRAK

CONVERSION OF NANOCELLULOSE FROM KEPOK BANANA SKIN
WASTE (Musa x Paradisiaca L) INTO ALCOHOL SUGAR USING MoO3/nGO
NANOCATALISTS UNDER UV LIGHT IRRADIATION

By

M. RIFKI FADILLAH

In this research, the conversion of nanocellulose into sugar alcohols was carried out
with UV light irradiation using MoO3/nGO nanocatalyst (0.5:1, 0.25:1, and 0.125:1).
Nanocellulose was successfully synthesized with a strong acid hydrolysis method and
was proven by XRD characterization. The crystal size of nanocellulose is 16.53 nm
with a crystal index of 30%. The nanocatalyst was prepared using the sol gel method
on the MoOs catalyst and the Hummer method on graphene oxide, then impregnated
using ultrasonication. Results of the XRD characterization of graphene oxide obtained
a crystal size of 22.33 nm. The results of nanocatalyst characterization using XRD
obtained crystal sizes of 36.01, 30.59, and 31.47 nm, respectively. FTIR nanocatalyst
MoO3/nGO showed the functional groups Mo-O-Mo at wave numbers 860, 872, and
876 cm™ and Mo=0 at wave numbers 979, 980, and 985 cm™!. Analysis of nanocatalyst
morphology using SEM showed an even distribution catalyst on the surface of
graphene oxide. The results of the DRS nanocatalyst had a band gap energy of 3.1, 2.8,
2.7 eV. The highest percentage for conversion of nanocellulose into sugar alcohol is
40% using 0.25 MoO3/nGO nanocatalyst and exposure time for 5 hours. DNS test
indicated that the highest concentration of converted glucose is 59.90 ppm at a ratio of
0.25 MoO3/nGO, and an exposure time of 4 hours. The HPLC results showed that
nanocatalyst is active in converting nanocellulose into sugar alcohol in the form of
mannitol at retention time of 21.4 minutes.

Keywords : MoO3/nGO, nanocellulose, sugar alcohol, conversion, irradiation.
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Indonesia sebagai negara agraris banyak menggantungkan kebutuhan hidupnya
dari hasil bertani, oleh karena itu sektor pertanian menjadi salah satu sektor yang
terus diandalkan untuk menunjang laju pertumbuhan ekonomi nasional. Hasil
bertani tersebut beraneka ragamnya, contohnya ialah tanaman pisang dan jagung.
Menurut (Badan Pusat Statistik, 2019), terdapat peningkatan produksi buah pisang
pada tahun 2019 menjadi 7.280.658 ton. Produksi jagung terjadi peningkatan pada
tahun 2015 menjadi 19.612.435 ton (Badan Pusat Statistik, 2015). Akan tetapi,
seiring berjalannya waktu, terdapat penumpukan limbah agroindustri yang tidak
dimanfaatkan dengan baik dan dapat mencemarkan lingkungan sekitar.

Selulosa dapat dimanfaatkan dalam meningkatkan nilai ekonomisnya dengan cara
mengkonversi menjadi gula alkohol. Senyawa tersebut merupakan salah satu
produk turunan dari selulosa yang terdiri dengan bentuk antara lain sorbitol,
xylitol, manitol, dulkitol, dan inositol. Salah satunya pemanfaatan gula alkohol
(sorbitol) dapat digunakan sebagai pengganti sukrosa dalam mencegah karies.
Penggunaan sukrosa yang melebihi batas dapat menimbulkan suatu penyakit,
karena dapat difermentasi menjadi asam dengan cepat di dalam rongga mulut oleh
mikroorganisme (Soesilo et al., 2006). Salah satu sumber selulosa didapatkan dari
kulit pisang kepok (Musa Acuminate L). Kandungan selulosa yang tinggi berkisar
65%, hemiselulosa 6-8%, serta lignin 5-10% (Tjahyono, 1998). Dalam penelitian
ini, kulit pisang kepok akan diubah menjadi selulosa menggunakan hidrolisis
asam kuat. Selanjutnya selulosa akan dikonversi menjadi gula alkohol

menggunakan nanokatalis dibawah iradiasi sinar UV.



Katalis memiliki peran penting dalam mengkonversi selulosa menjadi gula
alkohol. Berbagai faktor seperti jenis katalis, metode dalam preparasinya,
temperatur, dan waktu yang digunakan dapat mempengaruhi produk hasil reaksi.
Katalis heterogen merupakan katalis yang banyak digunakan karena memiliki
keunggulan dibandingkan katalis homogen. Penggunaan katalis heterogen dapat
dengan mudah dipisahkan dari campuran reaksi serta memiliki efisiensi yang

lebih tinggi.

Beberapa contoh penelitian sebelumnya telah melaporkan katalis yang digunakan
untuk mengkonversi selulosa menjadi gula alkohol. Katalis Ru/NbOPO, pada
nilai pH 2, rendemen sorbitol yang dihasilkan sebesar 69% melalui hidrolisis di
dalam media berair netral pada kondisi optimal (Xi et al., 2013). Katalis
bifungsional Ru/Cs-HPA dan Ru/Cs-SiW melalui tahap hidrolisis dan
hidrogenasi, diketahui hasil maksimal yang didapatkan sorbitol sebesar 59%
diperoleh melalui katalis 1% Ru/CssHSiW12040 (Ru/Cs-SiW) dalam 7 jam reaksi
sedangkan selektivitas tertinggi sebesar 96% diperoleh pada katalis 3%
Ru/Cs3sHSiIW12040 (Ru/Cs-SiW) dalam 3 jam reaksi.

Fotokatalis memanfaatkan sinar cahaya dan semikonduktor (katalis) dalam
meningkatkan laju reaksi kimia (Ameta et al., 2018). Sumber cahaya yang
digunakan berasal dari sinar tampak maupun sinar ultraviolet (UV). Dalam proses
konversi nanoselulosa menjadi gula alkohol menggunakan sumber cahaya berupa
sinar UV karena dapat meningkatkan laju reaksi kimia. Selain itu, penggunaan

sinar UV dinilai lebih ramah lingkungan dan ekonomis.

Dalam penelitian, (Situmeang et al., 2019), nano-fotokatalis LaCrOs yang
diirradiasi sinar UV dapat mengkonversi selulosa menjadi gula alkohol berupa
xylitol 260 ppm, manitol 150 ppm, dan sorbitol 210 ppm dengan waktu retensi
dalam Kromatografi Cair Berperforma Tinggi (KCKT) selama 45 menit. Dalam
penelitian, (Situmeang et al., 2020), nano fotokatalis Nio.5Vo.sFe204 mampu
mendegradasi zat warna remazol golden yellow sebanyak 45% dalam waktu 100

menit. Senyawa tersebut diketahui memiliki band gap sebesar 2,0 eV, nilai



tersebut menunjukkan bahwa Nio.sVo.5sFe204 dapat bekerja pada daerah

penyinaran tampak sebagai fotokatalis.

Molibdenum (Mo) sebagai logam transisi banyak digunakan sebagai katalis
heterogen yang efektif dalam mengendalikan laju serta selektivitas berbagai reaksi
kimia. Beberapa aplikasi yang menggunakan logam transisi tersebut, contohnya
pada penelitian, (Al-Alotaibi et al., 2021), a- MoOs disintesis menggunakan
metode sol-gel dan hidrotermal. Senyawa tersebut memiliki aktivitas fotokatalitik
yang baik untuk mendegradasi zat warna organik methylene blue. Laju penyisihan
methylene blue dengan a-MoO3z meningkat seiring dengan bertambahnya waktu
penyinaran. Selain itu, dalam penelitian (Kanakaraju et al., 2021), memanfaatkan
fotokatalis TiO2-Mo yang disintesis melalui metode impregnasi basah. Fotokatalis
titanium dioksida/molibdenum (3% berat) dengan performa terbaik menghasilkan
efisiensi fotodegradasi jingga metil 94,5% dalam 120 menit penyinaran.
penggunaan katalis LaCro99M00,0103 dalam mengkonversi nanoselulosa menjadi
gula alkohol dapat menghasilkan sorbitol dengan rendemen yaitu 19,05%
(Pertiwi, 2017).

Grafena oksida (GO) merupakan turunan dari grafit dengan berbagai gugus fungsi
yang terikat pada permukaannya. Senyawa ini memiliki beberapa kelebihan antara
lain, konduktivitas yang unggul, luas permukaan spesifik yang sangat besar,
stabilitas mekanik/kimia yang baik dengan struktur monolayer yang fleksibel, dan
bersifat hidrofilik karena memiliki banyak gugus fungsi. Senyawa ini banyak
digunakan sebagai katalis dalam bentuk nanokomposit. Dalam penelitian (Kaushal
et al., 2020), Nanokomposit Pc/GO disintesis dengan penggabungan pektin dalam
GO menggunakan metode sol-gel. Nanokomposit Pc/GO secara efektif digunakan
untuk menghilangkan ion Cr (111) beracun secara efektif melalui adsorpsi, serta
untuk degradasi fotokatalitik pewarna methylene blue (MB) dan methyl orange
(MO) dari larutan berair. Efisiensi degradasi setelah pencahayaan 25 menit adalah
98% untuk MB, dan 87,5% untuk MO dalam 90 menit.

Berdasarkan uraian, penelitian ini telah dilakukan konversi nanoselulosa menjadi

gula alkohol yang bersumber dari kulit pisang kepok (Musa paradisiaca L.)



menggunakan nanokatalis MoO3/nGO. Adapun tahapan dalam penelitian ini yaitu
preparasi nanoselulosa, preparasi grafena oksida menggunakan metode Hummer,
preparasi katalis MoO3z melalui metode sol-gel dengan menggunakan prekursor
ammonium molibdat ((NH4)2Mo00Q4), dan diimpregnasi dengan nano grafena
oksida (nGO). Hasil dari nanokatalis MoOs/nGO digunakan untuk konversi

nanoselulosa menjadi gula pereduksi melalui irradiasi sinar UV.

Nanokatalis dikarakterisasi menggunakan Fourier Transform InfraRed (FTIR)
untuk mengidentifikasi gugus fungsi, X-ray Diffraction (XRD) untuk menentukan
fasa kristalin katalis, Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray
Spectroscopy (SEM-EDX) digunakan untuk menentukan morfologi katalis serta
komposisi unsur dari nanokatalis, diffuse reflectance spectrum (DRS) digunakan
dalam analisis band gap, dan Brunauer Emmett Teller (BET) untuk mengetahui
luas permukaan nGO. Hasil konversi dianalisis secara kuantitatif dan kualitatif
menggunakan reagen DNS (asam 3,5-dinitrosalisilat) diukur absorbansinya
menggunakan spektrofotometer UV-Vis untuk mengetahui total glukosa.
Kemudian menggunakan Kromatografi Cair Kinerja Tinggi (KCKT) untuk
mengetahui kandungan dari jenis gula alkohol yang didapatkan seperti xylitol,

manitol, dan sorhitol.

1.2 Tujuan Penelitian

Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Mempreparasi nanoselulosa melalui proses delignifikasi dan hidrolisis asam
kuat.

2. Mempreparasi dan mengkarakterisasi grafena oksida berukuran nano.

3. Mempreparasi dan mengkarakterisasi nanokatalis MoOs menggunakan metode
sol-gel.

4. Mempreparasi dan mengkarakterisasi nanokatalis MoOs/nGO dengan
perbandingan (0.5:1, 0.25:1, dan 0.125:1) menggunakan metode impregnasi.

5. Menguji aktivitas nanokatalis MoOs/nGO dengan perbandingan (0.5:1, 0.25:1,
dan 0.125:1) dalam mengkonversi nanoselulosa menjadi gula alkohol.



1.3 Manfaat Penelitian

Manfaat dari penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Memberikan informasi mengenai pengelolaan limbah bonggol jagung dan kulit
pisang kepok untuk meningkatkan nilai daya ekonomis melalui aplikasi
konversi nanoselulosa menjadi gula alkohol.

2. Memberikan informasi mengenai preparasi, karakterisasi, dan uji aktivitas

nanokatalis MoOs/nGO dalam konversi nanoselulosa menjadi gula alkohol.



Il. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Limbah Kulit Pisang Kepok

Pisang kepok (Musa paradisiaca L) tumbuh pada suhu optimum untuk
pertumbuhannya sekitar 27 °C dan suhu maksimum 38 °C. Bentuk buah pisang
kepok agak gepeng dan bersegi. Ukuran buahnya kecil, panjangnya 10-12 cm dan
beratnya 80-120 gram. Kulit pisang kepok memiliki kandungan selulosa yang
tinggi berkisar 60-65%, hemiselulosa 6-8%, dan lignin 5-10% (Tjahyono, 1998).
Terdapat berbagai aplikasi dalam kulit pisang kepok sendiri contohnya digunakan
sebagai sumber xilosa untuk produksi xylitol melalui metode hidrolisis asam dan
kulit pisang yang telah dikalsinasi telah dimanfaatkan sebagai katalis dalam
sintesis biodiesel (Betiku and Ajala, 2014; Manalu et al., 2020). Pisang kepok

yang digunakan dalam penelitian ini ditunjukkan pada Gambar 1.

Gambar 1. Pisang kepok (Musa paradisiaca L.) (Sumber foto pribadi).



2.2 Limbah Kulit Bonggol Jagung

Jagung merupakan salah satu makanan pokok yang banyak dikonsumsi oleh
masyarakat Indonesia sehingga dapat menghasilkan limbah yang cukup besar
(Febriati Dkk., 2019). Bonggol jagung (Zea Mays) memiliki kandungan tersusun
selulosa sebesar 41%, 36% hemiselulosa, dan 16% lignin (Hidayati et al., 2016).
Selulosa merupakan senyawa organik yang terdiri dari atom karbon, hidrogen, dan
oksigen yang memiliki rumus kimia (CsH100s5)n. Bonggol jagung yang digunakan
dalam penelitian ini ditunjukkan pada Gambar 2.

Gambar 2. Limbah bonggol jagung (Sumber foto pribadi).

Karena pemanfaatan yang masih sangat terbatas, limbah bonggol jagung tersebut
berpotensi mencemarkan lingkungan. Terdapat berbagai usaha yang dapat
dilakukan dalam bidang kimia untuk mengolah limbah bonggol jagung dalam
meningkatkan nilai ekonomisnya. Limbah tersebut dapat digunakan dalam
pembuatan absorben zat warna, biobriket, dan lain-lain. Cara yang digunakan
dalam mendapatkan unsur-unsur yang terkandung di dalam bonggol jagung
selulosa, hemiselulosa, dan lignin melalui degradasi. Suhu degradasi selulosa dan
hemiselulosa berada pada suhu 280-350 °C dan 200-250 °C. Sementara, lignin
pada suhu 300-400 °C (Hartanto dan Ratnawati, 2010). Data komposisi elemen
bonggol jagung dapat dilihat pada Tabel 1.



Tabel 1. Komposisi elemen bonggol jagung (% massa) (Tsai et al., 2001)

Elemen % massa
Karbon 46,8
Nitrogen 0.9
Hidrogen 6.0
Oksigen 46.3

2.3 Selulosa

Selulosa merupakan salah satu biopolimer yang sangat melimpah di bumi.
Umumnya selulosa dapat disintesis melalui tanaman akan tetapi, terdapat
alternatif produksi tersebut menggunakan bakteri. Selulosa merupakan
homopolimer yang terdiri dari unit D-glukosa yang dihubungkan oleh ikatan 8-
1,4-glikosidik (Brigham, 2017). Setiap monomer memiliki tiga gugus hidroksil,
dimana ikatan hidrogen akan terbentuk dari gugus tersebut yang mempunyai
peranan dalam struktur kristalin dan sifat fisik selulosa (Chirayil et al., 2014).
Selulosa terdiri dari beberapa gugus fungsi lainnya seperti metoksil dan eter.

Struktur dari selulosa ditunjukkan pada Gambar 3.

H OH CH,OH
— T
VAN A N
N N A
C 0 (IT C

]
CH,OH h -

Gambar 3. Struktur selulosa (Richards et al., 2012)

2.4 Nanoselulosa

Nanoselulosa merupakan suatu bahan berukuran nano yang berada di alam dan
dapat diekstraksi dari dinding sel tumbuhan. Ukuran nanometer dari nanoselulosa

memiliki sifat-sifat unik seperti luas permukaan yang tinggi (Phanthong et al.,



2018). Terdapat beberapa jenis nanoselulosa antara lain, cellulose nanocrystals
(CNCs) atau disebut sebagai nanocrystalline cellulose (NCC) dan cellulose
nanowhiskers (CNWs) cellulose nanofibrils (CNFs) atau disebut sebagai
nanoselulosa berfibrilasi (NFC), dan selulosa bakteri (BC). Metode yang
digunakan dalam pembuatan nanoselulosa adalah dengan metode hidrolisis asam
kuat berupa asam sulfat (H2SO4) dan asam klorida (HCI). Senyawa tersebut
bertujuan untuk memecah bagian amorf dari selulosa sehingga mereduksi
ukurannya. Serta asam kuat berfungsi sebagai pemutus ikatan glikosida dalam
selulosa. Terdapat beberapa langkah dalam hidrolisis asam. Pertama, hidrolisis
asam kuat selulosa dilakukan secara terkontrol baik dari konsentrasi asam, waktu,
suhu, dan rasio asam terhadap selulosa. Kedua, terdapat pengenceran dengan
sedikit air untuk menghentikan proses hidrolisis dan pencucian berulang dengan
sentrifugasi. Ketiga, dilakukan dialisis untuk menghilangkan molekul dalam yang
masih terkandung pada saat hidrolisis. Keempat, ultrasonikasi untuk membentuk
suspensi nano-selulosa yang stabil. Kelima pengeringan suspensi untuk

menghasilkan padatan nanoselulosa (Wulandari Dkk., 2016).

2.5 Gula Alkohol

Gula alkohol merupakan sebagai hasil reduksi dari glukosa dimana semua atom
oksigen dalam molekul gula alkohol yang sederhana terdapat dalam bentuk
kelompok hidroksil serta dapat diperoleh dengan mensubstitusi gugus aldehida
dengan gugus hidroksil. Senyawa ini memiliki nilai kalori yang lebih rendah
dibandingkan sukrosa, dengan rasa manis yang sebanding. Selain itu, gula alkohol
menunjukkan efek prebiotik dan anti-karies yang dapat dikonsumsi dalam
makanan rendah gula dan produk ramah gigi (Grembecka, 2018). Gula alkohol
dapat diproduksi melalui proses konversi selulosa melalui bantuan katalis.
Senyawa terbuat dari bahan berpati seperti tapioka, pati umbi-umbian, sagu atau
pati jagung. Gula alkohol (poliol atau alkohol polihidrat) merupakan karbohidrat
rendah yang mudah dicerna serta. Gula alkohol dapat digolongkan sebagai

monosakarida terhidrogenasi (sorbitol dan manitol), disakarida terhidrogenasi
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(isomalt, maltitol, dan laktitol) dan campuran oligosakarida terhidrogenasi
(hidrolisat pati terhidrogenasi) (Grembecka, 2015). Gula alkohol didapatkan
dengan cara mengkonversi selulosa menggunakan bantuan katalis akan tetapi,
diubah terlebih dahulu menjadi glukosa (Kobayashi et al., 2011). Sejumlah besar
gugus hidroksil pada selulosa memungkinkan selulosa untuk dikonversi menjadi
poliol lainnya. Reaksi konversi selulosa menjadi poliol lainnya ditunjukkan pada
Gambar 4.

DRI A N

Selulosa
HIdI’O|ISIS CH20H
| mannitol
H OH 1,4-sorbitan
H HO——H xylitol
o H H——on erythritol
Ho 2 glycerol
OH _’ H——OH ethylene glycol
HO on Katalis CH20H propylene glycol
Glukosa Sorbitol

Gambar 4. Konversi selulosa menjadi poliol (Matveeva et al., 2016)

2.5.1 Sorbitol

Sorbitol merupakan salah satu senyawa kimia yang digunakan sebagai pengganti
glukosa dengan rumus kimia CsH140s. Sorbitol berupa kristal putih tidak berbau,
nonkariogenik, dengan berat molekul 182,17 g/mol, 60% kemanisan relatif
dibandingkan dengan sukrosa memiliki kelarutan 2350 g/L, dan pH sekitar 7.
Penggunaannya dalam industri makanan sangat luas, termasuk sebagai pemanis,
pelembab, texturizer, dan pelembut. Sorbitol dapat dikonsumsi oleh penderita
diabetes karena jalur metabolismenya tidak bergantung pada insulin (energi
rendah dan tidak dapat dimetabolisme) (Marques et al., 2016). Sorbitol dapat
diproduksi dalam jaringan tubuh manusia yang merupakan hasil katalisasi dari D-
glukosa oleh enzim aldose reduktase, yang mengubah struktur aldehid (CHO)

dalam molekul glukosa menjadi alkohol (CH2OH). Sorbitol bersifat larut polar
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seperti air dan alkohol. Mekanisme reaksi pembentukan sorbitol disajikan pada
Gambar 5.

CH,O0H
H——OH
Ol
" OH " OH " HO__H
HO t H.0 o' ] Ha
Ho o o o — o —— H——OH
o 3 o o D o H oH Katalis H——0H
OH OH
Glukosa CH,OH
Selulosa .
Sorbitol

Gambar 5. Mekanisme reaksi pembentukan sorbitol (Matveeva et al., 2016)
2.5.2 Xylitol

Xylitol merupakan gula alkohol yang memiliki rantai 5-karbon dan digunakan
sebagai pemanis buatan dengan kurang dari dua pertiga kalori dari kebanyakan
gula (Peterson, 2013). Senyawa ini memiliki rumus kimia CsH12Os. Xylitol
memiliki berat molekul sebesar 152,15 g/mol dengan kelarutan 169 g/100g dalam
air pada pH 5-7. Xylitol juga mempunyai titik didih 126 °C, titik lebur 92-96 °C,
nilai kalori 4,06 kal/g (endotermik), dan kemanisan relatif sama dengan sukrosa
namun lebih tinggi dari manitol dan sorbitol. Xylitol memiliki beberapa aplikasi
dalam bidang industri yaitu makanan odontologi (karena antikariogenisitas,
pengerasan gigi dan sifat remineralisasi) dan farmasi (untuk sifat ramah gigi,
kemampuan mencegah otitis, infeksi telinga dan saluran pernapasan atas dan
kemungkinan digunakan sebagai pemanis dalam sirup, tonik dan formulasi
vitamin) (Ur-Rehman et al., 2015). Mekanisme reaksi pembentukkan xylitol
ditunjukkan pada Gambar 6.

H,OH

S (0]
HO / CH20H
H OH H—T1—OH

H 5 OH HO H—1—OH

OH 2! H — |
} O H OM/ Tt ; HO ;
0., .
Katalis H—F+—OH
H OH ° H OH ° H—T—OH
OH OH

CH,OH

) CH,OH
Hemielulosa

Xilosa Xylitol

Gambar 6. Mekanisme reaksi pembentukan xylitol (Delgado et al., 2021).
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2.5.3 Manitol

Manitol merupakan salah satu jenis gula alkohol yang memiliki rantai 6-karbon
dan memiliki rumus kimia CsHg(OH)s. Manitol memiliki kelarutan 22 g /100 mL
air (25 °C) dan tingkat kemanisannya 0,5-0,7 kali tingkat kemanisan sukrosa.
Sedangkan nilai kalori yang dimiliki manitol sebesar 1,6 kkal/g, titik didih 29 °C
dan titik leleh 165 — 169 °C . Manitol tidak bersifat pereduksi karena tidak
memiliki gugus aldehid. Manitol tidak menyebabkan penurunan pH di dalam
mulut setelah dikonsumsi. Ini berarti bahwa konsumsi manitol maupun sorbitol
tidak menyebabkan kerusakan pada gigi, hal tersebut menjadi alasan manitol dan
sorbitol digunakan dalam produk perawatan gigi. Mekanisme reaksi

pembentukkan ditunjukkan pada Gambar 7.

OH H H
\w\ O\W — oH — H—F+—OH
H OH © H OH o H OH Katalis
OH OH

H——OH

Glukosa CH,OH

Manitol

Gambar 7. Mekanisme reaksi pembentukan manitol (Climent et al., 2011)

2.6 Katalis

Katalis merupakan suatu zat yang dapat meningkatkan laju reaksi kimia pada saat
dan setelah reaksi. Katalis terlibat dalam reaksi, memberikan mekanisme baru
dengan energi pengaktifan yang lebih rendah dibanding reaksi tanpa katalis.
Penurunan energi aktivasi tersebut terjadi akibat interaksi antara katalis dengan
reaktan. Aktivitas katalis umumnya dinyatakan dalam jumlah produk yang
dihasilkan dari (jumlah) reaktan yang digunakan dalam waktu reaksi tertentu.
Aktivitas katalis sangat bergantung pada sifat kimia, luas permukaan, dan
distribusi pori katalis. Secara umum, katalis dapat dikelompokan menjadi dua
kelompok yaitu katalis homogen dan katalis heterogen. Katalis homogen, reaktan
dan katalis berada dalam fase yang sama, sedangkan untuk katalis heterogen,

katalis dan reaktan berada pada fase yang berbeda. Keunggulan menggunakan
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katalis heterogen ialah memiliki efisiensi yang tinggi, tidak korosif, dan dapat
digunakan secara berulang mudah dalam pemisahan. Terdapat kerugian dalam
katalis heterogen adalah aktivitas katalis yang terbatas dan selektivitas yang tinggi
(Fadhel et al., 2010).

Nanokatalis merupakan istilah yang umum digunakan dalam katalis berukuran
nano. Nanokatalis saat ini dikembangkan dalam reaksi kimia karena dapat
mengkatalisis suatu reaksi yang lebih cepat dibandingkan katalis berukuran mikro.
Keunggulan nanokatalis ini dikarenakan memiliki luas permukaan yang lebih luas
dan rasio-rasio atom yang tersebar secara merata pada permukaannya. Sifat ini
menguntungkan untuk transfer massa di dalam pori-pori untuk reaksi-reaksi
adsorpsi dan katalitik. Selain itu, terdepata kelebihan lainnya seperti, stabil secara
kimia, biaya yang rendah, ramah terhadap lingkungan, dan memiliki sifat fotoaktif
yang sangat baik pada skala nano (ditunjukkan dalam interval 1-100 nm) (Wassel
et al., 2020).

2.7 Reaksi Fotokatalitik

Fotokatalis merupakan suatu zat yang mengubah laju reaksi kimia yang
berlangsung dengan memanfaatkan cahaya dan material semikonduktor (katalis).
Istilah fotokatalis didapatkan dari gabungan dua kata foto yang terkait dengan
cahaya sedangkan katalis, yang merupakan zat yang mengubah laju reaksi. Reaksi
fotokatalitik dapat dikategorikan menjadi dua jenis berdasarkan penampilan
keadaan fisik reaktan. Fotokatalisis homogen, ketika semikonduktor dan reaktan
berada dalam fase yang sama, yaitu gas, padat, atau cair, reaksi fotokatalitik
tersebut disebut sebagai fotokatalisis homogen. Fotokatalisis heterogen, ketika
semikonduktor dan reaktan berada dalam fase yang berbeda, reaksi fotokatalitik
tersebut diklasifikasikan sebagai fotokatalisis heterogen (Ameta et al., 2018).
Suatu reaksi fotokatalitik umumnya terjadi dengan bantuan bahan semikonduktor.
Semikonduktor ialah suatu material yang memiliki konduktivitas listrik diantara
konduktor dan isolator. Pada material semikonduktor, pita energi yang

memperbolehkan keberadaan elektron, yaitu pita valensi berenergi rendah yang
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terisi penuh dan pita konduksi berenergi tinggi yang kosong. Celah energi yang
memisahkan antara kedua pita tersebut dapat disebut dengan band gap (EQ).
Selain itu, material semikonduktor memiliki energi celah pita relatif kecil berkisar
<1,5-3,0 eV, yang memungkinkan suatu elektron memasuki level energi yang
lebih tinggi.

2.8 Molibdenum

Molibdenum merupakan salah satu unsur logam transisi yang terdapat dalam
kelompok VI B dalam tabel periodik serta tidak ditemukan secara murni di alam.
Berdasarkan sifat fisik, molibdenum berwujud padatan berwarna putih keperakan.
Selain itu, unsur logam transisi ini memiliki titik leleh 2896 °C dan titik didih
4639 °C yang menjadikannya salah satu unsur dengan titik leleh dan titik didih
tertinggi. Berdasarkan sifat kimianya, molibdenum mudah teroksidasi ketika
dilakukan pemanasan yang tinggi mencapai suhu 600 °C, tahan terhadap asam
klorida, dan tidak bereaksi dengan oksigen pada suhu kamar. Molibdenum paling

umum ditemukan dalam bentuk molibdenum sulfida dan oksida.

2.9 Grafit

Grafit merupakan salah satu bahan konduktor panas serta listrik yang baik,
memiliki kekakuan dan kekuatan reguler yang tinggi (Rodrigues et al., 2013).
Grafit mempunyai bentuk alotrop alami karbon, yang muncul karena suatu karbon
mengikat dengan karbomen yang lainnya. Grafit memiliki atom karbon yang
hanya terikat pada tiga atom karbon lain untuk membentuk lapisan dua dimensi
yang kuat dan sangat stabil. Setiap lapisannya hanya terikat lemah dengan lapisan
yang berdekatan oleh gaya Van Der Waals. Struktur berlapis heksagonal seperti
yang ditunjukkan pada Gambar 8 dihasilkan membentuk salah satu mineral yang
lunak (Keeling and Keeling, 2018).
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Gambar 8. Struktur grafit (Bai et al., 2019).

Secara umum, grafit diklasifikasikan sebagai grafit alami dan grafit sintetis. Grafit
sintetis biasa didapatkan melalui pemanasan karbon tidak terstruktur (amorf) pada
suhu di atas 2500 °C. Perlakuan panas ini mengarahkan lapisan yang tidak teratur
ke dalam struktur grafit. Pemilihan prekursor, pengikat pitch (pitch binder), dan
suhu grafitisasi yang dapat mempengaruhi karakteristik grafit sintesis. Dalam
grafit hasil sintesis, dapat terdapat variasi kemurnian, struktur kristalografi, luas
permukaan, dan lain-lain (Wissler, 2006). Terdapat tiga klasifikasi utama dari
natural graphite antara lain, crystalline small flake graphite (atau grafit serpihan),
lump graphite, dan amorphous graphite (grafit serpihan sangat halus). Senyawa
tersebut memiliki sifat fisik, penampilan, kimia yang berbeda. komposisi, dan
pengotor. Metode catalytic graphitization banyak digunakan dalam pembuatan
grafit dibandingkan dengan metode yang lainnya. Metode tersebut tidak
memerlukan suhu yang sangat tinggi (diatas 5000 °C) dan prosedur yang rumit
sehingga tidak memerlukan biaya yang tinggi serta penerapan yang terbatas
(Chaldun et al., 2013). Pada penelitian ini, digunakan logam transisi Fe (Iron),
berasal dari FeCls.6H20 sebagai katalis dalam membentuk grafit.

2.10 Grafena

Grafena memiliki susunan atom berkerangka heksagonal yang mirip sarang lebah
dan membentuk satu lembaran. Salah satu karakteristik dari grafena adalah
susunan atom karbon sangat teratur dan sangat minim bahkan tanpa cacat akibat
ikatan atom- atom karbon yang kuat. Lapisan grafena memiliki hibridisasi sp?
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yang memiliki orbital & pada setiap atom karbon dan setiap atom karbon memiliki
jarak berkisar 1,42 A . Kisi grafena tersusun atas dua lapisan atom karbon yang
memiliki ikatan sigma (o) (Taufantri Dkk., 2016). Aplikasi dari grafena antara
lain digunakan dalam baterai lithium-ion dikarenakan konduktivitas listrik yang
tinggi dan digunakan dalam biosensor (Siqueira and Oliveira, 2017). Struktur

grafena ditunjukkan seperti Gambar 9.

Gambar 9.Struktur grafena (Bai et al., 2019).

2.11 Grafena Oksida

Grafena Oksida (GO) memiliki lapisan monomolekul tunggal grafit yang
memiliki gugus fungsi oksigen seperti epoksida, karbonil, karboksil, dan gugus
hidroksil (Ray, 2015). Senyawa tersebut memiliki dua karakteristik, yang pertama
dapat diproduksi menggunakan grafit sebagai prekursor dengan menggunakan
metode kimia hemat biaya dengan hasil tinggi dan memiliki sifat hidrofilik dapat
membentuk koloid berair yang stabil (Pei and Cheng, 2012). Contoh metode
sintesis grafena oksida yang digunakan antara lain, metode Brodie, Staudenmaier,
dan Tour (Wang et al., 2013). Struktur grafena oksida ditunjukkan pada Gambar
10.
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Gambar 10. Struktur grafena oksida (Bai et al., 2019).

Penelitian ini menggunakan metode Hummer yang umumnya digunakan dalam
sintesis oksida grafit karena produk yang dihasilkan memiliki laju oksidasi yang
lebih tinggi (Taufantri Dkk., 2016). Bahan-bahan yang digunakan dalam metode
Hummers juga mudah diperoleh dan tidak terlalu berbahaya dibandingkan dengan
metode yang lainnya. Metode ini memanfaatkan kalium permanganat (KMnOs)
sebagai agen pengoksidasi di dalam larutan asam sulfat (H2SO4) (Ray, 2015).

2.12 Preparasi Katalis

Metode yang digunakan dalam mempreparasi suatu katalis akan mempengaruhi
hasil analisis dan karakterisasinya. Pemilihan metode preparasi katalis yang sesuai
akan memberikan aktivitas, selektivitas dan stabilitas yang tinggi pada katalis

tersebut. Metode yang digunakan dalam preparasi katalis adalah sebagai berikut:

2.12.1 Metode sol-gel

Metode sol-gel, salah satu metode sintesis material anorganik yang didasarkan
pada reaksi kimia larutan pada suhu rendah, dimana dalam proses tersebut terjadi
perubahan fasa dari suspensi koloid (sol) dan membentuk fasa padat kontinu (gel).
Sol-gel merupakan suatu suspensi koloid dari partikel yang digelkan ke bentuk
padatan. Proses sol-gel melibatkan transisi menggunakan prinsip dari fase sol

menjadi fase gel. Dasar dalam metode solgel ialah mencampurkan satu atau dua



18

logam aktif secara bersamaan dalam prekursor katalis. Skema dari metode sol-gel

ditunjukkan pada Gambar 11.

Larutan
Prekursor

Hidrolisis,
kondensasi

Aerogel

aging pengeringan

Gambar 11. Skema dari metode sol-gel (Comite, 2017).

Beberapa kelebihan dan kekurangan dalam sintesis menggunakan metode sol-gel.
Dalam keunggulan, metode ini menghasilkan bahan berkualitas tinggi dengan
homogenitas dan kemurnian pada suhu yang lebih rendah dibandingkan dengan
metode konvensional. Sedangkan dalam kelemahannya memiliki waktu

pemrosesan yang lama (Modan and Pliiasu, 2020).

2.12.2 Metode frezee drying

Pengeringan beku adalah proses pengeringan di mana pelarut dan media suspensi
dikristalkan pada suhu rendah yang kemudian disublimasikan dari keadaan padat
langsung ke fase uap (Santiago and Moreira, 2020). Pengeringan menggunakan
alat freeze drying lebih baik dibandingkan dengan oven dikarenakan kadar airnya
lebih rendah sampai 1%. Pengeringan menggunakan alat freeze drying lebih aman
terhadap resiko terjadinya degradasi senyawa dalam sampel. Hal ini dikarenakan
penggunaan temperatur yang relatif rendah saat pengeringan dan lamanya proses
pengeringan membuat sampel lebih stabil dibandingkan dengan metode
pengeringan yang lain. Metode ini mampu menghilangkan air hingga 95%-99,5%
sehingga waktu penyimpanan lebih lama, menghasilkan material dengan kuantitas
akurat, meminimalkan hilangnya bahan kimia yang mudah menguap, dan
konstituen dari bahan kering tetap terdispersi secara homogen (Kumar, 2012).
Mekanisme kerja freeze drying ditunjukkan pada Gambar 12.
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Gambar 12. Mekanisme kerja freeze drying (Hariyadi, 2013)

2.12.3 Kalsinasi

Kalsinasi merupakan suatu proses pemanasan dan pemurnian padatan dengan
menggunakan suhu tinggi untuk menghilangkan volatile dan mengoksidasi bagian
dari massa. Metode tersebut memiliki efek signifikan pada kristalisasi fase,
transformasi fase, ukuran kristal dan luas permukaan (Altunal et al., 2020).
Kalsinasi diperlukan dalam menghasilkan ukuran partikel yang optimum dalam
menggunakan senyawa-senyawa dalam bentuk garam atau dihidrat menjadi
oksida dan membentuk fase kristal. Pada proses kalsinasi terdapat tiga tahapan,
yaitu pada suhu berkisar 120-300 °C terjadi pelepasan molekul air (H20) yang
masih terikat pada prekursor katalis. Selanjutnya, pada suhu 550 °C akan terjadi
pelepasan gas CO> dan gas-gas lain akibat reaksi oksida yang terbentuk dengan
penyangga. Kemudian dalam pemanasan lanjutan atau pada suhu berkisar lebih
dari 600 °C katalis dapat membentuk ikatan yang lebih kuat dan tidak mudah
lepas sehingga stabilisasi serta sifat-sifat mekaniknya akan semakin meningkat.
Pada tahapan terakhir prekursor katalis tersebut berubah menjadi padatan yang

mengandung fase kristalin.

2.12.4 Impregnasi

Impregnasi merupakan suatu metode yang digunakan dalam preparasi katalis
dengan adsorpsi larutan garam prekursor kedalam penyangga. Terdapat dua jenis
dalam metode impregnasi yaitu, impregnasi kering dan impregnasi basah. Apabila
volum larutan yang digunakan lebih besar dari 1,5 kali volum pori tergolong
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impregnasi basah. Sedangkan dalam impregnasi kering, volume larutan yang
digunakan kurang dari 1,2 kali volum pori penyangga (Lestari et al., 2018).
Metode impregnasi basah umumnya dipakai bila prekursor berinteraksi dengan

penyangga tetapi hanya sebatas interaksi fisik.

2.13 Karakterisasi Katalis

Katalis yang telah diperoleh dari hasil sintesis akan dikarakterisasi untuk
mendapatkan informasi mengenai sifat fisika dan sifat kimia. Pada karakterisasi
kimia dilakukan untuk mengetahui jumlah kandungan logam dalam katalis, ikatan
kimia, dan kristalinitas. Sedangkan karakterisasi fisika dilakukan untuk
mengetahui luas permukaan, diameter pori, volume pori, kekerasan, dan distribusi

logam pada katalis.

2.13.1 Penentuan Fasa Kristalin Katalis

Analisis struktur dan fase katalis hasil sintesis dapat ditentukan menggunakan alat
XRD. Instrumen tersebut dapat digunakan untuk mengetahui tentang orientasi
kristal dan parameter struktural seperti ukuran butir rata-rata, kristalinitas,
regangan, dan cacat kristal (Bunaciu et al., 2015). Adapun persamaan Hukum
Bragg digunakan sebagai prinsip dasar dari metode difraksi ditunjukkan dalam

Persamaan 1.
A= 20 SIN 0 oo 1)

dimana, (0) besarnya sudut difraksi, bergantung kepada panjang gelombang target
(A) serta jarak antar bidang (d). Ukuran partikel dapat dihitung menggunakan
persamaan Debye-Scherrer yang ditunjukkan pada Persamaan 2 (Cullity, 1978).




21

dimana, (D) merupakan ukuran partikel dalam ukuran nm, (K) merupakan
konstanta faktor bentuk dari kristal, () panjang gelombang dari sinar-X (1,54 A),
(B) nilai dari Full Width at Half Maximum (FWHM), dan (6) merupakan sudut
difraksi (derajat). Menurut hukum Bragg, ketika seberkas sinar-X diberikan kepada
sampel kristal, maka bidang kristal itu akan membiaskan sinar-X yang memiliki
panjang gelombang yang sama dengan jarak antar kisi dalam kristal tersebut. sinar
yang dibiaskan akan ditangkap oleh detektor, kemudian diterjemahkan sebagai
puncak difraksi. llustrasi difraksi sinar-X pada XRD ditunjukkan pada Gambar 13.

Sinar
terdifraksi

Sinar
datang

2d sin 6

Gambar 13. llustrasi difraksi sinar-X pada XRD (Cullity, 1978).

Adapun hasil dari analisis XRD berupa difraktogram. Terdapat contoh
difraktogram untuk grafit dari bonggol jagung dapat dilihat pada Gambar
14,

800

Intensitas

2004

2 Theta (8)

Gambar 14. Difraktogram grafit (Yu et al., 2014).

Pada Gambar 14, ditunjukkan dua puncak lebar pada 21,8° dan 43,7° untuk grafit
alam yang disintesis dari bonggol jagung, sesuai dengan (002) dan (100) bidang

grafena. Gambar 15 menunjukkan difraktogram grafena oksida untuk mengetahui
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perubahan struktural dari grafit. Pola XRD dari grafit alam menunjukkan puncak
karakteristik (002) dari grafit pada 26,52°. Setelah oksidasi, puncak (002) grafit
menghilang dan puncak tambahan pada 11,56° diamati, yang sesuai dengan

puncak difraksi (001) lembaran nano graphene oksida (Li et al., 2013).

mmmmmmmmm

Intensitas (a.u)

NHGOSs

10 20 30 40 50 60 70 80 90
2 Theta ()

Gambar 15. Difraktogram grafena oksida dan grafit (Li et al., 2013).

2.13.2 Analisis Gugus Fungsi

Spektroskopi inframerah transformasi Fourier (FTIR) adalah suatu metode
analisis yang banyak digunakan untuk mengidentifikasi gugus fungsi dalam suatu
sampel baik gas, cair, maupun padat dengan menggunakan berkas radiasi
inframerah. Spektroskopi inframerah mengukur penyerapan radiasi IR yang dibuat
oleh setiap ikatan dalam molekul dan sebagai hasilnya memberikan spektrum
yang dapat dinyatakan sebagai % transmitansi dan bilangan gelombang (cm™)
(Khan et al., 2018). Spektrum IR dibagi menjadi tiga wilayah bilangan gelombang
yaitu, spektrum IR jauh, spektrum IR tengah, dan spektrum IR dekat. Spektrum IR
tengah adalah yang paling banyak digunakan dalam analisis sampel, tetapi
spektrum IR jauh dan dekat juga berkontribusi dalam memberikan informasi
tentang sampel yang dianalisis. Penelitian ini difokuskan pada analisis FTIR pada
spektrum IR tengah. Spektrum IR tengah dibagi menjadi empat wilayah yaitu,
wilayah ikatan tunggal (2500-4000 cm™), wilayah ikatan rangkap tiga (2000-2500
cm™), wilayah ikatan rangkap (1500-2000 cm), dan daerah sidik jari (600-1500
cm™) (Nandiyanto DKk., 2019).
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Prinsip kerja dari analisis FTIR adalah penyerapan radiasi elektromagnetik oleh
gugus-gugus fungsi tertentu dengan energi vibrasi dalam bentuk spektrum. 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. Selanjutnya kedua sinar ini dipantulkan kembali melewati
cermin, lalu berkas cahaya diteruskan melalui lintasan optik sebelum dipantulkan
dengan cermin. Kemudian berkas cahaya akan melewati sampel dan dipantulkan,
kemudian dilakukan pembacaan pada detektor yang mengubah energi panas
menjadi energi listrik. Spektrum FTIR nano grafena oksida dan grafit alam
ditunjukkan pada Gambar 16.

Transmitansi (%)

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Bilangan Gelombang (cn!)

Gambar 16. Spektrum FTIR grafena oksida dan grafit (Li et al., 2013).

Gambar 16 menunjukkan grafit alam yang memiliki ikatan C—C dalam cincin
heksahidrat pada puncak bilangan gelombang 1005 cm™, sesuai dengan struktur
planar sp? yang dimiliki grafit secara intrinsik. Puncak bilangan gelombang pada
3405 cm™ dapat dikaitkan dengan regangan O—H dari molekul air yang
teradsorpsi dan gugus OH struktural. Adanya gugus fungsi karboksil dan epoksi
juga dapat dilihat pada masing-masing sekitar 1724 cm™ dan 1053 cm™.

2.13.3 Analisis Band gap

Energi celah pita (Band-gap) merupakan suatu celah yang menyatakan besarnya
jarak antara pita valensi (VB; Valence Band) dengan pita konduksinya (CB;

Conduction Band) sebanding dengan energi (dalam eV atau elektron volt) yang
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dibutuhkan untuk elektron tereksitasi dari pita valensi ke pita konduksi. Biasanya
energi celah pita tersebut terdapat dalam material semikonduktor. DRS UV-Vis
merupakan metode yang dapat digunakan untuk mengetahui besar energi celah
pita suatu sampel padat. Metode ini didasarkan pada pengukuran intensitas UV -
Vis yang direfleksikan oleh sampel. Hasil dari analisis, ditentukan nilai band gap

melalui hubungan tauc yang ditunjukkan pada Persamaan 3.
(hoa) " = Ao -Eg) ..ooeviiiiiin, 3)

Dimana, (h) merupakan konstanta plank, (v) frekuensi vibrasi, (o) Koefisien
absorpsi, (Eg) energi celah pita, (A) konstanta proporsi, dan (y) merupakan faktor
dari sifat transisi elektron untuk celah pita transisi langsung (2) dan tidak langsung
(1/2) (Tauc et al., 1966). Kemudian spektra hasil analisis, dimasukkan ke dalam

Persamaan 4.
F(R=))?= % = (1- R)Y2 Re).ovsvrcr (4)

Dimana F(R.) merupakan, faktor Kubelka Munk, (K), koefisien absorbansi, (S),
merupakan koefisien scattering, dan (R) nilai reflektansi. Kemudian

disubstitusikan ke dalam Persamaan 3.
(hvF(Ro0))2= A(hv-EQ)...cvevrvrereree. (5)

Kemudian perhitungan yang didapatkan dari persamaan tersebut, diplotkan ke
dalam grafik (hvF(Re))? ~ hv. Dimana nilai hv ditempatkan pada sumbu x dan
nilai (hvF(Re0))? ditempatkan pada sumbu y. Kemudian energi celah pita dicari

menggunakan regresi linier untuk menentukan nilai band gap (Eg) (Mie, 2020).

2.13.4 Analisis Morfologi dan Komposisi Unsur Nanokatalis

Instrumen SEM dapat memberikan informasi mengenai permukaan sampel dalam
pola raster dengan menggunakan berkas elektron. Selain itu, informasi yang

didapatkan dapat berupa struktur mikro permukaan terlapis, distribusi fotokatalis
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pada permukaan substrat, homogenitas, dan morfologi partikel (Faraldos and
Bahamonde, 2018). Prinsip peralatan SEM adalah, pistol elektron akan
menghasilkan sinar elektron, yang dipercepat dengan anoda. Lensa magnetik
memfokuskan elektron menuju sampel. Sinar elektron yang terfokus akan
memindai keseluruhan sampel yang akan diarahkan oleh koil pemindai. Ketika
elektron mengenai sampel, sampel memancarkan elektron baru yang diterima oleh
detector dan dikirim ke monitor cathode ray tube (CRT) (Wijayanto dan
Bayuseno, 2014). Sebagian besar instrumen SEM dilengkapi alat EDX dalam
menentukan komposisi unsur kimia dalam suatu sampel menggunakan instrumen
berupa EDX. Instrumen tersebut, dapat mendeteksi unsur-unsur yang memiliki
nomor atom lebih tinggi dari boron dan unsur-unsur ini dapat dideteksi pada
konsentrasi minimal 0,1%. Prinsip kerja dalam EDX, bahwa tidak ada unsur yang
memiliki spektrum emisi sinar-X yang sama serta dapat dibedakan dan diukur
konsentrasinya dalam sampel (Abd Mutalib et al., 2017).

2.13.5 Analisis Luas Permukaan dan Pori

Luas permukaan, volume pori, dan ukuran pori dapat dianalisis secara spesifik
menggunakan metode BET. Metode ini dapat memberikan penjelasan mengenai
adsorpsi fisik molekul gas pada suatu permukaan padat. Prinsip kerja alat ini
menggunakan mekanisme adsorpsi gas pada permukaan suatu bahan padat pada
berbagai tekanan dan suhu yang konstan (isoterm) (Shaji and Zachariah, 2017).
Pada umumnya, gas yang digunakan berupa helium dalam ukuran mikropori (< 20
A), nitrogen dalam ukuran mesopori (20-500 A), dan argon dalam ukuran
makropori (> 500 A). Analisis diawali dengan memasukkan sejumlah volume gas
yang diketahui kedalam tabung sampel, sensor tekanan akan memberikan data
tekanan proses yang bervariasi. Data volume gas yang dimasukkan yang telah
diketahui jJumlahnya. Data hasil kenaikan tekanan dibuat dalam persamaan

sebagai hasil analisis (Rosyid et al., 2012).
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2.14 Analisis Konversi Selulosa

2.14.1 Metode DNS (3,5-asam dinitrosalisilat)

Penentuan gula pereduksi dapat dilakukan menggunakan 3,5-asam dinitrosalisilat
(DNS). Metode ini digunakan untuk mengetahui adanya gugus karbonil. 3,5-asam
dinitrosalisilat (DNS) merupakan senyawa aromatik akan bereaksi dengan gula
reduksi pada sampel yang akan diuji. Gugus aldehid bebas pada gula pereduksi
akan membentuk kompleks 3- amino-5 dinitro asam salisilat yang berwarna.
Kemudian dideteksi dengan menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang 550 nm (Safari et al., 2017). Adapun reaksi reduksi DNS ditunjukkan
pada Gambar 17.

OH - OH
HOOC NO, HOOC NH,
+ Gula Pereduksi  — 3
NO, NO,
3, 5-dinitrosalicylic acid (DNS) 3-amino-3-nitrosalicylic acid

Gambar 17. Reduksi DNS (Kolo and Sine, 2019).

2.14.2 Kromatografi Cair Kinerja Tinggi (KCKT)

Kromatografi merupakan salah satu cara pemisahan untuk mengidentifikasi dan
menentukan 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. KCKT menggunakan dua fase kerja yaitu fase gerak
(mobile phase) dan fase diam (stationary phase). Fase gerak berupa cairan atau
pelarut yang berfungsi untuk membawa komponen campuran menuju detektor
sedangkan fase diam adalah fase tetap didalam kolom berupa partikel dengan pori
yang kecil dan memiliki area permukaan tinggi (Angraini dan Desmaniar, 2020).

Prinsip pemisahan senyawa menggunakan KCKT adalah perbedaan distribusi



27

komponen diantara fasa diam dan fasa geraknya. Contoh hasil analisis KCKT
terhadap gula alkohol disajikan pada Gambar 18.
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Gambar 18. Analisis gula alkohol menggunakan KCKT (Situmeang et al., 2019)

Gambar 18 menunjukkan semakin lama terdistribusi dalam fasa diam maka
semakin lama waktu retensinya. KCKT digunakan untuk memperoleh informasi
pembentukan sorbitol, manitol, dan xylitol setelah proses fotokatalitik.
Berdasarkan gambar, lama waktu iradiasi akan meningkatkan produksi gula

alkohol menggunakan fotokatalis LaCrO3 yang dikalsinasi pada suhu 700 dan 800
°C.



I1l. METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat

Penelitian ini dilakukan pada bulan Mei - Desember 2022 di Laboratorium Kimia
Anorganik-Fisik FMIPA Universitas Lampung. Analisis XRD dan FTIR
dilakukan di Universitas Negeri Padang (UNP). Analisis SEM-EDX dan metode
freeze dry dilakukan di UPT Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi
(LTSIT), Universitas Lampung. Analisis band gap dengan DRS dan analisis luas
permukaan BET dilakukan di Laboratorium Kimia Universitas Indonesia. Analisis
hasil konversi nanoselulosa menjadi gula alkohol menggunakan KCKT dilakukan
di Badan Riset dan Inovasi Nasional (BRIN).

3.2 Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan dalam penelitian ini adalah XRD PANalytical, FTIR
PANalytical, DRS Shimadzu UV — 2450, spektrofotometer UV-VIS Agilent
Technologies, KCKT Shimadzu LC-2030C 3D, SEM-EDX ZEISS EVO 10,
neraca analitik Ainsworth AA-160 Denver Instrument Company™, sentrifus
17250-10-Centrifuge Cole Parmer™, hotplate stirrer CB162 Stuart™, oven
Innotech, pH meter MetroHM™ 827, freeze dryer FD-10- MTP Labfreeze
Instrument Co Ltd, furnace Barnstead Internasional PH44X1 type 1300,
seperangkat alat laboratorium, seperangkat alat refluks, reaktor fotokatalitik,
desikator, dan ultrasonikasi D68H.

Adapun bahan-bahan yang digunakan adalah ammonium molibdat (NH4)>M00Q4,
FeCls.6H20, HCI, H2SO4, NaNO3, KMnO4 dibeli dari Merck ™, H,O,, NH4 cair,
NH4OH 1M, NaOH, NaClO2, HNO3, akuades, asam sitrat monohidrat (CeHsO7),
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kulit pisang kepok dan bonggol jagung yang dibeli dari pasar untung, pH
indikator, gas hidrogen (BOC 99,99%) yang dibeli dari PT. Wisnu Presetya
Manunggal, dan reagen DNS.

3.3 Prosedur Penelitian

Penelitian ini dilakukan melalui beberapa tahapan yaitu sintesis nano grafena

oksida, sintesis nanokatalis MoO3/nGO, dan sintesis nanoselulosa. Adapun skema

pada penelitian ini seperti pada Gambar 19.

. Elkft:rakdsi . S;ntegi ;Iaﬁt (Dewi, 2020)
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2 . .
2016) Sinfesis Sintesis (Sau et al., 2019),
| nanoselulosa Nanokatalis (Xu et al., 2015)
""""""""""""""""" MoO; GO

Ujt Aktivitas
Fotokatalis

Gambar 19. Skema penelitian.

3.3.1 Preparasi Nanokatalis MoOs/nGO

3.3.1.1 Preparasi Grafit

Preparasi grafit dimulai dengan karbonisasi serbuk bonggol jagung. Bahan yang
telah didapatkan dicuci bersih, dipotong hingga kecil, dan dilakukan penjemuran
di bawah sinar matahari. Kemudian dikeringkan di dalam oven selama 1,5 jam
dengan suhu 100 °C. Selanjutnya dihaluskan menggunakan alat penggiling sampai

benar-benar halus. Serbuk bonggol jagung dimasukkan ke dalam cawan krus
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sebanyak +12,5 gram dan dipanaskan di dalam furnace selama 2 jam dengan suhu
350 °C dan heating rate 10 °C/menit. Arang yang diperoleh dimasukkan ke dalam
desikator selama 15 menit dan dihaluskan menggunakan mortar agar dapat
digunakan dalam tahap selanjutnya (Dewi, 2020). Sebanyak 5 gram arang hasil
karbonisasi dimasukkan ke dalam Erlenmeyer 1000 mL, kemudian ditambahkan
500 mL akuades dan dihomogenkan menggunakan magnetic stirrer dengan
kecepatan 600 rpm. Ditambahkan larutan FeCl3.6H20 sebanyak 4 mL dan
dinaikkan putaran magnetic stirrer hingga 900 rpm. Kemudian diubah derajat
keasaman dari larutan hingga mendekati pH 2 dengan penambahan HCI 1M
secara perlahan. Selanjutnya pengadukan dilanjutkan selama 5 jam menggunakan
suhu 60 °C. Kemudian disentrifugasi dengan kecepatan 10.000 rpm hingga
endapan yang didapatkan mencapai pH ~7. Hasil endapan dioven pada suhu 50 °C
selama 8 jam dan dilanjutkan dengan suhu 110 °C selama 5 jam. Kemudian
sampel yang telah di oven dimasukkan ke dalam desikator untuk didinginkan
(Dewi, 2020).

3.3.1.2 Preparasi Grafena Oksida

Langkah awal dalam pembuatan grafena oksida ialah, penambahan 2,5 gram
NaNOsdan 5 gram grafit ke dalam gelas beaker. Selanjutnya ditambahkan H2SO4
pekat (98%) sebanyak 120 mL, dihomogenkan menggunakan magnetic stirrer,
dan didinginkan menggunakan ice bath hingga suhu di bawah 10 °C. Kemudian
ditambahkan 15 gram KMnO4 ditambahkan secara bertahap sambil diaduk dan
suhu campuran dipertahankan di bawah 10 °C dan diaduk selama 3 jam pada suhu
35 °C. Selanjutnya ditambahkan 300 mL akuades diikuti 15 mL larutan H.O2 30%
sambil diaduk selama 10 menit. Suspensi tersebut kemudian disentrifugasi dengan
larutan HCI 5% dan dicuci menggunakan akuades secara berulang untuk
menghilangkan ion sulfat. Endapan yang terkumpul didispersikan dalam 450 mL
air akuades dan disonikasi selama 2 jam. Selanjutnya, suspensi dioven hingga

kering pada suhu 60 °C selama 5 jam (Li et al., 2013).
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3.3.1.3 Sintesis Nanokatalis MoOs/nGO

Padatan ammonium molibdat sebanyak 6,2 gram dilarutkan dalam akuades
sebanyak 200 mL dan dihomogenkan menggunakan magnetic stirrer selama 15
menit untuk melarutkan prekursor. Kristal asam sitrat monohidrat (CsHsO7.H20)
ditambahkan sebanyak 1 gram diaduk hingga larut menggunakan magnetic stirrer
dan dipanaskan hingga suhu 60 °C. Kemudian ditambahkan amonium hidroksida
(NH4OH) 1 M ke dalam larutan dengan pengadukan konstan untuk menjaga pH
larutan mencapai pH 7 atau 8 dan membentuk terbentuk gel yang kental.
Campuran tersebut kemudian dipanaskan dalam oven sampai suhu 120 °C selama
8 jam dan didapatkan berupa bubuk putih. Serbuk tersebut kemudian dipanaskan
pada suhu 500 °C selama 4 jam (Sau et al., 2019). Pembuatan MoOs/nGO,
dilakukan tiga variasi perbandingan antara MoO3 dengan nGO yaitu (0.5;1,
0.25;1, dan 0.125;1), disiapkan dengan suspensi larutan homogen nGO yang
didispersikan ke dalam 5 mL akuades. Kemudian ditambahkan MoOj3 sesuai
variasi lalu di ultrasonikasi selama 45 menit dan dipanaskan dalam oven dengan
suhu 90 °C (Xu et al., 2015).

3.3.2 Karakterisasi Nanokatalis MoO3/nGO

3.3.2.1 Analisis Struktur

Penentuan struktur dan ukuran kristal dilakukan dengan menggunakan XRD.
Berkas sinar-X yang ditembakkan ke sampel menggunakan radiasi Cu-Ka (A =
1.54 A, 30 mA, dan 40 kV) dan dipantulkan sehingga membentuk sudut rentang
26 dari 10° hingga 90° dengan step size 0,02°/menit sebagai dasar pembentuk dari
grafik difraktogram. Alat perekam akan merekam intensitas pantulan sinar untuk
tiap sudut tertentu sehingga akan terbentuk puncak-puncak yang terdapat pada
difraktogram. Kemudian hasil yang didapatkan akan diolah terlebih dahulu
menggunakan software Originlab dan menggunakan program Crystalimpact

MACTH! dengan standar file data yang terdapat dalam dengan database
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Crystallography Open Database. Ukuran partikel dihitung menggunakan

persamaan Debye-Scherrer.

3.3.2.2 Analisis Morfologi dan Komposisi Unsur Nanokatalis

Katalis yang telah disintesis dilakukan analisis SEM untuk mengetahui morfologi
dan luas permukaan dalam katalis. Komposisi nanokatalis hasil impregnasi akan
diketahui melalui EDX. Prinsip kerja dalam EDX, bahwa tidak ada unsur yang
memiliki spektrum emisi sinar-X yang sama serta dapat dibedakan dan diukur
konsentrasinya dalam sampel (Bearden, 1967).

3.3.2.3 Analisis Gugus Fungsi

Analisis FTIR dilakukan untuk mengetahui gugus fungsi yang terbentuk dari hasil
sintesis nGO dan Katalis dengan range panjang gelombang dari 400-4000 cm™.
Kemudian hasil yang didapatkan diolah menggunakan aplikasi OriginLab untuk
mengetahui puncak serapan IR yang spesifik yang menunjukkan jenis gugus

fungsional.

3.3.2.4 Analisis Energi Band-Gap

Analisis band gap (Eg) dilakukan dengan menggunakan DRS. Pada metode ini,
bahan yang terdiri banyak partikel disinari dengan cahaya ultraviolet dan sinar
tampak. Sebagian cahaya akan menembus sampel dan sebagian yang lain akan
dipantulkan oleh permukaan partikel. Band gap yang dihasilkan dari katalis
sendiri bekisar antara 1,5 hingga 3 eV (Ameta et al., 2018).
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3.3.2.5 Analisis Luas permukaan

Nanokatalis hasil sintesis dianalisis menggunakan BET untuk mengetahui luas
permukaannya. Disiapkan sebanyak 0,3 gram untuk analisis luas permukaan.
Analisis diawali memasukkan sejumlah volume gas berupa nitrogen (N2) yang
diketahui kedalam tabung sampel, sensor tekanan memberikan data tekanan

proses yang bervariasi (Rosyid et al., 2012).

3.3.3 Preparasi Nanoselulosa

3.3.3.1 Ekstraksi Selulosa Dari Kulit Pisang Kepok

Selulosa diekstraksi terlebih dahulu dengan cara memotong kulit pisang kepok
kuning menjadi ukuran yang lebih kecil. Kemudian potongan kulit pisang dicuci
hingga bersih serta dijemur di bawah sinar matahari langsung. Kulit pisang yang
telah kering digiling dan diayak hingga halus. Selanjutnya 50 gram bubuk kulit
pisang yang diperoleh dimasukkan ke dalam labu bulat 500 mL dan ditambahkan
larutan NaOH 4%. Selanjutnya campuran ini direfluks pada temperatur 100-120
°C selama 2 jam. Hasil dari proses refluks tersebut disaring dan dicuci
menggunakan akuades beberapa kali untuk memisahkan lignin dan hemiselulosa.
Kemudian dilanjutkan dengan proses bleaching, langkah awal yang memasukkan
selulosa pada labu bundar dan ditambahkan 400 mL larutan NaCIlO 5,25% serta
buffer asetat (pH 5). Kemudian campuran tersebut direfluks pada temperatur 110-
130 °C selama 4 jam. Padatan putih yang terbentuk didinginkan dan dicuci
menggunakan akuades. Selulosa yang didapatkan kemudian dikeringkan
menggunakan freeze-dryer dengan suhu -39°C selama 24 jam (Shankar and Rhim,
2016; Zain et al., 2014).

3.3.3.2 Pembuatan Nanoselulosa

Sebanyak 10 gram bubuk selulosa dimasukkan dalam labu bundar bervolume 1
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L dan ditambahkan 200 mL larutan HNO3 50%. Kemudian larutan tersebut
disonikasi selama 25 jam dan direfluks selama 45 menit dengan suhu 60°C
sambil diaduk. Setelah itu ditambahkan akuabides sebanyak 200 mL pada
larutan yang telah direfluks kemudian didinginkan. Selanjutnya sampel yang
sudah didinginkan disentrifugasi selama 15 menit dengan kecepatan 3500 rpm
dan dicuci hingga pH mendekati 7. Endapan hasil sentrifugasi dikeringkan
menggunakan freeze- dryer. Nanoselulosa yang telah didapat, disimpan pada
suhu 4°C sebelum digunakan (Shankar and Rhim, 2016; Zain et al., 2014).

3.3.3.3 Analisis Derajat Kristalinitas Nanoselulosa

Analisis derajat kristalinitas dilakukan dengan menggunakan XRD. Sampel
nanoselulosa dipindai dengan menggunakan monokromator sumber radiasi Cu-
Ka (A= 1,54 A) dengan sudut 20 dari 10-50° dengan scan step size 0,02 dan
waktu scanning 5 menit. Indeks Kristalinitas dihitung pada puncak 200 (loo2, 20
= 22,6°) dan intensitas minimum di antara puncak 200 dan 110 (lam, 26 = 18°)
menggunakan metode Segal (Zain et al., 2014). loo2 menunjukkan material
kristalin, sedangkan l.m menunjukkan material amorf. Derajat kristalinitas

ditunjukkan pada Persamaan 6.

Too2-Iam
Too2

Derajat Kristalinitas — X 100 %0 cvcviviiiiiieeceeeee e (6)

3.3.4 Uji Aktivitas Katalis MoOs/nGO

Konversi nanoselulosa menjadi gula alkohol yaitu, melarutkan sebanyak 0,5
gram nanoselulosa ke dalam 100 mL akuades dan diultrasonikasi selama 2
jam. Selanjutnya, larutan nanoselulosa ditambahkan dengan nanokatalis
MoO3/nGO sebanyak 0,1 gram dan dialirkan gas hidrogen dengan laju 10
mL/menit. Kemudian dipasangkan lampu sinar UV (60 Watt) dengan rentang
jarak 10-15 cm posisi lampu sinar UV ke permukaan reaktor. Waktu proses
irradiasi sinar UV pada konversi selulosa 60, 120, 180, 240, dan 300 menit.
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Perlakuan yang sama dilakukan untuk uji blanko menggunakan aquades dan
reagen DNS tanpa iradiasi sinar UV. Hal ini dilakukan untuk sebagai data
pembanding dari hasil uji katalitik nanosesulosa menggunakan nanokatalis
MoO3/nGO dan iradiasi sinar UV. Hasil konversi nanoselulosa ini dianalisis
secara kuantitatif.

3.3.5 Analisis Gula Alkohol Hasil Konversi

Analisis Kualitatif dilakukan dengan penambahan reagen DNS (asam 3,5-
dinitrosalisilat) ke dalam hasil konversi dan dilihat kepekatan warna antar variasi.
Analisis kuantitatif untuk hasil konversi dilakukan dengan menggunakan reagen
DNS (asam 3,5-dinitrosalisilat) dan diukur nilai absorbansinya menggunakan
instrumen spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 540 nm. Sampel
hasil konversi dimasukkan ke dalam tabung reaksi sebanyak 3 mL. Setelah itu
ditambahkan 3 mL reagen DNS dan dipanaskan dalam penangas air dalam suhu
100 °C selama 10 menit. Kemudian diukur serapan dari larutan menggunakan
spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 540 nm dan ditentukan kadar
glukosa menggunakan kurva standar glukosa.

3.3.6 Analisis Kromatografi Cair Kinerja Tinggi (KCKT)

Hasil uji katalitik dianalisis dengan menggunakan KCKT untuk mengetahui
kandungan gula alkohol yang terbentuk dari hasil konversi nanoselulosa menjadi
gula alkohol. Analisis kualitatif dilakukan dengan membandingkan waktu retensi
puncak yang muncul dari hasil konversi dengan puncak gula alkohol standar yang
digunakan (sorbitol, manitol, dan xylitol). Analisis kuantitatif dilakukan dengan
membuat kurva standar hubungan antara luas area dengan konsentrasi deret
standar, kemudian memasukkan nilai luas area yang didapat dari sampel ke dalam
kurva standar tersebut, hingga didapat konsentrasi glukosa dan gula alkohol

dalam sampel.



V. SIMPULAN DAN SARAN

5.1 Simpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, kesimpulan yang dapat

diperoleh adalah sebagai berikut.

Nanoselulosa dari limbah kulit pisang kepok yang telah dipreparasi memiliki
ukuran kristal sebesar 16,53 nm dan indeks kristalinitas sebesar 30%.
Grafena oksida telah dipreparasi menggunakan metode Hummer memiliki
ukuran kristal sebesar 13,30 nm yang membuktikan ukuran nano.
Nanokatalis MoOs/nGO (0,5:1, 0,25:1, dan 0,125:1) dipreparasi
menggunakan ultrasonikasi menghasilkan katalis berukuran nano dengan
ukuran kristal sebesar sebesar 34,07, 31,93, 27,82 nm.

Hasil uji kuantitatif menggunakan reagen DNS bahwa konversi nanoselulosa
menjadi gula alkohol dengan konsentrasi terbesar 55,40 ppm pada waktu
pemaparan 4 Jam.

Hasil analisis KCKT dari nanokatalis MoOs/nGO dengan perbandingan 0,25
MoOs/nGO aktif dalam mengkonversi nanoselulosa menjadi gula alkohol
berupa manitol pada waktu retensi 21,460 menit.

5.2 Saran

Berdasarkan hasil yang diperoleh dari penelitian ini, adapun saran pada penelitian

selanjutnya adalah sebagai berikut :

Memastikan aliran gas Ha tetap stabil pada saat uji aktivitas nanokatalis dalam

mengkonversi nanoselulosa menjadi gula alkohol.



2.

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