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ABSTRAK

NANOSELULOSA DARI LIMBAH KULIT PISANG KEPOK (Musa
paradisiaca L) DIKONVERSI MENJADI GULA ALKOHOL
MENGGUNAKAN NANOKOMPOSIT LaCr6Tio0403/nGO DENGAN
RASIO (0,1:1) DI BAWAH IRRADASI SINAR UV

Oleh

Latifah Nur’Aini

Pada penelitian ini telah dilakukan konversi Nanoselulosa menjadi Gula Alkohol
dengan banntuan nanokomposit LaCro,06T10,0403/nGO dengan rasio perbandingan
berat 0,1:1. Hasil dari nanoselulosa memiliki indeks kristanilitas sebesar 64,33%
dan ukuran partikel 18,47 nm. nGO dipreparasi menggunakan metode Hummers
termodifikasi. Kemudian nanokatalis LaCro6Ti0,0403 dipreparasi dengan metode
sol-gel, dan impregnasi. Selanjutnya nanokatalis didispersikan ke permukaan nGO
dan dilakukan sonikasi kemudian dikarakterisasi dengan XRD, FTIR, SEM-EDX
dan DRS-UV-Vis. Hasil analisis nanokomposit dengan XRD menunjukkan fase
kristalin yang dominan untuk LaCrO3 dan LaTiOs; dengan ukuran partikel 53,11
nm. Hasil analisis SEM-EDX menunjukkan bahwa pada nanokomposit memiliki
bentuk yang tidak seragam. Pada analisis dengan DRS UV-Vis didapatakn nilai
energi celah pita sebesar 1,45 eV. Uji fotokatalitik konversi nanoselulosa menjadi
gula alkohol dilakukan di bawah irradasi sinar UV dengan variasi waktu
60,120,180,240 dan 300 menit. Hasil dari konversi menunjukkan bahwa
persentase nanoselulosa konversi tertinggi yaitu 60% pada variasi waktu 120
menit dan didapatakan konsentrasi glukosa sebesar 184,52 ppm. Hasil konversi
dengan konsentrasi tertinggi dianalisis menggunakan HPLC hasil yang didapatkan
tidak menunjukkan adanya gula alkohol yang terbentuk baik sorbitol, mannitol
dan xylitol.

Kata Kunci : Nanokomposit, Nanoselulosa dan Gula Alkohol



ABSTRACT

NANOSELULOSA FROM KEPOK BANANA PEEL (Musa x paradisiaca L)
CONVERTED to SUGAR ALCOHOL USING NANOCOMPOSITE
LaCr.96Ti0.0403/nGO UNDER UV LIGHT RADIATION

By

Latifah Nur’Aini

In this research, the conversion of nanocellulose to sugar alcohol with
LaCro.96T10.0403/nGO nanocomposite with a weight ratio of 0.1:1 was carried out.
The nanocellulose produced had a crystallinity index of 64.33% and a particle size
of 18.47 nm. nGO was prepared using the modified Hummers method. Then
LaCro.96Ti0.0403 nanocatalyst was prepared by sol-gel and impregnation method.
Furthermore, the nanocatalyst was dispersed onto the surface of nGO and
sonicated then characterized by XRD, FTIR, SEM-EDX, and DRS-UV-Vis. The
results of nanocomposite analysis by XRD showed that the dominant crystalline
phases were LaCrO3 and LaTiO3 with a particle size of 53.11 nm. SEM-EDX
analysis results showed that the nanocomposite has a non-uniform shape. On
analysis with UV-Vis DRS, the band gap energy value is 1.45 eV. Photocatalytic
tests for the conversion of nanocellulose to sugar alcohols were carried out under
UV irradiation with time variations of 60, 120, 180, 240, and 300 minutes. The
conversion results showed that the highest percentage of nanocellulose conversion
was 60% at a time variation of 120 minutes and obtained a glucose concentration
of 184.52 ppm. The conversion results with the highest concentration were
analyzed using HPLC and the results showed that there were no sugar alcohols
formed either sorbitol, mannitol and xylitol.

Keyword: Nanocomposites, Nanocellulose and Sugar Alcohols
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Menurut Badan pusat statistik (BPS), Indonesia pada tahun 2022 mampu
memproduksi pisang sebanyak 9,60 juta ton. Jumlah produksi ini naik 9,79% dari
tahun sebelumnya yang berjumlah 8,74 juta ton. Provinsi Lampung sendiri
menmpati posisi kedua jumlah produksi pisang terbanyak yaitu mencapai 1,39
juta ton pada tahun 2022. Selain daging buah nya yang dapat diolah menjadi
berbagai macam-makanan atau minuman, kulit buah pisang juga dapat
dimanfaatkan untuk berbagai macam kebutuhan. Pemanfaatan limbah kulit pisang
dapat dijadikan untuk pupuk kompos, pakan ternak dan masih banyak yang lain
sebagainya. Kulit pisang memiliki kandungan selulosa yang tinggi sekitar 60-

65%, hemiselulosa 6-8% dan lignin 5-10% (Sial et al., 2019).

Limbah kulit pisang dapat dijadikan sebagai bahan bakar terbarukan yang bersifat
ramah lingkungan salah satunya yaitu biomassa. Biomassa yang digunakan untuk
bahan bakar terbarukan biasanya terbuat dari selulosa yang dapat berasal dari
limbah kulit pisang. Konversi katalitik selulosa untuk bahan bakar lebih
menguntungkan daripada sumber biomassa lain seperti pati (Kwon et al., 2011).
Oleh karena itu selulosa merupakan biomassa yang menjanjikan sebgai sumber
daya alam untuk dikonversi menjadi bahan kimia yang lebih bermanfaat selain itu
selulosa juga merupakan salah satu bagian dari polimer yang linear jumlah nya
melimpah dan memiliki sifat tidak beracun, mudah diurai dan dapat diperbaharui
(Xin et al., 2020). Selulosa adalah produk polimer alami yang terbentuk melalui

reaksi fotosintesis antara CO2 dan H>O. Dengan bantuan katalis selulosa dapat



dikonversi menjadi gula alkohol. Material yang baik untuk mengkonversi
selulosa menjadi gula alkohol salah satunya dapat menggunakan katalis heteogen
berbasis logam transisi, karena katalis tersebut memiliki sifat tidak mudah korosif,
mudah dipisahkan dan dapat digunakan kembali (Komanoya et al., 2014). Katalis
menjadi salah satu bagian yang penting dalam konversi selulosa menjadi gula
alkohol. Faktor-faktor yang mempengaruhi produk hasil reaksi, diantaranya yaitu

jenis katalis, metode preparasi, temperature dan waktu yang digunakan.

Pada penelitian yang dilakukan oleh (Ribeiro ef al., 2017) dengan menggunakan
katalis RuN1/AC didapatkan sorbitol dari hasil konversi selulosa sebesar 50-60%
dalam waktu 5 jam dengan temperature 205°C. Dalam penelitian lainnya dengan
menggunakan katalis yang berbeda yaitu platina yang didukung karbon (Pt/C)
dengan mengubah selulosa dan hemiselulosa menjadi gula alkohol didapatkan
sorbitol dan xylitol sebesar 64% dengan suhu optimum 190°C selama 16 jam
(Yamaguchi et al., 2019). Dengan menggunakan fotokatalis TiO» (Pt) dengan
diradiasi sinar UV dalam waktu kontak 6 jam pada suhu 20-40°C dihasilkan
glukosa yang terdekomposisi menjadi H» sebanyak 80-90% dan CO- sebanyak 70-
80% (Zhang et al., 2016). Katalis LaCrTiO3 digunakan pada konversi nanoselulos
amenjadi gula alkohol yang dilakukan oleh (Situmeang et al., 2019) dihasilkan
glukosa sebanyak 620 ppm, xylitol 260 ppm, mannitol 150 ppm dan sorbitol 210
ppm dengan waktu kontak 45 menit.

Konversi nanoselulosa menjadi gula alkohol dengan menggunakan nanokatalis
LaCro,99Ti0,0103 yang sebelumnya telah dilakukan oleh (Putri, 2022) didapatkan
hasil terbaik, pada konsentrasi glukosa sebesar 136,73 ppm dengan waktu
konversi selama 240 menit. Sedangkan hasil yang didapatkan oleh (Nabitaliah,
2022) dengan menggunakan nanokatalis yang sama didapatkan konsentrasi gula
pereduksi terbesar pada 132,11 ppm pada waktu irradasi 120 menit. Namun kedua
hasil tersebut menunjukkan tidak terdeteksi adanya gula alkohol. Penelitian
lainnya yang dilakukan oleh (Andini, 2022) dengan menngunakan nanokatalis
LaCrTiOs/NHGO didapatkan konsentrasi glukosa tertinggi sebesar 163,056 ppm
dengan waktu optimum penyinaran sinar UV selama 240 menit. Hasil ini juga

menunjukkan terdeteksi adanya sorbitol.



Grafena Oksida (GO) adalah hasil modifikasi grafena yang melibatkan reaksi
oksidasi dan eksfoliasi, serta mengalami perubahan struktural pada bidang
aslinya. GO terdiri dari lapisan Tunggal yang memiliki tingkat oksigen tinggi
yang terikat pada grafena. Oleh karena itu, grafena oksida sering dimanfaatkan
untuk mengalami proses reduksi baik melalui rekasi kimia maupun elektrokimia
(Li et al., 2014). GO dalam bentuk nanokomposit mendapat perhatian yang besar
karena memiliki luas permukaan yang besar, stabilitas termal dan fotostabilitas
yang tinggi serta mobilitas muatan yang tinggi, dan dianggap sebagai sarana
signifikan untuk meningkatkan aktivitas TiO». Hasil dari nanokomposit yang
terbentuk dari kombinasi TiO2 dengan GO memiliki banyak keunggulan
dibandingkan dengan dengan hanya TiO, karena meningkatkan kemampuan
adsorpsi TiO; dengan memperluas permukaan dan mencegah rekomposisi
pasangan elektron lubang melalui transfer elektron yang tereksitasi ke permukaan

GO (Khan et al., 2019).

Grafena oksida dapat digunakan untuk meningkatkan efisiensi katalis. Lembaran
graphene, tabung nano dan partikel nano dengan luas permukaan spesifik yang
lebih tinggi dan sifat elektroniknya dapat digunakan sebagai pendukung
fotokatalik TiO> untuk meningkatkan aktivitas fotokatalik (Vallejo et al., 2019).
Pada penelitian yang dilakukan oleh (Gunnagol et al., 2018) diperoleh bahwa
nanokomposit TiO»-graphene untuk degradasi fotokatalitik rhodamine B dibawah
penyinaran UV (hasil degradasi 98%) dan dibawah penyinaran sinar tampak
dengan hasil degradasi 87,19%. Hasil ini menunjukkan bahwa aktivitas ini
tercapai karena luas permukaan yang besar serta memberikan jumlah situs aktif

permukaan dalam bahan yang lebih besar.

Berdasarkan pada penelitian sebelumnya dengan belum didapatkan nya produk
yang di inginkan yaitu berupa gula alkohol (sorbitol, mannitol dan xylitol), maka
pada penelitian ini akan dilakukan preparasi nanokatalis LaCro,96Ti0,0403
menggunakan metode sol-gel menggunakan pengemulsi pektin dan freeze dry.
Kemudian didoping dengan nano graphene oxide (nGO) untuk mendapatkan
nanokomposit LaCro,96Tio,94 O3 /nGO. Selanjutnya, nanokomposit akan

dikarakterisasi untuk mengukur jumlah keasaman dan jenis situs asamnya



menggunakan Fourier Transform Infra Red (FTIR), menentukan fasa kristalin
katalis menggunakan difraksi sinar-X (XRD), menentukan morfologi katalis
dengan Scanning Electron Microscopy (SEM), 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 yaitu:
1.  Memperoleh katalis LaCro.96Ti0.0403 dengan metode solgel dan
impregnasi.
2. Memperoleh nGO dari bonggol jagung.
3. Memperoleh selulosa berukuran nano dari limbah kulit pisang kepok.
4.  Menghasilkan gula alkohol dari hasil konversi nanoselulosa berupa xilitol,

manitol, dan sorbitol.

1.3 Manfaat Penelitian

Adapun Manfaat dari penelitian ini adalah:
1.  Meningkatkan daya guna nanoselulosa sebagai bahan baku produksi gula
alkohol yang berasal dari limbah kulit pisang kepok.
2. Memberikan informasi mengenai LaCro.96Ti0.0403 sebagai katalis untuk
mengkonversi selulosa menjadi gula alkohol.
3. Memberikan informasi terkait efektivitas penggunaan sinar UV dalam

proses konversi selulosa menjadi gula alkohol.



I1. TINJAUAN PUSTAKA

2.1. Katalis

Pada kondisi suhu yang lebih rendah katalis dapat menyebabkan reaksi
berlangsung lebih cepat (Endahdahroyani 2009). Selain untuk meningkatkan laju
reaksi katalis juga dapat berfungsi sebagai pengarah reaksi dan menghasilkan
produk samping yang minimum (selektif). Katalis dapat digunakan untuk
mencapai laju reaksi dengan menyediakan jalur alternatif dari energi aktivasi
dengan menyediakan jakur alternatif dari energi aktivasi yang lebih rendah untuk

rekasi yang berlangsung.

Katalis terbagi menjadi 2 jenis yaitu katalis homogen dan katalis heterogen

1. Katalis Homogen

Katalis homogen, memiliki fasa yang sama dengan reaktan biasanya berwujud
cair. Jenis katalis homogen yang banyak digunakan diantaranya yaitu katalis asam
yang terdiri dari (HCI, HoSOs, dan HNOs. Katalis homogen memiliki keunggulan,
yaitu tidak mudah terkontaminasi dengan pengotor dan setiap molekul katalis
berfungsi aktif sebagai katalis. Adapun kerugian dari katalis homogen aitu sulit
dipisahkan dari campurannya dan mudah terurai pada temperature yang tinggi
(Praputri dkk., 2018).

2. Katalis Heterogen

Dalam katalis heterogen katalis terjadi dalam fasa yang lebih dari satu, katalis
dapat berupa padatan dalam cairan atau padatan dalam gas. Keunggulan dari
katalis heterogen yaitu dapat digunakan pada suhu tinggi sehingga dapat
dioperasikan pada berbagai kondisi serta tidak memerlukan yahap yang panjang

untuk memisahkan produk dari katalis. Selain itu juga katalisator heterogen



memiliki harga yang lebih murah, kereaktifannya yang tinggi, ramah lingkungan

dan selektivitas yang baik (Shaterian, 2009).

2.2. Nanokomposit

Nanokomposit dapat berupa struktur padat dengan dimensi berskala nanometer
yang berulang pada jarak penyusun struktur yang berbeda. Material jenis ini
mengandung komponen oragnik yang membentuk bagian dari padatan inorganik.
Selain itu, material nanokomposit juga bisa terdiri dari dua atau lebih molekul
inorganik atau organik yang di kombinasikan dengan minimal satu molekul
sebagai pembatas antara keduanya, atau memiliki ciri yang berukuran nano.
Partikel- partikel berukuran nano memiliki luas permukaan interaksi yang besar.
Semakin banyak partikel yang berinteraksi, semakin kuat materialnya. Hal ini
menyebabkan ikatan antar partikel menjadi lebih kuat, sehingga sifat mekanik
material meningkat. Meskipun demikian, tidak selalu penambahan partikel-
partikel nano akan meningkatkan sifat mekaniknya. Ada batas tertentu dimana
penambahan partikel justru dapat mengurangi kekuatan material. Namun secara
umum, material nanokomposit menunjukkan perbedaan dalam sifat mekanik,
listrik, optik, elektrokimia, katalis dan struktur dibandingkan dengan material

penyusunnya (Hadiyawarman, 2008).

2.3. Metode Preparasi Katalis

Sifat-sifat nanokatalis sangat dipengaruhi oleh setiap tahapan dalam proses
persiapannya. Tujuan utama dari memilih metode preparasi katalis adalah untuk
mendapatkan struktur yang jelas, stabil, memiliki luas permukaan yang besar,
serta situs aktif yang lebih terbuka dengan ukuran yang kecil. Pemilihan metode
preaprasi yang tepat akan mencerminkan karakteristik katalis yang diharapkan,

seperti aktivitas, selektivitas, dan stabilitas yang maksimal.



2.3.1. Metode Sol-Gel

Salah satu metode yang paling berhasil untuk membuat bahan material anorganik
berukuran nano adalah metode sol-gel. Sol merupakan koloid suspensi yang fasa
terdispersinya berupa padatan dan fasa pendisperinya berupa cairan. Supensi dari
molekul-molekul koloid atau partikel padat dalam larutan dibuat dengan alkoksi
logam dan dipecah dengan air, yang akan menghasilkan partikel padat hidroksida
logam dalam larutan, dan reaksinya berupa reaksi pemecahan air. Gel (gelatin)
merupakan susunan partikel atau molekul, baik dalam bnetuk padatan maupun
cairan, dimana polimer dalam larutan berperan sebagai tempat bagi peertumbuhan
zat anorganik. Pertumbuhan anorganik ini terjadi saat mencapai titik gel, dimana
energi ikatan yang lebih rendah. Prosesnya merupakan reaksi kondensasi, baik
dengan alcohol atau air, yang menghasilkan jembatan oksigen (Oxygen bridge)

untuk membentuk oksida logam (Laokul et al., 2011).

Metode sol-gel dikenal sebagai salah satu metode sederhana dan mudah dalam
sintesis nanopartikel. Metode ini termasuk dalam kategori “wet method” atau
metode basah karena melibatkan penggunaan larutan sebagai mediumnya. Pada
proses sol-gel larutan mengalami perubahan fase menjadi sol (koloid dengan
partikel padat tersuspensi dalam larutan) dan kemudian berbah menjadi gel
(koloid dengann fraksi padatan yang lebih besar daripada sol) (Phumiying et al,
2010). Adapun tahapan pembuatan nanokatis dengan metode sol-gel dapat dilihat
pada Gambar 1.

Pengeringan Termal
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Gambar 1 Metode sol-gel (Bokov et al., 2021)



2.3.2. Impregnasi

Impregnasi merupakan salah satu metode dalam preparasi katalis yang cukup
sederhana. Metode impregnasi dilakukan dengan cara mengadsorpsikan
komponen aktif logam dalam larutan kepada padatan pengembang. Tujuan dari
impregnasi adalah untuk memenuhi pengemban dengan larutan garam logam
dengan konsemtrasi tertentu (Yuhermita dkk., 2021). Metode Impregnasi dibagi
dalam dua kategori yaitu
A. Impregnasi basah
Dalam impregnasi basah terdapat kelebihan larutan yng digunakan. Setelah
mencapai pada waktu tertentu padatan dipisahkan dan kelebihan pelarut
dihilangkan dengan pengeringan.
B. Impregnasi Kering
Dalam impregnasi kering volume larutan dengan konsentrasi yang sesuai sama
atau lebih kecil dari volume pori pendukung atau fase padat aktif lainnya.
Setelah katalis di impregnasikan ke pendukung atau fase padat lainnya,

kemudian dikeringkan dan dikalsinasi atau reduksi.

2.3.3. Pengeringan Beku (Freeze Dry)

Freeze dry atau pengeringan beku dapat dilakukan melalui tiga tahap Tahap
pertama yaitu dilakukan pada suhu dan tekanan rendah biasanya suhu yang
digunkan yaitu -10°C atau lebih rendah. Tahap kedua adalah pengeringan primer
yang bertujuan untuk menghilangkan air dari pelarut dalam bentuk beku memalui
proses sublimasi. Sedangkan tahap terakhir yaitu pengeringn sekunder yang
berfungsi untuk menghilangkan kelmbaban atau air yang masih terikat dalam
lapisan kering. Proses pembekuan dalam freeze drying akan menentukan produk

akhir yang dikeirngkan.

Dalam proses pengeringan beku, ada tiga lapisan bahan yaitu lapisan beku
didalam bahan, lapisan kering dipermukaaan bahan, dan lapisan transisi yang

merupakan permukaan sublimasi. Selama proses pengeringan beku, permukaan



sublimasi akan berpindah kedalam lapisan kering diluar akan menjadi lebih tebal.
Proses ini dapat terjadi berada di bawabh titik tripel, yaitu bawah tekanan 4,58 torr
(603 pa) dan suhu 0,01 °C. Dalam mekanisme pengeringan beku, uap air yang
dihasilkan akan kondensasi sehingga tidak membuat produk menjadi basah.
Prinsip kerja pengeringan beku yaitu menurunkan suhu dan menurunkan tekanan
dengan bantuan pompa vakum. Setelah tekanan tercapai, udara pemanas dialirkan
kedalam ruang pengeringan dari panas buangan kondensor (Nowak dan

Jakubezyk, 2020).

2.3.4. Kalsinasi

Kalsinasi merupakan perlakuan pemanasan bahan padat dibawabh titik lelehnya
dengan tujuan menciptakan kondisi perlahan dekomposisi termal yang
berlangsung secara bertahap, dengan laju peningkatan dan tingkat kecenderungan
yang tetap. Pada materi padat seperti katalis diperlukan proses kalsinasi untuk
mengurangi dimensi kristal menjadi lebih kecil. Adapun hal-hal yng terjadi pada
proses kalsinasi yang digunkan dalam preparasi katalis yaitu sebagai berikut:

1. Dekomposisi komponen perkusor 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. Pada suhu sekitar 600°C terjadi pelepasan gas CO», mengakibatkan terjadinya
pnegurangan berat secaraberarti dan terjadi reaksi antara oksida yang terbentuk
dengan penyangga.

3. Sintering komponen prekursor. Pada proses ini struktur kristal sudah terbentuk

namun ikatan diantara partikel serbuk belum kuat dan mudah lepas.

2.4. Reaksi Fotokatalik

Fotokatalis merupakan gabungan antara proses fotokimia dan katalis. Proses
transformasi kimia dengan bantuan cahaya sebagai pemicunya disebut juga
dengan proses fotokimia. Sedangkan katalis merupakan substansi yang dapat

mempercepat laju reaksi. Reaksi kimia yang melibatkan material fotokatalis
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desebut dengan reaksi fotokatalisis (Zainul,2020). Dengan demikian, fotokatalis
merupakan materi yang mengubah kecepatan reaksi kimia Ketika terkena cahaya.
Fenomena ini dikenal sebagai fotokatalis yang melibatkan reaksi yang dipicu oleh
cahaya dan semikonduktor. Substrat yang menyerap cahaya bertindak sebagai
katalis dalam reaksi kimia yang disebut fotokatalis. Semua fotokatalis pada
dasarnya adalah semikonduktor. Fotokatalis terjadi apabila pasangan elektron
lubang dihasilkan ketika bahan semikonduktor terpapar cahaya. Reaksi fotokatalik
dapat dibagi menjadi 2 jenis yaitu fotokatalik homogen dan fotokatalik heterogen.
Pada fotokatalik homogen dibutuhkan bantuan dari oksidator seperti ozon dan
hydrogen peroksida, sedangkan pada fotokatalik heterogen merupakan teknologi

yang didasarkan pada irradiasi sinar UV pada semikonduktor.

Ukuran partikel zat sangat mempengaruhi kemampuan fotokatalisis dalam suatu
material semikonduktor. Biasanya, senyawa yang memiliki partikel yang lebih
kecil cenderung memiliki kinerja fotokatalitik yang lebih unggul karena proses
transfer muatan ke sisi aktif permukaan menjadi lebih cepat. Ketika fotokatalis
terpapar sinar atau cahaya, energi dalam bentuk foton akan diserap. Penyerapan
energi foton ini akan mengakibatkan elektron-elektron dalam pita valensi menjadi
terangsang ke pita konduksi. Sumber foton yang digunakan untuk mengaktifkan
fotokatalis dapat berasal dari sumber cahaya seperti lampu atau sumber alami
seperti sinar matahari. Pemanfaatan sinar matahari sebagi penggerak fotokatalik
memiliki potensi besar, mengingat bahwa matahari adalah sumber energi terbesar

(Lin et al., 2017). Reaksi fotokatalitik dapat dilihat pada Gambar 2.

Reduksi

02
Pita Konduksi (e-) < > .02-

Energi gap

1
Pita Valensi (h+) (\

H20 .OH-
Oksidasi

Gambar 2. Mekanisme fotokatalitik (Lin ez al., 2017)
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Dalam reaksi fotokatalitik jumlah energi yang dimiliki sinar UV cukup besar
untuk memutus ikatan -1,4- glikosidik pada selulosa yang memiliki energi
sebesar 2-14 k] mol'!. Maka energi yang dibutuhkan untuk memutus ikatan
glikosidik (per dua molekul glukosa) tersebut sebesar 0,03151-0,1103 eV.
Pemanfaatan sinar UV pada fotodegradasi polutan hanya memberi efisiensi
kuantum yang rendah, yaitu sekitar 1% foton sinar yang mampu memberikan
tahap oksidasi-reduksi (Colmenares et al., 2009). Efisiensi kuantum dapat
ditingkatkan salahsatunya melalui pemilihan nanokatalis yang mengabsorpsi
energi UV lebih banyak. Perancangan reaktor sehinggan berkas sinar UV lebih
banyak yang mengenai sampel juga dapat meningkatkan efisiensi kuantum. Hal
yang sama dapat terjadi pada pemilihan substrat agar lebih terdispersi dalam
larutan dan lebih mudahmenyerap energi dan mengarah pada ikatan B-1,4-
glikosidik, posisi sinar UV sehingga tidak terpantul keluar reaktor, dan lamanya

kontak untuk terjadinya rekasi.

2.5. Senyawa Perovskite

Perovskite adalah salah satu oksida logam campuran multifungsi yang paling
popular dan juga dikenal sebagai bahan ideal untuk aplikasi fotokatalik karena
stabilitasnya yang tinggi, struktur kristal yang fleksibilitas dan sifat kimia dan
fisik yang unik. Keunikan dari sifat fisik dan kimia diantaranya oksidatif,
magnetik, konduktif, dan katalitik. Dengan sifat-sifat yang menarik tersebut
senyawa perovskite telah digunakan secara luas sebagai komponen dalam
perangkat elektronik. Perovskit material structural (ABO3) dapat disintesis dengan
mencampurkan oksida lantanida atau kelompok ketiga dengan oksida dari unsur
transisi. Kation dapat cocok baik dalam situs A maupun B dalam struktur kristal

yang sama (Situmeang et al., 2017).

Disisi lain, serangkain perovskite yang aktif dalam cahaya tampak, seperti logam
transisi, juga dilaporkan untuk aplikasi fotokatalitik. Diantara nya yaitu LaCrO3
yang merupakan perovskite aktif cahaya tampak tipe-p dengan energi celah pita

sebesar 2,6 eV. Unsur Cr padapermukaan LaCrO; menyediakan pusat-pusat
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adsorpsi yang lebih baik untuk oksigen atomic, yang dapat memberikan
karakteristik yang lebih menguntungkan untuk aplikasi fotokatalik. Aktivitas
fotokatalitik yang lebih rendah di bawah radiasi cahaya tampak merupakan salah
satu kelemahan utama dari senyawa ini (Paramanik ef al.,2018.). Struktur
senyawa perovskite berdasarkan model (Yamanaka, 2002) yang dapat dilihat pada
Gambar 3.

c

|y A

’/'-:::’ b £ ‘v} - =

e

Gambar 3. Sruktur Perovskite

2.6. Titanium

Titanium adalah salah satu unsur logam transisi golongan IV B. Titanium
memiliki bentuk padat dan berwarna putih keperakan. Titanium murni dapat tidak
dapat larut di dalam air tetapi dapat larut dalam larutan asam pekat seperti asam
sulfat. Titanium dapat digunakan sebagai alloy dengan besi, aluminium, vanadium
dan molibdenum. Keunggulan dari Titanium yaitu tahan terhadap korosi dan rasio
kekuatan densitasnya tinggi diantara logam yang lainnya. Senyawa yang paling

umum dari Titanium yaitu Titanium dioksida (TiOy).

TiO2 merupakan fotokatalis yang saat ini banyak digunakan. TiO> memiliki celah
pita yang tinggi (sekitar 3,23 eV). Produk dari fotodegradasi molekul organik oleh
TiO; adalah CO; dan H>O. TiO> juga dapat digunakan untuk mengurangi polusi
udara seperti COz. TiO2 dapat mengubah senyawa organik yang berbahaya
menjadi aman. Karena sifat struktural dan kimia TiO2, dimungkinkan untuk
merekayasa celah pita, sifat penyerapan cahaya, waktu rekombinasi dll (Usman e?

al., 2017).



13

TiO; memiliki beberapa poliamorf yang berbeda diantara nya yaitu brookite,
anatase, dan rutile.Rutil dan anatase TiO> adalah polimorf yang paling banyak
digunakan untuk fotokatalitik. Anatase dan rutil memiliki stabilitas yang tinggi
dibandingkan dengan brookite karena anatase dan rutil sering diaplikasikan untuk
tujuan yang praktis. TiO; anatase mudah dihidrogenasi dan hidrogen yang
dimasukan dapat meningkatkan transpor elektronik antara pita konduksi dan pita
valensi mendekati tingkat fermi (Eidsvag et al., 2021). Sintesis TiO» dapat
dilakukan dengan dua cara yaitu top-down dan bottom-up. Bottom up dapat
dilakukan dengan beberapa metode diantaranya yaitu hidrolisis, sol-gel dan
hidrotermal (Usman et al., 2017).Struktur kristal TiO2 diperoleh dari database
CIF untuk fase Anatase dan Rutil mengunakan model (Hward, 1991) sedangkan
untuk fase Broikite menggunakan model (Magher, 1979) Struktur kristal TiO»
dapat dilihat pada Gambar 4.

Gambar 4. Stuktur kristal TiO> (a) Rutil (b) Brookit (c) Anatase

TiO; banyak digunakan sebagai fotokatalis dalam berbagai reaksi karena dalam
beberapa percobaan yang telah dilakukan mendapatkan hasil yang bagus.
Kelebihan dari TiO» adalah sifat kimianya yang stabil, tidak beracun dan biayanya
yang rendah. Logam seperti Pd, Ag, dan Cu digunkana sebagai kokatalis pada
TiO. Hal ini membantu dalam memfasilitasi transfer elektron dan mengurangi
rekombinasi elektron-lubang, sehingga meningkatkan respons fotokatalitik

didalam spektrum yang terlihat. Pada beberapa penelitian dilakukan pada suhu



14

kamar, suhu reaksi dapat mempengaruhu kecepatan reaksi fotokatalitik (Chen and

Hsu, 2021).

Pada penelitian yang telah dilakukan oleh Barakat ez.a/ (2013), didapatkan efek
suhu pada fotodegradasi menggunkan struktur nanostruktur TiO» yang telah
didoping menggunkan Ag, menunjukkan bahwa peningkatan suhu berdampak
positif pada aktivitas fotokatalik Ag/TiO», dan tingkat degradasi tertinggi terjadi
pada suhu 55°C. Ketika menggunkan morfologi berserat nano, peningkatan suhu
memiliki efek negatif, dan suhu optimum untuk proses ini adalah 25°C. Hal ini
mengindikasikan bahwa peningkatan suhu mengakibatkan peningkatan energi
kinetik molekul pewarna, yang pada gilirannya menyebabkan molekul tersebut

keluar dari lapisan tipis aktif yang mnegelilingi fotokatalis (Barakat et al., 2013).

2.7 . Pektin

Pektin merupakan satu polisakarida kompleks yang bersifat asam dan tersebar
secara merata dalam jaringan tanaman. Di dalam tanaman pektin berfungsi
sebagai perekat dinding sel satu dengan dinding sel yang lainnya. Pektin termasuk
kedalam golongan pilosakarida yang larut dalam air. Pada industri makanan dan
farmasi pektin banyak digunakan, pada makanan digunakan sebagai produk
pengemulsi dan penstabil produk-produk. Sedangkan pada bidang farmasi
berfungsi sebagai pengental dan campuran obat. Pektin tersusun atas asam a-D-
galakturonat yang terikat melalui ikatan a-1,4-glikosidik. Pektin dapat ditemukan
didalam dinding sel primer yaitu diantara selulosa dan hemiselulosa. Adanya
gugus karbon bebas pada rantai panjang struktur pektin menyebabkan koloid nya
bermuatan negatif dan pektin memiliki sifat yang asam. Namun, Sebagian dari
gugus karboksil tersebut secara alami juga termetoksilasi menjadi gugus metoksil

(Yujaroen et al., 2008).

Kandungan metoksi pada pektin memiliki dampak pada tingkat kelarutannya.
Pektin yang memiliki kandungan gugus metoksi tinggi (sekitar 7-9%) mudah larut
dalam air, sedangkan pektin dengan kandungan gugus metoksi yang lebih rendah

(sekitar 3-6%) cenderung larut dalam larutan alkali dan asam oksalat. Ketika



15

kadar metoksi dalam pektin semakin rendah, jumlah gugus aktif pada rantai pektin
akan meningkat. Ini mengakibatkan peningkatan dalam kemampuan pektin untuk
mengikat ion logam, sehingga pektin dengan kadar metoksi yang rendah dapat
digunkan sebagai pengkhelat (pemegang ion logam) dalam proses persiapan

katalis (Erika, 2013). Struktur pektin dapat dilihat pada Gambar 5.
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Gambar 5. Struktur pektin

2.8. Kulit Pisang

Salah satu komoditi buah yang banyak ditemukan di daerah tropis seperti
Indonesia yaitu pisang kepok (Musa paradisiaca L). Buah ini dapat dimanfaatkan
secara langsung maupun menjadi bahan olahan. Jumlah konsumsi buah pisang
kepok yang tinggi dapat menghasilkan limbah apabila tidak diolah dengan lebih
lanjut (Zhaafirah dkk., 2017). Pada kulit pisang kepok terdapat kandungan
selulosa sebesar 60-65%, hemiselulosa 6-8%, dan lignin 5-10%. Pisang kepok
memiliki kulit yang tebal dengan warna kuning kehijauan dan kadang terdapat
bintik cokelat. Buah ini tumbuh pada suhu optimum pada suhu sekitarr 27°C-
38°C. Dalam kulit pisang kepok terdapat kandungan protein kasar 3,63%, lemak
kasar 2,52%, serat kasar 18,1%, kalsium 7,18% dan fosfor 2,06%. Gambar kulit
pisang dapat dilihat pada Gambar 6.

Gambar 6. Pisang Kepok
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2.9. Selulosa

Selulosa merupakan komponen karbohidrat rantai lurus dengan glukosa sebagai
monomer penusunnya, dimana antar monomernya dihubungkan oleh ikatan
hidrogen. Selulosa berukuran nano yang memiliki luas permukaan yang besar
(250 m?g’!) serta rasio aspek perbandingan panjang terhadap diameter (L/d)
mencapai >100. Hal ini sangat berguna untuk aplikasi dibidang nanokomposit.
Selulosa (CsH1005) terdiri atas -D-glukopiranosa yang terikat dengan ikatan
(1,4)-glikosida. Selulosa mengandung karbon (44,44%), hidrogen (6,17%) dan
oksigen (49,39%). Pada umumnya, kandungan selulosa berkisar antara 40-50%
dari berat kering bahan berlignoselulosa (Chen, 2014). Selulosa mengandung
sekitar 50-90% bagian kristal dan sisanya bagian amorf. Selulosa hampir tidak
pernah ditemui dalam keadaan murni di alam, melainkan selalu berikatan dengan
bahan lain seperti lignin dan hemiselulosa. Molekul nanoselulosa merupakan
microfibril dari glukosa yang saling terikat satu dengan lainnya yang membnetuk
rantai polimer yang sangat Panjang. Adanya lignin serta hemiselulosa di sekeliling
selulosa merupakan hambatan utama untuk menghidrolisis selulosa (Aziz et al.,

2002).

Hidrolisis yang sempurna dari selulosa akan menghasilkan monosakrida seperti
glukosa, sementara hidrolisis yang tidak sempurna menghasilkan oligosakarida,
contohnya selobiosa. Tetapi, proses hisrolisis yang benar-benar sempurna sangat
sulit dilakukan, karena adanya hemiselulosa dan lignin yang menghambat proses
tersebut, selulosa bisa diubah menjadi gula reduksi diantaranya yaitu glukosa,
fruktosa, dan selobiosa, dengan menggunakan air sebagai media dengan bantuan
katalis yang bersifat asam dan enzim. Cara lainnya yaitu dengan menggunakan
supercritical water atau pirolisis pada suhu tinggi baik dengan atau tanpa katalis

(Suetal., 2011).

Hasil dari hidrolisis selulosa dapat diubah menjadi gula alkohol seperti sorbitol,
manitil, xylitol dan juga glukosa anhidrat. Hasil konversi dapat digunakan dalam
berbagai aplikasi, termasuk prosuksi bahan kimia dan bahan baku untuk biofuel,

karena memiliki banyak manfaat yang beragam. Proses konversi ini dipengaruhi
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oleh sejumlah faktor lain, sepperti tingkat kristalinitas, tingkat pilimerisasi, dan
fraksi gugus ujung yang terikat pasa substrat. Hal ini disebabkam oleh struktur
kristal yang kompleks dalam selulosa, yang akan menghasilkan jaringan ikatan
hydrogen yang luas dan membuat selulosa menjadi tahan terhadap reaksi
enzimatik. Jika struktur kristal dalam selulosa semakin kristalin, maka katalis
akan mengalami kesulitan pada saat berinteraksi dendan inti kristal dalam selulosa

(Peng et al., 2010). Struktur selulosa dapat dilihat pada Gambar 7.

Gambar 7. Struktur selulosa

2.10. Nanoselulosa

Nanoselulosa didefinisikan sebagai molekul selulosa yang mempunyai ukuran
pada skala nano (1-100 nm). Biasanya nanoselulosa diekstrak dari selulosa yang
berasal dari berbagai sumber, diantarnya yaitu kayu, biomassa pertanian, bakteri,
ganggang dan sebagainya. Pada nanoselulosa sendiri mempunyai 3 tipe yaitu
cellulose nanofibers, cellulose nanocrystals/cellulose whiskers dan bacterial
nanocellulose. Cellulose nanofibers memiliki diameter sekitar 5-60 nm dan dapat
berupa kristal dan amorf. Cellulose nanocrystals berbentuk jarum dan sangat
kristalin dengan beberapa daerah amorf sisa serta memiliki ukuran 20-100 nm
(Phanthong ef al., 2018). Bacterial nanocellulose banyak berasal dari Rhizobium,
Agrobacterium, Gluconacetobacterium dan Sarcina. Nanoselulosa tipe ini
memiliki keuntungan tidak memiliki bentuk polimer lain yang tidak diinginkan

seperti yang terdapat pada selulosa dan berasal dari tanaman (Gupta dan Shukla,
2020).

Pada pembuatan nanoselulosa dilakukan dengan metode hidrolisis asam dengan

menggunkan asam sulfat sebagai pelarut asam yang kuat. Asam sulfat sering
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digunakan dalam produksi nanoselulosa. Namun, nanoselulosa yang dihasilkan
melalui metode ini memiliki karakteristik dispersabilitas yang berbeda jika
dibandingkan dengan penggunaan jenis asam lainnya. Hal ini dikarenakan
tingginya jumlah gugus sulfat pada permukaannya. Nanoselulosa yang dihasilkan
melalui hidrolisis menggunakan asam sulfat memiliki kemampuan untuk
terdispersi dengan mudah dalam air, yang pada akhirnya dapat mempengaruhi
kualitasnya dan memiliki kekurangan dibandingkan dengan penggunaan asam

kuat lainnya (Peng et al., 2011).

2.11. Gula Alkohol

Gula alkohol merupakan produk reduksi dari glukosa dimana semua atom oksigen
dalam molekul gula alkohol yang sederhana terdapat dalam bentuk kelompok
hidroksil. Gula alkohol memiliki rasa dan tingkat kemanisan yang hampir identik
dengan sukrosa, bahkan beberapa jenisnya memiliki tingkat kemanisan yang lebih
tinggi. Gula alkohol dapat dirpoduksi dari bahan pati seperti tapioka, umbi-
umbian, sagu atau jagung. Beberapa contoh dari gula alkohol adalah sorbitol,
manitol dan xylitol, yang mana semuanya merupakan turunan monosakarida dari
glukosa. Produksi gula alkohol dapat dilakukan melalui proses konversi selulosa
dengan bantuan katalis. Selulosa memiliki struktur yang serupa dengan D-glukosa
karena terhubung dnegan ikatan B-1,4 glikosida. Dalam reaksi katalitik, selulosa
diubah menjadi glukosa dan kemudian dihidrogenasi menjadi gula alkohol dengan
bantuan katalis (Ma et al., 2013). Mekanisme reaksi dehidrogenasi selulosa

menjadia gula alkohol dapat dilihat pada Gambar 8.
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Gambar 8. Konversi selulosa menjadi gula alkohol
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2.11.1 Manitol

Manitol merupakan gula alkohol yang memiliki enam rantai karbon dengan rumus
molekul C¢Hg(OH)s, Manitol banyak digunakan pada bidang industri dan farmasi.
Mannitol banyak ditemukan pada mikroorganisme seperti bakteri, ragi serta
berbagai tanaman seperti labu, seledri, zaitun dll. Manitol sering digunakan dalam
obat-obatan dan beberapa tablet nutrisi karena memiliki kestabilan struktur pada
lingkungan lembab dan tidak mengalami perubahan warna pada pada suhu yang
tinggi (Cakir, 2019). Manitol tidak bersifat sebagai pereduksi sebab tidak
memiliki gugus aldehid bebas. Produksi sorbitol umumnya dilakukan dengan
bahan baku selulosa, fruktosa, sukrosa, glukosa atau sirup glukosa-fruktosa. Hasil
reduksi manosa dari gugus aldehid pada atom CI diubah menjadi CH,OH.
Penggunaan sirup dengan kadar fruktosa yang lebih tinggi dapat mengingkatkan
hasil mannitol yang lebih tinggi. Saat rekasi hidrogenasi B-Fruktosa akan menjadi
mannitol sedangkan a-Fruktosa akan menjadi sorbitol (Toukoniitty et al., 2005).

Struktur mannitol dapat dilihat pada Gambar 9.

Gambar 9. Struktur Manitol

2.11.2. Sorbitol

Sorbitol merupakan salah satu dari bagian dari gula alkohol dengan rumus
molekul C¢H140¢. Sorbitol merupakan bentuk isomer dari mannitol. Perbedaan
struktur keduanya orientasi gugus hidroksil pada karbon-2. Meskipun serupa,
keduanya memiliki sifat fisik dan sumber yang berbeda. Sorbitol dapat diperoleh
dengan cara meruduksi glukosa yaitu dengan gugus aldehida menjadi gugus
hidroksil. Kebanyakan sorbitol terbuat dari sirup jagung ada juga yang terdapat
pada buah apel, pir, persik, dan plum. Sorbitol digunakan sebagai pemanis pada
produk diabetes karena tidak menyebabkan peningkatan glukosa pada darah
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(Awuchi, 2017). Selain itu sorbitol dapat juga digunakan dalam bidang industri
dan poduk konsumen seperti pasta gigi, permen, plastik, kosmetik, obaat-obatan,
vitamin C dan bahkan dalam industry tekstil. Penggunaan logam sebagai katalis
seperti (platinum, palladium, nikel, dan rhodium) dapat meningkatkan suhu
reaksi, yang dapat meningkatkan hasil produk. Adapun mekanisme reaksi

pembentukan sorbitol ditunjukan pada Gambar 10.
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Gambar 10. Reaksi pembentukan Sorbitol (Garcia et al., 2020)

2.11.3. Xylitol

Xylitol dengan rumus kimia CsH12Os berupa kristal berwarna putih, tidak
memiliki bau dan dapat larut didalam methanol dan etanol. Xylitol terdiri dari unit
D-xilosa yang digabungkan dalam bentuk selulosa dalam bentuk xilan. Produksi
komersial xilosa sulit dilakukan karena tidak mudah untuk dilakukan pemisahan
dari karbohidrat lain seperti xilosa. Untuk mendapatkan xilosa dari tanaman maka
dilakukan proses hidrogenasi untuk mendapatkan xylitol. Gandum, biji kapas,
sekam, tongkol jagung, Jerami dan kacang-kacangan merupakan contoh tanaman
yang dapat dijadikan bahan dasar untuk xylitol. Sebagai hasil hidrolisis dengan
asam dari xilan, D-xilosa dan katalis akan terhidrogenasi untuk menghasilkan
xylitol (Cakir, 2019). Dalam industry gula alkohol, xylitol diproduksi melalui
rekasi hidrogenasi xylosa yang dibantu dengan katalis logam dengan dialiri gas
hydrogen pada temperature dan tekanan tinggi. Xylitol dapat juga dikonversi dari
bahan lignoselulosa khususnya hemiselulosa. Melalui hidrolisis xilan akan
membentuk xilosa dan arabinosa yang kemudian dapat dihidrogenasi menjadi

xylitol. Struktur xylitol dapat dilihat pada Gambar 11.
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Gambar 11. Struktur Xylitol

Xylitol dikenal dengan manfaatnya untuk mengurangi resiko karies gigi. Hal ini
dikarenakan karenakan xylitol dapat menggantikan sukrosa kariogenik, dapat
merangsang air liur dan memiliki efek penghambatan spesifik pada streptococcus
mutans (mikroba penyebab utama pada caries gigi) (Salli ef al., 2019). Xylitol dan
sukrosa memiliki industri kemanisan yang hampir sama yaitu 0,8-1,0, tetapi lebih
tinggi apabila dibandingkan dengan sorbito dan mannitol. Xylitol memiliki kalori
2,4 kal/gram dibandingkan dengan sukrosa 4 kal/gram. Pada bidang industry
pangan xylitol digunakan sebagai pengganti gula seperti coklat, es krim, permen,

selai dan lain sebagainya.

2.12. Tongkol Jagung

Bonggol jagung adalah hasil samping dari buah jagung setelah bijinya dipisahkan
melalui proses penggilingan. Bonggol jagung seringkali dianggap sebagai limbah
yang berpotensi meningkatkan pencemaran linkungan. Namun, bonggol jagung
sebenarnya adalah salah satu jenis biomassa yang mengandung karbon yang
cukup tinggi. Kandungan yang terdapat pada bonggol jagung diantaranya yaitu
lignin 9,1%, selulosa 39,1%, dan hemiselulosa 42,1% dan 1,7% protein (Ashour
et al., 2013). Hal ini menunjukkan bahwa bonggol jagung memiliki potensi untuk
digunakan sebagai bahan untuk membuat arang aktif (Amiruddin dkk., 2016).
Tongkol jagung dapat dilihat pada Gambar 12.



22

Gambar 12. Tongkol jagung

2.13. Grafena

Grafena memiliki susunan atom berkerangka heksagonal yang mirip dengan
sarang lebah dan membentuk satu lembaran setipis satu atom. Karakteristik yang
paling menonjol dari grafena adalah susunan atom karbonnya yang sangat teratur
dan hampir sempurna. Kisi grafena tersusun atas dua lapisan atom karbon yang
memiliki ikatan . Setiap atom karbon pada lapisan ini memiliki ikatan n. Grafena
saat ini telah banyak dimanfaatkan secara luas dalam pengembangan material
nanokomposit (Taufantri et al., 2016). Strukrur grafena dapat dilihat pada pada
Gambar 13.

Gambar 13. struktur grafena

Graphene memiliki dimensi dengan sp® sehingga membentuk struktur hexagonal
yang sangat baik untuk sifat termak, listrik dan mekanik. Graphene memiliki
konduktivitas termal yang lebih tinggi dari tembaga namun memiliki berat
material yang lebih rendah. Konduktivitas graphene sama dengan tembaga. Selain
itu, graphene memiliki luas permukaan 2.500 m?/g (Ray, 2015), sehingga
graphene dapat digunakan untuk penyimpanan energi untuk aplikasi

superkapasitor, sel surya, dan baterai.
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2.14. Grafena Oksida

Grafena Oksida (GO) atau asam grafitik merupakan senyawa campuran karbon,
hidrogen dan oksigen yang diperoleh melalui proses oksidasi yang kuat dari grafit.
GO tidak dapat diperoleh secara langsung dari alam, hanya bisa didapatkan
melalui proses sintesis dari bubuk grafit. GO memiliki bentuk heksagonal yang
mirip dengan grafena tetapi juga mengandung gugus hidroksil (-OH), alkoksi (C-
0-C), karbonil (C-) dan epoksi (C-O-C). Selain kemudahannya dalam sintesis,
gugus terhidroksi ini memiliki banyak keunggulan dibanding dengan grafena,
salah satunya yaitu memiliki kelarutan yang tinggi dan keungkinan untuk
fungsionalisasi permukaan yang dapat dijadikan sebagai peluang dalam material
nanokomposit. GO dapat diolah dengan beberapa metode untuk mensintesis
grafena terduksi (rGO) untuk meminimalkan jumlah gugus oksigen dan mencapai
sifat yang mendekati dengan graphene murni (Smith et al., 2019). Struktur dari
grafena oksida dapat dilihat pada Gambar 14.

Gambar 14. Struktur Grafena Oksida (Bai et al., 2019)

2.15. Sintesis Grafena Oksida

GO dapat disintesis menggunakan beberapa metode diantaranya yaitu metode
hummer dan metode Staudenmaier. Keduanya melibatkan grafit tetapi berbeda
dalam hal asam mineral, zat pengoksidasi, wakru preparasi dan jenis
pencucian/pengeringan (Ramakrishnan dan Thangavelu, 2013). Pada metode
hummer yang asli GO disintesis dengan menggunakan KMnO4 dan NaNO3 dalam
H>SO4 pekat. Biasanya, untuk metode hummer dimodifikasi, penambahan NaNO3
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digunakan untuk reagen hummer. GO dapat diproduksi dari bubuk grafit murni
yang telah ditambahkan secara bertahap (Bersama dengan NaNOs3) kedalam
larutan HoSO4 pekat yang akan didinginkan pada penangas es. KMnOs harus
ditambahkan secara berlahan untuk menjaga suhu reaksi dibawah 20°C untuk
mencegah panas dan ledakan. Untuk menyelesaikan reaksi dengan KMnOs,
suspensi kemudian akan diolah dengan larutan H>O> dan dicuci dengan HCI dan
H>0. Kemudian disaring, setelah penyaringan maka akan didapatkan GO. Metode
yang dimodifikasi ini sangat umum dan dapat digunakan untuk menghasilkan GO

dengaan hasil kemurnian yang tinggi (Zaaba et al., 2017).

Selain metode Hummer terdapat juga metode Staudenmaier yaitu sintesis kimiawi
dari GO yang memperbaiki metode yang sudah ada, dengaan menggunakan
KClOs; ke bubur grafit dalam HNOs , Dengan metode yang diimprovisasi, metode
ini menyertakan tambahan H>SO4 pekat dan HNOj3 sebagai zat pengoksidasi.
KClO; ditambhakan secara perlahan selama satu minggu. Perubahan pada metode
ini meberikan prosedur yang sederhana untuk menghsilkan GO yang sangat

teroksidasi (Alam et al., 2017). Hasil analisis FTIR dari graphene oxide dapat
dilihat pada Gambar 15.
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Gambar 15 Spektrum FTIR Graphene Oxide (Alam et al.,2017)
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2.16. Karakterisasi Nanokatalis

Proses karakterisasi nanokatalis melibatkan analisis terhadap aspek fisik dan
kimia. Aspek fisik mencakup sifat seperti area permukaan, volume dan ukuran
pori, serta distribusi logam. Sementara itu, analisis dari segi kimia mencakup
penilaian terhadap jumlah logam, tingkat keasaman, kristalinitas dan interaksi

kimia.

2.16.1. Fourier Transfrom Infra Red (FTIR)

FTIR adalah salah satu metode yang paling umum digunakan untuk
mengidentifikasi berbagai gugus fungsional yang Menyusun suatu senyawa. FTIR
adalah teknik yang cepat dan tidak merusak sampel untuk penentuan kualitatif dan
kuantitatif komponen biomassa dalam daerah IR Tengah. Spektroskopi FTIR
memberikan informasi tentang fragmen molecular, keberadaan atau ketiadaan
gugus fungsional tertentu, dan dapat memberikan wawasan lebih dalam tentang
struktur serat. FTIR dengan unit ATR memungkinkan pengurangan radiasi yang
terjadi dan memberikan spektra IR tanpa absorbansi (Viola et al., 2018). Pada
FTIR terdapat empat zona yang tersedia yaitu zona I (ikatan tunggal) berada
antara panjang gelombang 2500-4000, zona II (ikatan rangkap tiga) berada antara
2000-2500, zona III (ikatan rangkap dua) berada antara 1500-2000 dan zona IV
(sidik jari) berada pada rentang kuraung dari 1500 cm™ (Asep et.al., 2023).

Prinsip dasar dari FTIR yaitu penyerapan radiasi elektromagnetik oleh gugus-
gugus fungsi tertentu dengan energi vibrasi dalam bentuk spectrum. Sinar dari
sumber laser dipantulkan melewati plat pemecah sinar, sedangkan sinar daari
sumber IR dipantulkan melalui cermin kemudian kembali melalui plat pemecah
berkas. Kemudian kedua sinar 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 menjadi listrik.

Spektrum LaCrO; dapat dilihat pada Gambar 15.
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Gambar 16. Spektrum FTIR LaCrO; (Silva et al., 2021)

Pada Gambar 15 menunjukkan hasil spektrum FT-IR dari LaCrO3 yang berada
pada kisaran panjang gelombang 400-4000 cm™' yang dikasinasi pada suhu 1373
K. Terdapat pita-pita yang menonjol pada 400-650 cm™ ini menunjukkan bahwa
LaCrOs terbentuk. Pita getaran pada 632 cm™' sesuai dengan getaran regangan Cr-
O, sedangkan pada 416 cm™' diidentifikasi sebagai mode getaran lentur O-Cr-O.
Getaran lentur La-O-La hanya terdapat pada Panjang gelombang 802 cm™'.
Sementara pada getaran 941 dan 1064 cm™ kemungkinan berasal dari CO» yang
menempel pada permukaan LaCrOs. Getara lentur yang lemah dari air muncul
pada bilangan gelombang antara 1535-1658 cm™'. Puncak yang terlihat pada
Panjang gelombang 2368cm™' adalah getaran regangan H-O-H akibat air yang
terserap atau bebas. Panjang gelombnag disekitar 3525cm™ adalah getaran
regangan karakteristik dari gugus hidroksil (O-H) yang muncul akibat kadar
kelembapan dalam bubuk LaCrOs; (Silva et al., 2021).

2.16.2. X-Ray Difraction (XRD)

Sinar-X merupakan sebuah radiasi elektromagnetik yang mempunyai Panjang
gelombang 0.1 nm. Panjang gelombang ini lebih pendek dari Panjang gelombang
cahaya tampak (400-800 nanometer). Sinar X dihasilkan dari logam yang
ditembakan dengan elektron yang sangat cepat dalam tabung hampa. Hal ini

terjadi karena adanya perbedaan potensial yang sangat besar diantara kedua anoda
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elektrodanya (katoda dan anoda). Berkas elektron ini dipancarkan dari katoda ke
anoda. Radiasi yang dipancarkan sinar-X dapat dipisahkan dari dua komponen
yaitu: spektrum kontinyu dengan rentang Panjang gelombang yang lebar dan
spektrum garis super implus yang sesuai dengan karakteristik logam yang
ditembak. Pemanfaatan metode difraksi sangat penting untuk menganalisis
padatan kristal. Metode ini berfungsi untuk mengetahui ciri-ciri utama dari
struktur parameter kisi, tipe struktur, susunan atom dalam kristal dan ukuran

kerapatan (Achmad, 2015).

Salah satu metode karakterisasi untuk mengidentifikasi fasa suatu material serta
untuk mengetahui sifat kristal dan kristanilitas satu material dengan menggunakan
parameter kisi dapat dilakukan menggunakan instrument X-ray diffraction (XRD).
Metode karakterisasi ini cukup umum digunakan karena penggunaannya cukup
sederhana untuk mengukur partikel suatu material (Leofanti et al., 1997).

Difraktogram katalis LaCrO3 dapat dilihat pada Gambar 16.
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Gambar 17. Difraktogram LaCrO; (Situmeang et al., 2019)
Berdasarkan difraktogram pada gambar 17 menunjukkan hasil dari variasi
temperature pada saat kalsinasi LaCrO3 dimana warna biru pada suhu 600, merah

700 dan hijau 800°C dapat dilihat bahwa fase kristalin yang terbentuk adalah
perovskite LaCrO3z meskipun strukturnya berbeda (Situmeang et al., 2019).
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2.16.3. Analisis Band-gap

Band-gap merupakan perbedaan energi antara pita valensi bagian atas dengan pita
konduksi bagian bawah. Energi celah pita sebuah semikonduktor menggambarkan
energi yang diperlukan untuk menggerakan sebuah elekteon dari pita valensi ke
pita konduksi. Penentuan yang akurat terhadap energi celah pita ini sangat penting
dalam memprediksi sifat-sifat fotofisika dan fotokimia dari semikonduktor. Pada
tahun 1966, Tauc mengusulkan metode untuk memperkirakan energi celah pita
dari semikonduktor amorf mrnggunakan spektrum penyerapan optik. Metode Tauc
didasarkan pada koefisien penyerapan yang bergantung pada energi o yang dapat

dinyatakan pada persamaan berikut ini (Makuta ef al., 2018).

(a. hv)'Y =B (hv — Ej ) (D)
Keterangan:
h = Konstanta Plank
|4 = Vibrasi
Eg = Band gap
B = Konstanta proporsi

Salah satu instrument yang dapat digunakan untuk menentukan nilai energi celah
atau band-gap suatu material semikonduktor berukuran nano yaitu Diffuse
Reflectance Spectroscopy (DRS). Metode ini didasarkan pada pengukuran
intensitas UV-VIS yang direflekiskan oleh sampel. Salah satu material
semikonduktor seperti fotokatalis memiliki karakteristik energi celah pita yang
khas. Hasil analisis yang didapatkan dengan menggunakan metode ini adalah data
berupa spektrum yang menggambarkan hubungan antara absorbansi sampel

dengan panjang gelombang.

2.16.4. Scanning Electron Microscopy (SEM).

SEM merupakan mikroskop elektron yang digunakan untuk menganalisis

morfologi dari nanopartikel yang dihasilkan, selain itu juga untuk mengukur
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ukuran nanopartikel yang terbentuk. SEM dilengkapi dengan Energy Dispersive
X-ray (EDX) yang dapat mengidentifikasi komposisi unsur-unsur yang
terkandung pada suatu bahan (Voutou dan Stefanaki, 2008). EDX adalah Teknik
mikroanalisis kimia yang digunakan untuk mendeteksi sinar-X yang dipancarkan
dari sampel selama bombardment oleh sinar elektron untuk mengkarakterisasi
komposisi unsur dari volume yang akan dianalisis. Ukuran sampel yang dapat

dianalisis hingga kurang dari 1 pm.

SEM menggunakan berkas elektron, media vakum dan beberapa tambahan seperti
spectrometer sinar-X, detector elektrin backscattered detector elektron
transmitted, tahapan pemanasan/pendinginan/peregangan dan device
semikonduktor. Berkas elektron yang dipancarkan dari elektron gun difokuskan
pada permukaan sampel oleh lensa elektron (electron lense). Prinsip kerja dari
SEM yaitu ketika berkas elektron mengenai sampel maka terjadi penghamburan
oleh atom yang dekat lapisan permukaan sampel. Akibatnya arah gerak elektron
berubah dan sebagian energi nya hilang. Pada saat elektron sumber memasuki
sebuah bahan, arah gerak elektron dipengaruhi oleh berbagia penghalang (multiple
scattering) dan mengikuti lintasan yang rumit dan kompleks jauh dari garis lurus.
Ketika elektron dan energi yang sama mengenai permukaan sampel, sebagian
elektron dipantulkan dalam arah berlawanan (back scattering) dan sisanya diserap
oleh sampel. Apabila sampel cukup tipis maka elektron dapat melewati sampel

(Achmad, 2015).

2.17. Analisis Konversi Nanoselulosa

2.17.1. Metode DNS (Dinitrosalicylic acid)

Untuk mengukur banyaknya gula pereduksi yang terbentuk dari hasil hidrolisis
substrat selulosa dan xilan oleh enzin selulase dan xylanase maka dapat dilakukan
dengan metode DNS. DNS atau 3,5-Dinitrosalicylic acid merupakan suatu

senyawa aromatic yang berekasi dengan gula pereduksi dan kemudian akan
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membentuk molekul 3-amino-5- nitrosalicylic acid yang akan menyerap cahaya

pada Panjang gelombang 540 nm (Rahayuni dkk., 2013).

Reaksi gula pereduksi dengan reagen DNS merupakan reaksi redoks dimana
gugus aldehid yang bertindak sebagai pereduksi akan teoksidasi menjadi
karboksil, sedangkan DNS yang bertindak sebagai oksidator akan akan tereduksi
membentuk asam 3-amino-5-nitrosalisilat. Akan terdapat perubahan warna pada
larutan DNS yaitu yang awalnya berwarna kuning akan berubah menjadi warna
jingga kemerahan, hal tersebut menunjukkan adanya gula pereduksi. Reaksi ini
berlangsung pada suasana basa dan suhu 100°C (Ruswandi et.al., 2018). Reaksi
DNS dengan glukosa dapat dilihat pada Gambar 17.

OH OH
HOOC NO. HOOC NH
2 Gula 2
Pereduksi
NO, NO,
3,5-dinitrosalicylic acid(DNS) 3-amino-5-nitro salicylic acid

Gambar 18. Reaksi DNS dengan Glukosa

2.17.2. High Performance Liquid Chromatography (HPLC)

HPLC atau yang biasanya juga dikenal dengan kromatografi cair tingkat tinggi
merupakan jenis kromatografi kolom yang umumnya digunakan dalam analisis
untuk memisahkan, mengidentifikasi dan mengukur bahan kimia aktif. Dalam
HPLC pelarut biasanya mengalir melalui kolom karena adanya gravitasi, tetapi
dalam proses HPLC pelarut didorong dibawah tekanan tinggi hingga 400 atm
sehingga sampel dapat dipisahkan menjadi konstituen yang berbeda-beda
berdasarkan perbedaan afinitas. HPLC umumnya terdiri dari fase diam dan fase
gerak (Sadaphal and Dhamak, 2022). Mekanisme kerja dari HPLC dapat dilihat
pada Gambar 19.
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Gambar 19. Mekanisme kerja HPLC

Prinsip kerja dari HPLC yaitu ketika analit yang memiliki interaksi kuat dengan
bahan pengisian kolom akan keluar dari kolom lebih lambat, sehingga memiliki
waktu retensi yang lebih lama. Di sisi lain, sampel yang berinteraksi lebih sedikit
dengan kolom akan keluar lebih cepat dan memiliki waktu retensi yang lebih
pendek. Pemisahan senyawa dalam sampel bisa dilakukan dengan elusi gradien,
dimana komposisi pelarut berubah seiring berjalannya proses pemisahan. Setelah
keluar dari kolom, pelarut melewati alat deteksi seperti floumeter atau detector
serapan UV. Pemilihan detector yang tepat dan Panjang gelombang yang dipantau
sangat penting untuk meningkatkan selektivitas deteksi HPLC. Detektor ini
menghasilkan sinyal yang berikatan dengan jumlah analit yang keluar dari kolom,
yang kemudian ditrasfer dan dicatat oleh program computer pengendalian HPLC
(Petrova and Sauer, 2017). Kromatogram hasil analisis HPLC dari gula alkohol,
monosakarida dan disakarida dapat dilihat seperti pada Gambar 19.
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Gambar 20. Kromatogram HPLC dari gula alkohol, monosakarida dan
disakarida (Trant and Peter 2022).



III. METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat

Penelitian ini akan dilakukan pada bulan Oktober 2023 sampai dengan April 2024
di Laboratorium Kimia Anorganik-Fisik FMIPA Universitas Lampung. Proses
freeze-dry dan kalsinasi dilakukan di Institut Teknologi Bandung. Analisis XRD
dilakukan di Universitas Negeri Padang (UNP) dan Badan Riset Inovasi dan
Teknologi (BRIN), sedangkan analisis SEM dilakukan di Laboratorium Terpadu
dan Sentra Teknologi, Universitas Lampung. Analisis FTIR dilakukan di UNP
dan DRS UV-Vis dilakukan di Laboratorium UI-Chem, Universitas Indonesia. Uji
konversi selulosa dilakukan di Laboratorium Kimia Anorganik/Fisik FMIPA
Unila, dan kadar gula alkohol dianalisis dengan KCKT di Badan Riset dan Inovasi

Nasional Cibinong, Bogor.

3.2 Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah satu set alat refluks, neraca
analitik (Ainsworth AA-160 Denver Instrument Company™), centrifuge (17250-
10-Centrifuge Cole Parmer™), botol semprot, spatula, kaca arloji, piprt tetes, pH
meter (MetroHM™ 827), tabung sentrifugasi (15 mL), alumunium foil, hot plate
stirrer (CB162 Stuart™) dan stir bar, tabung reaksi, rak tabung reaksi, oven
(Innotech), kertas saring Whattman No. 42, freeze dryer, furnace, desikator, lampu
UV, reaktor katalitik, termometer, botol dan selang infus, corong gelas, labu

Erlenmeyer (250 mL), gelas kimia (100 mL - 1000 mL), gelas ukur (10 mL - 50



mL), labu ukur (25mL - 1000 mL), mortar dan alu, botol vial (20 mL),
difraktometer sinar-X (XRD), Transmission Electron Microscope (TEM),
spektrofotometer DRS, alat kromatografi cair kinerja tinggi (KCKT), serta
ultrasonik (D68H).

Bahan-bahan yang digunakan adalah FeCl3;.6H>O (Merck™), HC1 1 M dan HCl
5%, HoSO4 pekat (Merck™), KMnO4 (Merck™), NaNOs, H>O> 30%, amonia
berair (pH = 12) (Merck™), minyak zaitun, akuades, pektin, kulit pisang kepok,
tongkol jagung, buffer asetat, pH indikator, gas Hidrogen (BOC 99,99%), NaOH
4%, NaClO; 1,7% , HNO3 35%, reagen fehling, asam 2-hidroksi-3,5-
dinitrosalisilat/DNS (Sigma-Aldrich™), Ti-Isopropoxide (Merck™) 97%

3.3 Prosedur Penelitian

Penelitian ini dilakukan dalam beberapa tahapan yaitu pembuatan nanokatalis,
pembuatan nanoselulosa serta uji aktivitas reaksi konversi nanoselulosa dengan

fotokatalisis. Adapun skema penelitian ini dapat dilihat pada Gambar 21

Eksl;aks 1 Se!ulosa Sintesis Nanoselulosa
dar1 Kulit Pisang
Elkstraksi Grafit dari Sintesis Nano Graphene
Tongkol Jagung Oxide

Sintesis Nanokomposit
LaCro36T10,0403/nGO

Sintesis
Nanoselulosa

Eksllmks i_ SB!UIDSﬂ »| Sintesis Nanoselulosa
dari Kulit Pisang

Gambar 21 Skema Penelitian
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3.3.1 Preparasi Nanoselulosa

3.3.1.1. Ekstraksi selulosa dari kulit pisang kepok

Ekstraksi selulosa dimulai dengan mencuci kulit pisang kepok dengan air yang
mengalir, kemudian kulit pisang dipotong menjadi ukuran yang lebih kecil setelah
itu dikeringkan dibawah sinar matahari setelah kering selanjutnya dihaluskan
menggunakan blender. Selanjutnya sebanyak 50 gram bubuk yang telah
dihaluskan dimasukan kedalam labu bulat dan ditambahkan larutan NaOH 4%.
Campuran larutan ini selanjutnya dorefluks pada temperature 100-120°C selama 2
jam. Hasil dari refluks kemudian dicuci menggunakan akuades untuk memisahkan

lignin dan hemiselulosa.

Tahap selanjutnya yaitu Bleaching yang dilakukan dengan cara melarutkan
selulosa dengan 400 ml NaClO 5,25% dan ditambahkan buffer asetat(pH 5).
Kemudian direfluks pada temperature 110-130 °C selama 4 jam. Didapatkan
padatan putih hasil refluks yang selanjutnya dicuci dengan akuades. Selulosa yang
diperoleh dikeringkan dengan freeze-dryer pada suhu -39 °C selama 24 jam (Lee
etal. 2014).

3.3.1.2 Pembuatan nanoselulosa

Nanoselulosa dibuat dengan cara menyiapkan sebanyak 10 gram bubuk selulosa
dan dimasukkan dalam labu bundar bervolume 1 L dan ditambahkan 200 mL
larutan HNO3 50% . Larutan kemudian disonikasi selama 25 jam lalu direfluks
selama 45 menit dengan suhu 60°C sambil di aduk. Selanjutnya dilakukan
penambahan akuabides sebanyak 200 mL pada larutan yang telah direfluks
kemudian didinginkan. Sampel yang sudah didinginkan kemudian disentrifus
selama 15 menit dengan kecepatan 3500 rpm dan dicuci hingga pH mendekati 7.
Lalu dikeringkan menggunakan freeze-dryer. Nanoselulosa yang telah didapat,

disimpan pada suhu 4°C sebelum digunakan (Lee ef al., 2014).
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3.3.2 Preparasi Nanokomposit LaCr 9,99Ti 0,0403/ NGO

3.3.2.1 Preparasi grafit dari tongkol jagung

Preparasi grafit dari bonggol jagung dilakukan dengan cara preparasi serbuk
tongkol jagung dan karbonisasi. Pertama, limbah tongkol jagung dicuci hingga
bersih, lalu dipotong kecil-kecil dan dijemur dibawah sinar matahari. Kemudian,
dikeringkan lagi dalam oven pada suhu 100°C selama 1,5 jam dan dihaluskan.
Serbuk yang telah dikeringkan diambil sebanyak +40 gram dan dimasukkan ke
dalam Crucible dan ditutup, lalu di furnance pada suhu 350°C selama 2 jam
dengan heating rate 10 °C/menit. Setelah itu didinginkan dalam desikator selama
15 menit dan dihaluskan dengan mortar untuk digunakan pada tahap selanjutnya.
sebanyak 5 gram arang dimasukkan dengan 500 mL akuades dan diaduk dengan
kecepatan putaran 600 rpm. Selanjutnya, FeCl3.6H>O ditambahkan kedalam
larutan dan kecepatan putaran dinaikkan menjadi 900 rpm pada suhu ruang. pH
larutan diubah hingga ~2 dengan penambahan HCI (1 M) secara perlahan.
Pengadukan larutan dilanjutkan pada suhu 60°C selama 5 jam. Kemudian, larutan
disentrifugasi untuk memisahkan supernatan dari endapan natural graphite.
Endapan dicuci dengan akuades hingga pH ~7. Selanjutnya, endapan akhir
dikeringkan dalam oven pada suhu 50°C (overnight) dan dilanjutkan 110°C
selama 5 jam. Hasil pengeringan berupa serbuk graphite ditempatkan dalam
desikator selama 15 menit, lalu dikarakterisasi dengan XRD dan digunakan

sebagai bahan baku sintesis nGO.

3.3.2.2 Preparasi nanografena oksida (nGO)

Grafena Oksida (GO) disintesis dengan metode Hummer termodifikasi. Mulamula
5 gram grafit dan 2,5 gram NaNOs dicampurkan dalam 120 mL H>SO4 pekat
(95%) dan diaduk menggunakan heat magnetic stirrer selama 10 menit dalam
penangas es (0 °C). Setelah itu, secara perlahan ditambahkan 15 gram serbuk
KMnOs dengan suhu campuran dijaga dibawah 5 °C. Setelah itu, suspensi

direaksikan dengan pengadukan selama 60 menit dengan pemanasan selama 2 jam
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hingga mencapai suhu 98 °C dengan penambahan akuades hingga volume
suspense mencapai 400 mL. Kemudian ditambahkan 15 mL H>0O> 30%, diaduk
selama 5 menit. Larutan yang terbentuk disentrifugasi dengan kecepatan 4000
rpm selama 4 jam dan endapannya dicuci dengan larutan HC1 5% dan akuades
untuk menghilangkan ion sulfat. Endapan yang dihasilkan didispersikan dalam
450 mL akuades dan disonikasi selama 2 jam. Kemudian suspense dipisahkan
menjadi cairan suppernatan dan residu berwarna keemasan dengan sentrifugasi
pada kecepatan 5000 rpm selama 10 menit. Supernatan disentrifugasi lagi untuk
menghilangkan zat tersuspensi. Endapan di ultrasonikasi, dan dikeringkan dalam
oven pada suhu 60°C hingga terbentuk nano grafena oksida dan dianalisis

menggunakan XRD.

3.3.2.3. Sintesis nanokomposit LaCro9Ti0,04/nGO

Nanokatalis LaCro,99Ti0,0403 /NGO dipreparasi dengan metode sol-gel dan
dilakukan melalui 3 tahap yaitu pembuatan LaCro,9903, impregnasi Ti dan
impregnasi nGO. Pembuatan LaCro,9903 diawali dengan cara melarutkan 20 gram
pektin dalam 400 ml akuades menggunakan magnetic stirrer pada suhu kamar
hingga diperoleh larutan yang homogen, pengadukan dilakukan kurang lebih
selama 4 jam. Kemudian ditambahkan ammonia 20-30 ml hingga pH 11(basa).
Selanjutnya dimasukan larutan La-nitrat (9,0688 gram La(NO3),.6H>O dalam 400
ml akuades) dan larutan Cr-nitrat (8,0449 gram Cr(NO3)2.9H>O dalam 200 ml
akuades) secara berlahan dan bersamaan dengan menggunakan selang infus dan
diaduk secara terus menerus. Setelah larutan logam habis, campuran dipanaskan
menggunakan heating magnetic stirrer pada suhu 80°C hingga diperoleh larutan
homogen dan terbentuk gel. Kemudian dilakukan freezer-drying untuk
menghilangkan uap air dan kalsinasi secara bertahap sampai suhu 550°C.
LaCro,9603 kemudian dihaluskan menggunakan mortar agate dan ditimbang untuk

digunakan pada tahap selanjutnya.

Tahap kedua yaitu impregnasi logam Ti proses ini dilakukan dengan cara

sebanyak 0,0401 gram Ti-propoksida dilarutkan kedalam 50 ml larutan 2-
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propanol. Kemudian ditambahkan bubuk nanokatalis LaCro 9603 secara perlahan
dan menyebar hingga merata sambal diaduk dan dipanaskan pada suhu 50°C
menggunakan heating magnetic stirrer hingga diperoleh larutan homogen dan
volumenya menyusut. Kemudian dikeringkan dengan freeze dryer selama 24-48

jam.

Setelah dikeringkan dengan freeze dryer selama 24-48 jam kemudian dikalsinasi
secara bertahap pada suhu 700°C, dengan suhu awal kalsinasi 25°C kemudian
suhu dinaikan dengan laju alir 2°C/menit sampai 250°C dan ditahan selama 2 jam,
lalu dinaikan kembali hingga mencapai 500°C dan ditahan selama 2 jam,
kemudian suhu dinaikan kembali hingga 700°C dan ditahan selama 2 jam. Setelah
mencapai suhu maksimal, pemanasan dihentikan dan didiamkan hingga mencapai
suhu kamar. Bubuk katalis yang diperoleh digerus sampai halus menggunakan

mortar agate.

Tahap ketiga yaitu impregnasi nGO dengan perbandingan berat
LaCro,96T10,0403:nGO 0,1:1. Impregnasi dilakukan dengan cara mendispersikan
nGO kedalam akuades. Selanjutnya ditambahkan katalis LaCro6Ti0,0403 secara
berlahan menyebar hingga merata sambil disonikasi selama 90 menit. Hasil
impregnasi selanjutnya dikeringkan dalam oven pada suhu 60°C. nanokomposit

yang dihasilkan kemudian dianalisis menggunakan FTIR, XRD, dan SEM-EDX.

3.3.3 Karakterisasi Nanokomposit LaCro,96Tio,0403/nGO

3.3.3.1 Analisis Fasa Kristalin

Penentuan struktur kristal dilakukan menggunakan difraktometer sinar-X dengan
tipe alat XRD Xpert Pro Analytical PW 3040/60. Analisis dilakukan
menggunakan radiasi CuKa (1,541862 A), tabung sinar-X dioperasikan pada 40
kV dan 30 mA. Rentang difraksi diukur (20) dalam rentang 10-90 °, dengan scan
step size 0,02 °/menit (Maiti et al., 1973). Sampel padat diletakkan pada sample
holder. Kemudian sumber sinar bergerak mengelilingi sampel sambil menyinari

sampel. Sampel akan memantulkan sinar dan ditangkap oleh detector. Alat
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perekam akan merekam intensitas pantulan sinar untuk tiap sudut tertentu.
Puncak-puncak yang terdapat pada difraktogram kemudian diidentifikasi
menggunakan data standar dari JCPDF dengan mengambil 3-5 puncak yang
memiliki intensitas tertinggi. Ukuran partikel dapat dihitung dengan

menggunakan persamaan Scherrer sebagai berikut:

k.A
- B cos@ (1)

Keterangan:

D = Ukuran kristal

LA = Panjang gelombang
k = Konstanta Scherrer
B = Radian (FWHM)

0 = Sudut difraksi

3.3.3.2 Analisis Gugus Fungsi

Karakterisasi dengan FTIR dilakukan untuk mengetahui gugus fungsi senyawa
yang terkandung di dalamnya menggunakan sinar radiasi infra merah. Sampel
akan menyerap sejumlah energi yang diperlukan untuk meregangkan suatu ikatan
tergantung pada tegangan ikatan dan massa atom yang terikat. Sinar yang tidak
diserap akan diteruskan dan ditransmisikan ke komputer. Spektrum akan muncul

pada komputer sebagai rekorder dan dianalisis menggunakan software Origin.

3.3.3.3 Analisis Morfologi

Analisis morfologi dan komposisi dari nanokatalis ditentukan menggunakan
SEM. Sampel yang akan dianalisis dilapisi terlebih dahulu dengan emas,
kemudian sampel dianalisis dengan menggunakan analisis area. Sinar elektron
yang dihasilkan area dialihkan hingga mengenai sampel. Aliran sinar elektron ini
selanjutnya difokuskan 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.
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Interaksi—interaksi yang terjadi tersebut selanjutnya akan terdeteksi dan diubah ke
dalam sebuah gambar oleh instrumen SEM dan dalam bentuk grafik. Setiap unsur
akan memberikan interaksi yang berbeda dengan elektron yang ditembakkan

sehingga dapat ditentukan jenisnya.

3.3.3.4 Analisis Energi Band-Gap

Analisis energi band gap dilakukan dengan spektrofotometer Shimadzu UV-3600
yang diintegrasikan pada tabung berdiameter 15 cm untuk dapat mengukur diffuse
reflectance. 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. Absorbansi diukur pada

kisaran panjang gelombang 200-800 nm.

3.3.4 Karakterisasi nanoselulosa

3.3.4.1 Analisis Derajat Kristalinitas

Analisis derajat kristalinitas dilakukan dengan menggunakan difraktometer sinar
X/X-ray difractometer (XRD). Sampel nanoselulosa dipindai dengan
monokromator sumber radiasi Cu-Ko(l = 1,54186 A) dengan sudut 20 dari 10—
50° dengan scan step size 0,04 dan waktu scanning 5 menit. Indeks kristalinitas
dihitung pada puncak 200 (Ioo2, 20 = 22,6°) dan intensitas minimum diantara
puncak 200 dan 110 (Iam, 26 = 18°) menggunakan metode Segal (Lee et al.,
2014). Ipo2 menunjukkan material kristalin, sedangkan lam menunjukkan material

amorf.

%Crl = 22714y 100 2)

1002

Keterangan:

1002 =Material kristalin
Iam =Material amorf
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3.3.4.2 Uji Aktivitas Nanokomposit LaCro,06Ti0,0403/nGO

Konversi nanoselulosa menjadi gula alkohol dilakukan dengan melarutkan
sebanyak 0,5 gram nanoselulosa ke dalam 100 mL akuades. Kemudian larutan
nanoselulosa di tambahkan dengan nanokatalis LaCr ¢,99 Ti 0,04 O3/nGO sebanyak
0,1 gram dan dialirkan gas hidrogen dengan laju 10 mL/menit. Setelah itu
dipasangkan lampu sinar UV (60 Watt), dimana posisi lampu sinar UV dengan
rentang jarak 10-15 cm ke permukaan reaktor (Situmeang et al., 2019). Waktu
proses iradiasi sinar UV pada konversi selulosa divariasi yaitu 60, 120, 180, 240,
dan 300 menit. Perlakuan yang sama dilakukan untuk uji blanko menggunakan
dua larutan nanoselulosa. Larutan nanoselulosa pertama dikonversi dengan
iradiasi sinar UV tanpa ditambahkan dengannanokatalis dan larutan nanoselulosa
kedua ditambahkan nanokatalis kemudian dikonversi tanpa menggunakan iradiasi
sinar UV. Hal ini dilakukan sebagai pembanding dari hasil uji katalitik
nanosesulosa menggunakan nanokatalis LaCro96Ti0,0403/nGO dan iradiasi sinar
UV. Hasil konversi nanoselulosa ini dianalisis menggunakan reagen DNS dan

HPLC.

3.3.5 Analisis Hasil Konversi

3.3.5.1 Analisis Kualitatif hasil konversi

Analisis kualitatif untuk hasil konversi dilakukan menggunakan reagen Fehling.
Sebanyak 1 mL sampel hasil konversi dimasukkan ke dalam tabung reaksi,
kemudian ditambahkan 1 mL reagen Fehling dan dipanaskan selama 10 menit
pada suhu 100°C. Adanya gula pereduksi ditunjukkan dengan terbentuknya
endapan CuxO berwarna merah bata. Untuk sampel dengan hasil positif, analisis

dilanjutkan secara kuantitatif.
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3.3.5.2 Analisis kuantitatif hasil konversi

Konversi Analisis kuantitatif untuk hasil konversi dilakukan menggunakan reagen
DNS dan diukur nilai absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis.
Sebanyak 1 mL sampel hasil konversi dimasukkan ke dalam tabung reaksi,
kemudian ditambahkan 1 mL reagen DNS dan dipanaskan dalam penangas air
pada suhu 100°C selama 10 menit. Lalu didinginkan dan diencerkan
menggunakan akuades sebanyak 2 mL. Kemudian diukur serapan dari larutan
menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 540 nm dan

ditentukan kadar glukosa menggunakan kurva standar glukosa.

3.3.5.3 Analisis dengan High Performance Liquid Cromatography (HPLC)

Hasil uji katalitik dianalisis dengan menggunakan HPLC Shimadzu dengan
parameter fase gerak air, kolom Shimp-Pack SCR 101 C (7,8 x 250 mm) detektor
indeks bias, laju air 0,6 mL/menit, dan suhu kolom 80°C (Shimadzu, 2015). Hal
ini bertujuan untuk mengetahui kandungan gula alkohol yang terbentuk dari hasil
konversi nanoselulosa. Analisis kualitatif dilakukan dengan membandingkan
waktu retensi puncak yang muncul dari sampel dengan puncak gula alkohol
standar yang digunakan (sorbitol, mannitol, dan xylitol). Analisis kuantitatif
dilakukan dengan membuat kurva standar hubungan antara luas area dengan
konsentrasi deret standar, kemudian memasukan nilai luas area yang didapat dari
sampel ke dalam kurva standar tersebut, hingga didapat konsentrasi glukosa dan

gula alkohol dari sampel.



V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelian yang telah dillakukan, maka didapatkan kesimpulan:

1. Nanokomposit LaCro,96Ti0,0403/nGO telah berhasil disintesis menggunakan
metode sol gel dan impregnasi didapatkan ukuran partikel nanokatalis sebesar
53,11 nm.

2. Nano grafena oksida (nGO) telah berhasil disintesis dan didapatkan fase amorf.

3. Nanoselulosa dari kulit pisang kepok menghasilkan selulosa berukuran nano
dengan ukuran kristal 19,85 nm dan dengan indeks kristanilitas 64,33%.

4. Berdasarkan hasil analisis HPLC larutan hasil konversi menggunakan
nanokomposit LaCr0,96Ti0,0403/nGO tidak menunjukkan adanya gula
alkohol yang terdeteksi.

5.2 Saran

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan, maka pada penelitian

selanjutnya disarankan untuk:

1. Pada pembuatan nanoselulosa diperlukan pengembangan metode yang lebih
efektif untuk memisahkan antara endapan dan pelarut sehingga didapatkan
rendemen yang lebih optimal.

2. Pada saat akan dilakukannya analisis larutan hasil konversi menggunkan
HPLC, disarankan agar dilakukan pemekatan dengan cara penguapan pada

larutan hasil konversi
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