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MENGGUNAKAN METODE HIDROLISIS ASAM 

 

 

 

Oleh : 

 

 

Ida Purwati 

 

 

 

Jagung merupakan salah satu jenis tanaman yang memiliki pengaruh besar bagi 

Indonesia karena jagung termasuk bahan pangan utama setelah beras. Pada 

umumnya, jagung hanya dimanfaatkan bagian dagingnya saja, sedangkan bagian 

lainnya kurang dimanfaatkan secara optimal, salah satunya adalah tongkol jagung. 

Tongkol jagung mengandung 40%-60% selulosa sehingga memiliki potensi besar 

dalam pembuatan nanoselulosa. 

Penelitian ini bertujuan untuk memanfaatkan limbah tongkol jagung sebagai 

bahan baku pembuatan nanoselulosa menggunakan metode hidrolisis asam dengan 

variasi prahidrolisis, variasi delignifikasi, variasi bleaching, serta variasi asam 

sulfat 20%, 30%, dan 40%. Hasil dari nanoselulosa selanjutnya dianalisis 

menggunakan SEM, XRD, dan FTIR. 

Pada hasil penelitian menunjukkan bahwa ukuran nanoselulosa pada variasi 

P3D1F1B1As 20% berkisar antara 106,3,3– 137,9 nm, sedangkan untuk ukuran 

nanoselulosa pada P3D1F1B1As 30% berkisar antara 128,3–160,0 nm, dan pada 

P3D1F1B2As 30% berkisar antara 168,1-329,72 nm. 

 

Kata Kunci : Jagung, Tongkol Jagung, Nanoselulosa, Hidrolisis Asam 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ABSTRACT 

 

 

 

MANUFACTURING NANOCELLULOSE FROM CORN COBS 

USING THE ACID HYDROLYSIS METHOD 

 

 

 

By  

 

 

Ida Purwati 

 

 

 

Corn is a type of plant that has a big influence on Indonesia because corn is the 

main food ingredient after rice. In general, only the flesh part of corn is used, while 

other parts are not used optimally, one of them is the corn cob. Corn cobs contain 

40% -60% cellulose so they have great potential in productions of nanocellulose. 

This research aims to utilize corncob waste as raw material for making 

nanocellulose using the acid hydrolysis method with variations in pre-hydrolysis, 

variations in delignification, variations in bleaching, and variations in sulfuric acid 

of 20%, 30% and 40%. The results of nanocellulose were then analyzed using 

SEM, XRD, and FTIR. 

The research results show that the size of nanocellulose in the 20% 

P3D1F1B1As variation ranges between 106.3– 137.9 nm, while the size of the 

nanocellulose in the 30% P3D1F1B1As ranges between 128.3–160.0 nm, and in 

the 30% P3D1F1B2As ranges between 168.1-329.72 nm. 

 

Keywords: Corn, Corn cob, Nanocellulose, Acid Hydrolysis 
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I. PENDAHULUAN 

 

 

 

1.1 Latar Belakang 

 

Tanaman jagung masuk ke dalam tanaman serealia dari keluarga poacease, yang 

tumbuh dengan baik di negara tropis seperti Indonesia. Karena jagung adalah 

komoditas utama di Indonesia setelah beras, maka produksi jagung di Indonesia 

meningkat sangat tinggi. Dari tingginya produksi ini, terlihat bahwa limbah yang 

dihasilkan memiliki kapasitas yang besar, salah satunya adalah limbah tongkol 

jagung (Chairunnisa et al., 2018).Tongkol jagung memiliki kandungan kimia 

seperti selulosa (40-60%), hemiselulosa (20-30%) dan lignin (15-30%). Zat-zat 

kimia tersebut dapat berguna apabila dimanfaatkan dengan tepat khususnya 

selulosa (Shofiyanto, 2008).  

 

Selulosa, adalah salah satu polimer alami yang paling melimpah, telah muncul 

sebagai biopolimer yang banyak digunakan. Secara kimia, selulosa terdiri dari 

ikatan glukosa yang tersusun dalam rantai linier, dengan C-1 dari setiap molekul 

glukosa berikatan dengan C-4 dari molekul glukosa yang berdekatan. Struktur 

linier selulosa berkontribusi pada sifat kristalinnya, sehingga relatif tidak larut 

dalam air. (Effendi et al.,2015).  

 

Selulosa dapat dimodifikasi menjadi nanoselulosa yang memiliki sifat yang lebih 

baik. Nanoselulosa merupakan selulosa dengan ukuran kurang dari 100 nm. 

Nanoselulosa memiliki keunggulan dibandingkan dengan selulosa, antara lain 

densitasnya rendah, memiliki reaktivitas kimia yang tinggi, kekuatan dan 

modulusnya tinggi. Sifat-sifat tersebut membuat nanoselulosa memiliki potensi 

dengan nilai guna tinggi dan dapat diaplikasikan lebih meluas. Karena 
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kemampuan ini, nanoselulosa dapat digunakan sebagai filler penguat polimer, 

penguat membran, pengental untuk dispersi, media pembawa obat, dan implan 

(Loelovich, 2012). 

 

Banyak penelitian telah mencoba mensintesis nanoselulosa dari bahan baku serat 

selain kayu. salah satu limbah yang sering digunakan adalah limbah pertanian 

termasuk ampas tebu, kulit kacang kedelai, daun nanas, jerami, gandum, tongkol 

jagung, dan sebagainya. Menurut (Ningtyas et al,.2020), nanoselulosa dapat 

diekstraksi dari bahan baku sumber selulosa, diantaranya dengan metode 

hidrolisis asam, enzimatis dan mekanik. Pada penelitian terdahulu eksraksi 

selulosa metode hidrolisis asam menggunakan asam sulfat menghasilkan 

nanoselulosa berukuran 290,4 nm (Julianto et al., 2017), sedangkan pada metode 

mekanis yaitu hidrotermal (Li et al., 2012) dan ultrasonikasi (Hu et al., 2017) 

menghasilkan ukuran nanoselulosa yang lebih kecil 50 – 250 nm (Li et al., 2012). 

Saat ini metode yang paling banyak digunakan adalah hidrolisis asam karena 

mudah dan mempunyai sifat yang lebih baik (Filson et al, 2009). Selain itu, 

Metode ini akan menghilangkan bagian amorf selulosa dan nanoselulosa yang 

diperoleh memiliki sifat kristalinitas, luas permukaan yang besar dan kekuatan 

mekanik yang tinggi (Biao et al., 2011).  

 

Berdasarkan penelitian-penelitian yang telah dilakukan sebelumnya, maka 

penelitian ini dilakukan dengan tujuan untuk memanfaatkan limbah tongkol 

jagung sebagai bahan baku pembuatan nanoselulosa menggunakan metode 

hidrolisis asam dengan variasi konsentrasi asam sulfat. Nanoelulosa yang telah 

didapatkan kemudian dilakukan analisis kuantitatif menggunakan FTIR, SEM 

dan XRD 

 

 

1.2 Tujuan Penelitian 

 

Adapun tujuan dilakukannya penelitian ini adalah: 

1. Membuat nanoselulosa dari tongkol jagung menggunakan metode hidrolisis 

asam  

2. Untuk mengetahui struktur morfologi pada nanoselulosa tongkol jagung. 
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3. Untuk mengetahui karakteristik nanoselulosa dari tongkol jagung setelah 

proses pemutihan menggunakan CH3COOH dan H2O2. 

 

 

 

1.3 Manfaat Penelitian 

 

Penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi baru dalam memanfaatkan 

limbah tongkol jagung untuk mengurangi dampak buruk pada lingkungan.



 

 

 

 

 

 

 

 

 

II. TINJAUAN PUSTAKA 

 

 

 

2.1 Jagung 

 

2. 1. 1. Klasifikasi Jagung 

 

Jagung (Zea mays L.) merupakan salah satu jenis tanaman pangan yang penting 

selain padi dan gandum sebagai sumber karbohidrat (Castro et al., 2021). Jagung 

tidak hanya digunakan sebagai sumber karbohidrat, tetapi juga ditanam sebagai 

pakan ternak (baik tongkol maupun batang), sumber minyak (dari biji), sumber 

tepung (dari biji, juga disebut tepung jagung atau maizena), dan bahan baku 

industri. Jagung Sudah menjadi makanan pokok di beberapa tempat di Indonesia 

dan sekarang menjadi sumber makanan tambahan yang serbaguna (Suarni, 2011)  

 

Menurut (Rukmana, 2007) kedudukan tanaman jagung dalam sistematika 

(taksonomi) tumbuhan, diklasifikasikan sebagai berikut: 

Kingdom    : Plantae  

Divisio       : Spermatophyta  

Subdivisio  : Angiospermae  

Kelas          : Monocotyledoneae  

Ordo           : Poales  

Famili         : Poaceae (Graminae)  

Genus         : Zea  

Spesies       : Zea mays L.  

Tanaman jagung termasuk kedalam family Poaceae dan Genus Zea yang terdiri 

dari akar, batang, daun, bunga, dan biji (Ul et al., 2020). Tanaman jagung 
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memiliki akar serabut yang menyebar ke samping dan ke bawah sepanjang kira-

kira 25 cm. Batangnya berwarna hijau sampai keunguan dan berbentuk bulat 

dengan penampang melintang 2-2,5 cm. Tanaman itu tingginya 125 hingga 250 

cm. Batang terdiri dari buku-buku yang dibatasi oleh ruas. Pelepah dan helaian 

daun terdiri dari daun. Helaian daun memanjang dengan ujung meruncing, dan 

ada spicula di antara pelepah dan helaian daun untuk mencegah air hujan atau 

embun masuk ke pelepah daun (Haryadi, 1980). Setiap tongkol memiliki sekitar 

200-400 butir dan setiap tongkol memiliki 10-14 deret biji berkeping tunggal 

berderet di sekitarnya (Harjadi, 1991). 

 

Dibandingkan dengan jenis tanaman serealia lainnya, jagung memiliki adaptasi 

yang luas (Kabir, 2019) sehingga dapat tumbuh di berbagai kondisi iklim. Jagung 

juga merupakan tanaman biji-bijian dengan jumlah produksi tahunan tertinggi 

(Malti et al., 2011). 

 

 
 

Gambar 1. Jagung (Koswara, 2009) 

 

 

2. 1. 2. Tongkol Jagung 

 

Tongkol jagung atau janggel, merupakan bagian dari buah jagung setelah biji 

dipipil. Tongkol jagung diperoleh dari limbah industri pertanian yang tersedia 

dalam jumlah besar mencapai 18,95 juta ton (Bustami, 2012). Presentase limbah 
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dari tongkol jagung akan menyebabkan penumpukkan limbah yang sangat besar 

apabila dilihat dari tingginya produksi jagung di Indonesia. Limbah dari tongkol 

jagung selama ini tidak dimanfaatkan dengan baik. Limbah tongkol jagung 

kebanyakan digunakan sebagai bahan bakar tradisional, bahkan ada yang hanya 

dibakar begitu saja. Limbah tongkol jagung memiliki potensi manfaat lain dari 

pada dibakar begitu saja. 

 

  
 

Gambar 2. Tongkol Jagung 

 

Tongkol jagung adalah limbah lignoselulosik yang mengandung lignin (15–30%), 

hemiselulosa (20–30%), dan selulosa (40–60). Tongkol jagung membantu 

menyimpan makanan untuk pertumbuhan biji jagung. Tongkol jagung biasanya 

memiliki garis tengah 3-5 cm, dan ukuran terbesar dapat mencapai 7.5 cm 

dengan biji berkisar antara 8 dan 42 cm. Kandungan pada tongkol jagung dapat 

dilihat pada tabel 1. Serta komposisi unsur anorganik tongkol jagung dapat dilihat 

pada Tabel 2 
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Tabel 1 kandungan tongkol jagung 

Analisis  Nilai (%) 

Kadar selulosa 61,41 

Kadar lignin 19,89 

Kadar bahan lainnya 19,04 

 

Sumber : darliah, 2008 

 

Tabel 2 Komposisi unsur anorganik pada tongkol jagung 

Unsur anorganik Kandungan (g/kg) 

Si 5,33 

Al 0,18 

Fe 0,08 

Ca 0,23 

Mg 0,55 

Na 0,1 

K 10,38 

Ti 0,003 

Mn 0,01 

P 1,11 

Ba 0,11 

Sr 0,002 

S 0,14 

 

Sumber : Lee and Shah, 2013 

 

 

2. 1. 3. Lignin 

 

Lignin adalah molekul besar yang sangat kompleks yang disusun dengan polimer 

dari monomer fenolik. Selama proses hidrolisis selulosa dan hemiselulosa, lignin 

adalah dinding primer sel tanaman yang melindungi selulosa dan hemiselulosa 

(Putu et al.,2020). Lignin membantu tanaman hidup mengatur transportasi cairan, 

yang memungkinkan pohon berkontak langsung dengan cahaya matahari dan 
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memperkuat dinding sel dan mencegah kerobohan (Heru, 2016). Lignin dapat 

memperlambat proses penggilingan, yang menyebabkan ikatan yang lebih 

rendah, kerapatan, dan kekuatan kertas, dan menyebabkan pulp menjadi gelap. 

Oleh karena itu, lignin tidak diinginkan dalam pembuatan kertas. 

 

 
Gambar 3. Struktur Lignin (Heru, 2016) 

 

Struktur jaringan lignin. Sifat fisik dan kimia lignin sangat dipengaruhi oleh 

gugus hidroksil fenolik. Gugus ini mempercepat sambungan eter dan degradasi 

oksidatif. Hal ini memperjelas kemampuannya dalam kereaktifan polimer lignin 

dalam berbagai variasi reaksi. Akibatnya, katalisator asam sulit diakses. Untuk 

meningkatkan efisiensi hidrolisis asam encer, struktur lignin harus dihancurkan 

dengan larutan basa. Proses delignifikasi adalah prosedur umum untuk 

menghancurkan struktur lignin (Putu, 2020). 

 

 

2.1. 4. Hemiselulosa 

 

Hemiselulosa merupakan kelompok polisakarida heterogen yang melimpah 

dialam setelah selulosa. Komponen polisakaridanya, baik linear maupun 

bercabang, banyak ditemukan tidak sama pada tumbuhan tingkat tinggi. 

Hemiselulosa diklasifikasikan sebagai xilan, manan, arabinogalaktan, dan 

arabinan berdasarkan komposisi gulanya (Saha, 2003). Atruktur dinding sel 

tumbuhan terdiri dari hemiselulosa, selulosa, dan lignin. Karena strukturnya yang 
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bercabang, hemiselulosa lebih mudah dihidrolisis karena daerah amorf yang 

terbentuk lebih besar (Brasseur et al., 2014). 

 
 

Gambar 4. Struktur hemiselulosa (Mathews et al., 2015)) 

 

 

2. 1. 5. Selulosa  

 

Selulosa merupakan polimer alam yang paling melimpah dialam ,bersifat 

biokompatible, dan ramah lingkungan karena mudah terdegradasi, tidak beracun, 

serta diperbarui. Meskipun demikian, selulosa masih belum dapat dimanfaatkan 

diberbagai bidang karena kesukaran dalam pemrosesan akibat adanya ikatan 

hidrogen intra dan antar molekul yang kuat pada struktur selulosa (song et al., 

2008). Struktur selulosa terlihat pada Gambar 5 

 
 

Gambar 5. Stuktur selulosa (perez et al., 2010) 

 

Selulosa termasuk polimer hidrofilik dengan tiga gugus hidroksil reaktif tiap unit 

hidroglukosa tersusun atas ribuan gugus anhidroglukosa yang melalui ikatan 1,4-

-glukosa membentuk molekul berantai yang panjang dan linier. Gugus hidroksil 

pada selulosa dimanfaatkan untuk memodifikasi selulosa dengan memasukkan 
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gugus fungsi tertentu pada selulosa melalui teknik pencangkokan ( klemm et 

al.,1998). Dengan memilih monomer yang tepat, maka kekuatan mekanik dan 

stabilitas termal material berbasis selulosa yang dimodifikasi dengan teknik 

pencangkokan dapat ditingkatkan (princi et al., 2005). Struktur kimia dari 

monomer yang tercangkok keselulosa akan mempengaruhi sifat dari selulosa 

tersebut. Reaktifitas selulosa dapat ditingkatkan melalui proses penggembungan 

selulosa. Penggembungan selulosa merupakan tahapan yang diperlukan pada 

proses esterifikasi selulosa. Penyerapan air atau pelarut tertentu dapat 

menyebabkan penggembungan selulosa Penggembungan selulosa dapat 

mempermudah pereaksi mencapai daerah kristalin. Kecepatan asetilasi pada 

selulosa yang telah mengalami pengembungan meningkat sekitar tiga kali lebih 

cepat daripada selulosa yang tidak mengalami penggembungan. 

 

Berdasarkan derajat polimerisasi (DP) dan kelarutan dalam senyawa natrium 

hidroksida (NaOH) 17,5%, selulosa dapat dibagi atas tiga jenis (Nuringtyas, 

2010), yaitu : 

1. α - Selulosa (Alpha Cellulose) adalah selulosa berantai panjang, tidak larut 

dalam larutan NaOH 17,5% atau larutan basa kuat dengan DP (Derajat 

Polimerisasi) 600 – 15000. α - selulosa dipakai sebagai penduga dan atau 

tingkat kemurnian selulosa. Semakin tinggi kadar alfa selulosa, maka 

semakin baik mutu bahannya. 

2. Selulosa β (Betha Cellulose) adalah selulosa berantai pendek, larut dalam 

larutan NaOH 17,5% atau basa kuat dengan DP (Derajat Polimerisasi) 15 – 

90, dapat mengendap bila dinetralkan. 

3. Selulosa γ (Gamma Cellulose) adalah selulosa berantai pendek, larut dalam 

larutan NaOH 17,5% atau basa kuat dengan DP (Derajat Polimerisasi) 

kurang dari 15, kandungan utamanya adalah hemiselulosa 
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2.2.  Nanoselulosa 

 

Nanoselulosa adalah nanofiber yang dapat terurai secara hayati dengan berat 

yang ringan, kepadatan rendah (sekitar 1,6 g/cm3) dan sifat kekuatan yang sangat 

baik Salah satu hal yang menarik perhatian adalah ukuran serat nanoselulosa, 

yang biasanya memiliki panjang beberapa mikrometer dan diameter kurang dari 

100 nm (Phantong, 2018) 

 

 

2.2.1. Aplikasi Nanoselulosa 

 

Nanoselulosa sudah banyak diaplikasikan diberbagai bidang seperti biomedis, 

kosmetik,dan pertanian. 

a. Bidang Medis 

Nanoselulosa bersifat biokompabilitas dan nontoksik, sehingga dapat 

digunakan dalam aplikasi biomedis (Gumrah, 2017). Nanoselulosa sering 

digunakan untuk penghantaran obat pada biomedis untuk keperluan farmasi. 

Sistem penghantaran obat yang efektif menunjukkan beberapa fitur penting, 

seperti penargetan, peningkatan kelarutan, pelepasan obat yang terkontrol, 

stabilitas obat, dan efek terapeutik. Karena stabilitas koloidnya, rasio 

permukaan-volume yang tinggi, dan muatan permukaan negatifnya, selulosa 

nanokristal dapat digunakan sebagai eksipien dan pembawa farmasi. Ini 

memungkinkan mereka untuk memuat obat bermuatan atau netral, 

mengontrol pelepasan senyawa aktif, dan mengangkut gen ke sel target 

(Trache, 2020) 

 

b. Bidang kosmetik 

Selulosa nanokristal dapat digunakan dalam produk kosmetik seperti lotion, 

sabun, perawatan rambut, agen anti drip (tidak mudah rusak) dan pewarna. 

Perusahaan kosmetik termasuk L'Oréal menunjukkan minat pada 

nanomaterial yang bersifat biokompatibel, biodegradabilitas dan nanomaterial 

berbasis bahan biologis (kleem, 2018). 
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c. Bidang Pertanian 

pada sektor pertanian telah digunakan untuk melindungi benih, tanaman, dan 

bahan makanan. Sifat mekanik dan penghalang pada nanoselulosa, 

memiliki kemampuan untuk dapat terurai secara hayati, dan aplikasinya untuk 

melindungi tanaman membuat lapisan dan film berbahan dasar nanoselulosa 

sangat berharga. Nanoselulosa digunakan sebagai pelapis pada saat memanen 

dan menyimpan tanaman serta melindungi tanaman atau bagian tanaman yang 

mudah rusak. Lapisan dan film berbahan dasar nanoselulosa melindungi 

produk pertanian baik dalam bentuk segar maupun sudah menjadi olahan. 

(Lavicoli et al.,2017). 

 

d. Sel Surya 

Dengan sifat yang sangat baik dan biodegradable, nanoselulosa menarik 

untuk aplikasi di berbagai bidang seperti bahan nanokomposit, bahan 

modifikasi permukaan, dan kertas transparan dengan fungsi khusus (Abitbol, 

2016). Selain sifat mekanik yang sangat baik, kertas nanoselulosa juga 

transparan, jernih secara optik, dan dapat dilipat. Kertas transparan tersebut 

dapat diterapkan pada perangkat elektronik, layar fleksibel, sirkuit fleksibel, 

dan sel surya (Iwamoto, 2005), (Hu, 2013), (Okahisa, 2009), (Salas, 2014).  

 

Sel surya saat ini berkembang menjadi salah satu energi terbarukan yang 

potensial, hal tersebut dikarenakan sel surya bersumber dari sinar matahari 

menjadikan kelimpahan sumber energinya sangat menjanjikan hingga dapat 

menjadi energi alternatif di daerah yang kekurangan pasokan energi listrik seperti 

daerah terpencil dan terluar Indonesia. Perkembangan fabrikasi sel surya telah 

melalui beberapa generasi. Generasi awal menggunakan kristal dan polikristal 

silikon (Dang et al., 2018; Schindler et al., 2018; Bhattacharya & John, 2019). 

Efisiensi tertinggi diperoleh dari generasi kedua yaitu multijuction sel 

(Yamaguchi et al., 2021; Baiju & Yarema, 2022). 

 

 

 

https://www.sciencedirect.com/topics/engineering/nanocomposite
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2.2.2. Sintesis Nanoselulosa 

 

Hidrolisis asam adalah cara untuk membuat nanokristal selulosa, dimana selulosa 

dipisahkan dari bahan yang mengandung selulosa melalui proses delignifikasi, 

kemudian diikuti dengan reaksi hidrolisis yang menggunakan asam kuat seperti 

asam sulfat dan asam klorida. Namun, kualitas nanoselulosa yang dihasilkan 

dipengaruhi oleh konsentrasi asam dan suhu hidrolisis. Seperti yang ditunjukkan 

oleh penelitian yang telah dilakukan, konsentrasi asam yang terlalu tinggi akan 

menyebabkan selulosa menjadi rusak secara keseluruhan (Barbash et al., 2017) 

sementara konsentrasi asam yang lebih rendah tidak dapat masuk ke matriks 

selulosa untuk memulai reaksi hidrolisis (Chang et al., 2010), sementara suhu 

yang terlalu rendah membutuhkan waktu yang lebih lama dan suhu yang terlalu 

tinggi sulit untuk dikendalikan (Li et.,al 2001) 

 

Pada penelitian ini, metode yang digunakan untuk mengisolasi nanoselulosa  

yaitu metode hidrolisis asam, dimana selulosa pertama diisolasi dari serat tongkol 

jagung melalui proses pelepasan lignin dan hemiselulosa menggunakan perlakuan 

asam yaitu HCl, kemudian dilanjutkan  dengan perlakuan alkali, yaitu NaOH dan 

diikuti dengan perlakuan pemutihan (bleaching) dengan menggunakan H2O2 dan 

asam asetat (CH3COOH) (Emmanuel et al.,2019). Selanjutnya selulosa 

dikonversikan menjadi nanokristal selulosa melalui hidrolisis asam dengan 

menggunakan H2SO4. Dua jenis asam yang paling umum digunakan untuk 

hidrolisis asam adalah asam klorida (HCl) dan H2SO4. HCl menghasilkan 

nanokristal yang mendekati netral dengan kelarutan terbatas dalam air, sedangkan 

H2SO4 menghasilkan produk yang lebih stabil pada jarak pH yang luas (Islam et 

al., 2014). Metode yang mudah dan cepat ini digunakan untuk menghasilkan 

nanokristal selulosa dengan sifat yang lebih baik (Wulandari, 2016) 
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2.3.  Uji Karakterisasi 

 

2.3.1. FTIR (Fourier Transform Infra red) 

 

Spektroskopi Infra Red (IR) adalah salah satu metode identifikasi yang dapat 

digunakan untuk menganalisis senyawa baik secara kualitatif maupun kuantitatif. 

Analisis kualitatif dapat menentukan struktur polimer dan kopolimer, 

sedangkan analisis kuantitatif didasarkan pada hukum Lambert Beer (Skoog, 

1998). Vibrasi terjadi ketika molekul terkena radiasi infra merah. Energi yang 

diserap oleh molekul menyebabkan  getaran amplitudo pada atom-atom yang 

terikat dalam molekul meningkat (Fessenden, 1986). Perubahan vibrasi atom 

menentukan dasar analisis infra merah. Vibrasi biasanya diklasifikasikan menjadi 

vibrasi ulur dan vibrasi tekuk. Vibrasi ulur terjadi ketika dua atom bergerak 

sepanjang sumbu ikatan, sedangkan vibrasi tekuk terjadi ketika sudut antara dua 

ikatan berubah. Empat jenis vibrasi tekuk adalah scissoring, rocking, wagging, 

dan twisting (Khopkar, 1990). Pita serapan pada panjang gelombang tertentu 

dihasilkan oleh ikatan, tetapi pita serapan yang dihasilkan akan berbeda jika 

ikatan mengalami vibrasi ulur atau tekuk. Pita serapan khas yang dihasilkan dapat 

digunakan untuk mengidentifikasi gugus fungsi suatu senyawa (Skoog, 1998).  

 

Spektrum infra merah akan dihasilkan dari pengukuran IR. Gugus fungsional 

dapat ditemukan di daerah spektrum antara 1400 dan 4000 cm-1. Meskipun 

korelasi antara suatu pita dan suatu gugus fungsional tidak dapat ditentukan 

secara akurat, setiap senyawa memiliki pita serapan yang berbeda. Jadi, daerah 

serapan yang berbeda ini dinamakan daerah sidik jari (Fessenden, 1986). Metoda 

FTIR memiliki beberapa keunggulan dibandingkan metode IR konvensional 

yaitu rasio sinyal terhadap kebisingan yang lebih rendah, kemampuan untuk 

mendeteksi sinyal vibrasi molekul yang lemah, jumlah sampel yang diperlukan 

yang lebih sedikit, dan kemampuan untuk mendeteksi sampel dengan absorbansi 

yang tinggi (Khopkar, 1990). 
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2.3.2. SEM (Scanning Electron microscopy) 

 

Dengan menggunakan scanning electron microscope (SEM), morfologi 

permukaan sampel diperiksa secara menyeluruh. Gambar yang dihasilkan 

memiliki struktur tiga dimensi dan resolusi tinggi, yang menjadikannya alat yang 

sangat berguna untuk analisis sampel (Goldstein et al., 2012). Sebagian besar 

mikrograf nanoselulosa yang diisolasi berbentuk serat. Penggumpalan serat 

nanoselulosa sering terjadi, jadi ketika morfologi permukaan diperiksa, akan 

terlihat ukuran yang lebih besar. Menurut (Bhattcharya et al., 2008) panjang serat 

selulosa berkisar 100 μm-1 mm, dan diameternya berkisar antara 15-20 μm 

(Elanthikal et al., 2010). 

 

 

2.3.3. XRD (X-Ray Diffraction) 

 

XRD merupakan salah satu metode karakteristik material yang paling sering 

digunakan. XRD digunakan untuk mengidentifikasi fasa kristalin dalam material 

dengan menentukan parameter struktur kisi dan untuk medapatkan ukuran 

partikel. Ketika sinar-X terdifraksi dibentuk oleh atom-atom kristal dari material 

tersebut, pola difraksi yang terbentuk menunjukkan karakterisasi sampel. Alat 

XRD terdiri dari tiga komponen utama: sumber sinar-X, material uji (sampel) dan 

detektor. Sumber sinar-X terletak pada tabung sinar-X dan menghasilkan panjang 

gelombang antara 0,1 sampai 100 x 10 - 10 m. Material uji harus dalam bentuk 

padatan halus (bubuk), dan detektor berfungsi untuk mendeteksi sudut sinar-X 

yang telah direfleksikan pada material uji (Krisnawan, 2009). 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

lll. METODE PENELITIAN 

 

 

 

3.1 Waktu Dan Tempat 

 

Penelitian ini dilakukan dari bulan november 2023 hingga bulan Juni 2024 di 

Badan Riset dan Inovasi Nasional (BRIN) Lampung Selatan. Sampel tongkol 

jagung diambil dari perkebunan di kabupaten Pesawaran. Karakterisasi 

nanoselulosa dilakukan menggunakan FTIR, SEM, dan XRD. 

 

 

3.2 Alat Dan Bahan 

 

3.2.1 Alat 

 

Alat-alat yang digunakan adalah : gelas beker, erlenmeyer, corong pemisah, pipet 

tetes, gelas ukur, oven, refluks, kertas saring, indikator universal, alumunium foil, 

neraca analitik, stirer, gunting, blender, penangas, saringan, stopwatch, buret, 

batang pengaduk, lemari asam, sentrifuse, ultrasonikasi, freezer-drying, FTIR, 

SEM, dan XRD  

 

 

3.2.2 Bahan 

 

Bahan-bahan yang digunakan adalah tongkol jagung, larutan HNO3 0,5 M, asam 

sitrat 0,5 M, larutan NaOH 2%, larutan NaOH 17,5%, Na2SO4 2%, Mononatrium 

glutamat (MSG) 17,5%, H2O2 10%, CH3COOH 10%, larutan K2Cr2O7 0,5 N, 

larutan ferro amonium sulfat 0,1 N, larutan H2SO4 20%, 30% dan 40% serta 

akuades. 
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3.3 Prosedur Kerja 

 

1. Preparasi Sampel Tongkol Jagung 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

2. Isolasi α-Selulosa Dari Tongkol Jagung 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Diambil tongkol jagung, dipotong 

kecil dan dioven pada suhu 900 

selama 60 menit 

Tongkol jagung dihaluskan, 

dan diayak dengan ukuran 80 

mesh 

Sampel 

Tongkol jagung 

100 gr serbuk tongkol jagung 

Dilarutkan dengan variasi HNO3,0,5M, citric 

acid 0,5M, dan MSG 0,5 M pada suhu 90oC 

selama 2 jam, disaring dan dinetralkan lalu 

dikeringkan.sampai berat konstan 

 

Dilarutkan dengan variasi NaOH 2% dan 

Na2SO4 2% sebanyak 700 ml pada suhu 50oC 

selama 1 jam, disaring dan dinetralkan lalu 

dikeringkan. 

Residu 

Residu 
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3. Penentuan Kadar α-Selulosa Menggunakan Metode Uji SNI 0444:2009 

dan Penentuan Kadar Lignin Menggunakan Metode SNI 0492:2008 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Dilakukan pemurnian dengan variasi 500 

ml NaOH 17.5% untuk HNO3 dan Citric 

acid serta MSG 17.5% untuk  MSG pada 

suhu 80oC selama 30 menit 

Bleaching dengan variasi CH3COOH 

10% dan H2O2  10% selama 1,5 jam pada 

suhu 60oC 

Selulosa tongkol jagung 

1 gram dilarutkan dengan 75 ml 

NaOH 17,5 % pada suhu 25oC 

Ditambah 25 ml NaOH 17,5 % dan 

diaduk pada suhu 50oC selama 30 menit 

Ditambah 100 ml aquades pada 25oC 

selama 30 menit, lalu disaring 

 

Selulosa 

Residu 

Residu 

Residu Filtrat  
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4. Pembuatan Nanoselulosa 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Selulosa 

Sebanyak 5 gram dihidrolisis 

dengan variasi H2SO4 20%, 30%, 

dan 40% pada suhu 50oC selama 5 

jam 

Ditambahkan dengan 100 ml 

aquades dan didinginkan pada 

suhu kamar 

Disentrifus dengan kecepatan 

1200 rpm sambil dilakukan 

pencucian menggunakan air suli 

sampai netral 

Disonikasi selama 5 menit 

dalam ice bath 

 
Difreezdry pada suhu -20oc 

sampai kering 

 

Nanoselulosa 

Dikarakterisasi menggunakan 

FTIR, SEM dan XRD 
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3.3.1. Preparasi Sampel Tongkol Jagung 

 

Tongkol jagung dipotong-potong hingga ukurannya menjadi lebih kecil. 

Kemudian dikeringkan dalam oven pada suhu 90oC selama 60 menit. Lalu 

dihaluskan, kemudian diayak menggunakan saringan dengan ukuran 80 mesh 

untuk memperoleh ukuran tongkol jagung antara  0,177 mm - 0,25 mm. 

 

 

3.3.2. Isolasi α-Selulosa Dari Tongkol Jagung 

 

Proses isolasi α-Selulosa dilakukan dengan beberapa tahapan yaitu tahap 

prahidrolisis asam, delignifikasi, pemurnian dan bleaching. Setiap tahap 

dilakukan variasi dan perlakuan yang berbeda-beda. Variasi isolasi selulosa dapat 

dilihat pada Tabel 3 

 

Tabel 3 Variasi larutan prahidrolisis selulosa 

NO Sampel Massa Sampel Pelarut prahidrolisis  

1. Tongkol jagung 100 g Asam sitrat 0,5 M 

2 Tongkol jagung 100 g HNO3 0,5 M 

3 Tongkol jagung 100 g MSG (monosodium glutamat) 0,5 M 

 

Proses prahidrolisis dilakukan dengan melarutkan sampel dengan 1 L pelarut 

asam lalu dipanaskan menggunakan hotplate stirer pada suhu 90oC dengan 

kecepatan pengadukan 200 rpm selama 2 jam. Hasil pemanasan kemudian 

disaring dan residu yang dihasilkan dicuci sampai pH netral, lalu dikeringkan 

sampai berat konstan. 

Selanjutnya dilakukan proses delignifikasi. Proses delignifikasi dilakukan dengan 

menggunakan dua variasi pelarut yaitu NaOH 2% dan Na2SO4 2%. rincian variasi 

dapat dilihat pada Tabel 4. 
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Tabel 4 rincian variasi isolasi selulosa 

Prahidrolisis                                                      Asam Sitrat (P1) 

Delignifikasi  NaOH 2% (D1) Na2SO4 2% (D2) 

Pemurnian  NaOH 17,5% (F1) NaOH 17,5% (F2) 

Bleaching H2O2 10% (B1)  CH3COOH 10%(B2)  H2O2 10% (B1) CH3COOH 10% (B2) 

 

Prahidrolisis                                                      HNO3 (P2) 

Delignifikasi  NaOH 2% (D1) Na2SO4 2% (D2) 

Pemurnian  NaOH 17,5% (F1) NaOH 17,5% (F2) 

Bleaching H2O2 10% (B1)  CH3COOH 10% (B2) H2O2 10% (B1) CH3COOH 10% (B2) 

 

Prahidrolisis                                                      MSG (Monosodium Glutamat) (P3) 

Delignifikasi  NaOH 2% (D1) Na2SO4 2% (D2) 

Pemurnian  MSG 17,5% (F2) MSG 17,5% (F2) 

Bleaching H2O2 10% (B1) CH3COOH 10% (B2) H2O2 10% (B1) CH3COOH 10% (B2) 

 

Hasil prahidrolisis selanjutnya dilarutkan menggunakan variasi 700 ml NaOH 2% 

dan 700 ml Na2SO4 2% kemudian dipanaskan menggunakan hotplate stirer pada 

suhu 50oC dengan kecepatan pengadukan 200 rpm selama 1 jam. Disaring lalu 

dilakukan pencucian residu sampai netral dan dikeringkan. 

Selanjutnya dilakukan pemurnian dengan variasi larutan NaOH 17,5% dan MSG 

17,5%. Hasil sampel yang telah di delignifikasi selanjutnya dilakukan pemurnian 

menggunakan variasi NaOH 17,5% 500 ml dan MSG 17,5% 500 ml lalu 

dipanaskan menggunakan hotplate stirer pada suhu 80oC dengan kecepatan 

pengadukan 200 rpm selama 30 menit. Disaring lalu dilakukan pencucian residu 

sampai netral dan dikeringkan. Setelah tahap pemurnian, dilakukan proses 

bleaching dengan menggunakan variasi 500 ml H2O2 10% dan 500 ml CH3COOH 

10% dipanaskan menggunakan hotplate stirer pada suhu 60oC dengan kecepatan 

pengadukan 200 rpm selama 1,5 jam. Disaring lalu dilakukan pencucian residu 

sampai netral dan dikeringkan. 
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3.3.3. Penentuan Kadar α-Selulosa Menggunakan Metode Uji SNI 

0444:2009 dan Penentuan Kadar Lignin Menggunakan Metode SNI 

0492:2008 

 

Satu gram sampel masing-masing dilarutkan dengan 75 ml NaOH 17,5 %, 

dilakukan pemanasan pada suhu 25oC. kemudian diaduk sampai terdispersi 

sempurna. Pulp lalu ditambahkan dengan NaOH 17,5 % sebanyak 25 ml dan 

langsung dilakukan pengadukan. Panaskan kembali pada suhu 50oC selama 30 

menit. Tambahkan 100 ml aquades lalu suhu pemanas diturunkan menjadi 25oC 

dan diaduk, biarkan diatas pemanas selama 30 menit, diaduk kembali suspensi 

dan disaring menggunakan kertas saring.  

 

Filtrat pertama yang dihasilkan kemudian dibuang sekitar 10-20 ml, diambil 

sekitar 100 ml fitrat dan masukan ke dalam labu bundar 250 ml. Pulp hasil 

penyaringan kemudian dinetralkan menggunakan aquades lalu dioven pada suhu 

100oC selama 50 menit. 100 ml filtrat kemudian ditambahkan 50 ml H2SO4 pekat 

lalu goyangkan labu secara perlahan. Biarkan larutan tetap panas selama 15 

menit. Selanjutnya panaskan filtrat pada suhu 125oC kemudian tambahkan 50 ml 

aquades lalu dinginkan pada suhu ruang. Filtrat selanjutnya ditambahkan 2-4 

tetes indikator ferroin dan titrasi dengan larutan ferro ammonium sulfat (FAS) 0,1 

N sampai berwarna ungu. Apabila dihasilkan pulp dengan kelarutan tinggi, maka 

titrasi kembali menggunakan campuran 5 ml kalium dikromat, 10 ml filtrat dan 

30 ml asam sulfat. Lakukan titrasi blanko sebagai pembanding dengan mengganti 

filtrat pada sampel dengan 12,5 mL larutan natrium hidroksida 17,5% dan 12,5 

mL akuades. Hasil analisis yang dapat ditentukan keadaan yang paling optimum 

menggunakan rumus berikut: 
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6,85 (V1-V2) . N. 20 

A . W 

 

Dimana : 

X= α-selulosa, dinyatakan dalam persen (%);  

V1 = volume titrasi blanko, dinyatakan dalam mililiter (mL);  

V2 = volume titrasi filtrat pulp, dinyatakan dalam mililiter (mL);  

N = normalitas larutan ferro ammonium sulfat;  

A = volume filtrat pulp yang dianalisa, dinyatakan dalam mililiter (mL);  

W = berat kering contoh uji pulp, dinyatakan dalam gram (g). 

 

Untuk menentukan kadar lignin menggunakan metode SNI 0492:2008 dilakukan 

dengan mengambil 1 gr sampel dimasukkan dalam labu bundar 100 ml, 

dilarutkan dalam 15 ml H2SO4 72%, lalu diaduk 2-3 menit kemudian tutup 

dengan kaca arloji dan diamkan selama 2 jam pada suhu ruang. Selanjutnya 

tambahakan 560 ml aquades lalu direfluks selama 4 jam, dan didiamkan selama 

24 jam sampai lignin mengendap sempurna. Sampel kemudian disaring dengan 

menggunakan kertas saring yang sebelumnya telah diketahui beratnya. Endapan 

lalu di oven dengan kertas saring pada suhu 100oC. Bobot lignin dapat diketahui 

dengan menggunakan rumus: 

 

A 

B 

Dimana : 

A = Endapan Lignin (gram)  

B = Berat Sampel (gram) 

 

 

 

 

 

 

X = 100 - 

L = X 100% 
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3.3.4. Pembuatan Nanoselulosa dari α-Selulosa Menggunakan Metode 

Hidrolisis Asam 

 

Lima gram sampel dihidrolisis menggunakan larutan asam sulfat dengan variasi 

konsentrasi 20%, 30% dan 40% (b/v) dengan perbandingan 1:20 selama 5 jam 

pada suhu 50oC. Hidrolisis didinginkan dengan menambahkan 100 ml aquades ke 

dalam campuran reaksi sampai suhu kamar. Campuran kemudian disentrifugasi 

dengan kecepatan 1200 rpm sampai netral. Suspensi kemudian disonikasi selama 

5 menit kedalam sonikator. Suspensi yang baru dihasilkan kemudian difreezdry 

pada suhu -20oC 

 

 

3.3.5. Analisis XRD (X-Ray Diffraction) 

 

Analisis XRD digunakan untuk mengukur kisi kristal yang terbentuk dan derajat 

kristalnya serta melihat pengaruh variasi asam terhadap derajat kristal yang 

dihasilkan dari serbuk nanoselulosa. (Mohkami dan Talaepour, 2011). 

Persen kristalinitas dihitung menggunakan rumus berikut : 

% kristalinitas = (I002-Iam/I002) x 100%. 

Selain itu, ukuran kristal dihitung dengan rumus  

Dhkl = kλ/(Bhkl cos Ө). 

 

Keterangan: 

I002= intensitas maksimum puncak kristal pada 2 Ө antara 22odan 23o 

Iam= intensitas maksimum puncak kristal pada 2 Ө antara 18odan 19o 

Dhlk = ukuran kristal 

k = konstanta Scherrer (0,84) 

 

 

3.3.6. Analisis SEM (Scanning Electron Microscopy) 

 

SEM berfungsi untuk mengetahui morfologi permukaan pada nanoselulosa. 

Sampel yang akan dianalisis ditempelkan dengan menggunakan conducting glue 
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pada tempat sampel ( sampel holder ). Hand blower digunakan pada sampel agar 

sampel dapat menempel dengan baik pada conducting glue yang ada di tempat 

bahan. Lalu dilakukan coating, proses coating ini untuk melapisi sampel dengan 

Pt dan Au agar sampel tidak rusak saat discanning. Lalu dilakukan perbesaran 

50.000x. 

 

 

3.3.7. Analisis FTIR (Fourier Transform Infra Red) 

 

Analisis FTIR berfungsi untuk mengetahui gugus fungsi yang terkandung pada 

nanoselulosa. Sampel nanoselulosa dikarakterisasi menggunakan FTIR dengan 

cara di scanning pada bilangan gelombang 500-4000 cm-1 pada suhu ruang.  
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V. SIMPULAN DAN SARAN 

 

 

 

5.1. Simpulan 

 

Adapun simpulan dari penelitian ini adalah sebagai berikut : 

1. Pada pembuatan nanoselulosa menggunakan metode hidrolisis asam dengan 

variasi H2SO4 20%, 30%, dan 40% diperoleh hasil nanoselulosa terbaik pada 

konsentrasi 20% yang ditandai dengan warna yang lebih putih serta kadar α-

selulosa sebesar 68% dan kadar lignin 32%.  

2. Hasil morfologi nanoselulosa diperoleh hasil terbaik pada MSG dengan 

variasi H2SO4 20% dengan diameter 106,3,3 nm – 137,9. 

3. Pada hasil analisis XRD didapatkan bahwa pada nanoselulosa MSG 20%, 

MSG 30%, dan asam sitrat dihasilkan struktur kristal dengan sudut 2θ 22o, 

Sedangkan pada analisis FTIR menunjukkan pada ikatan O-H, C-H, C=C, dan 

C-O, mengindikasikan bahwa nanoselulosa mengandung selulosa, 

hemiselulosa dan lignin. 

 

 

5.2. Saran  

 

Pada proses delignifikasi sebaiknya dilakukan pencampuran antara NaOH 2% 

dan Na2SO4 2% agar kandungan selulosa yang didapatkan lebih tinggi dan tingkat 

keberhasilan yang didapatkan lebih baik dari penelitian yang telah dilakukan. 
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