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ABSTRAK

KONVERSI SELULOSA MENJADI GULA PEREDUKSI
MENGGUNAKAN NANOKOMPOSIT LaCry,4M0g0:03/ NHGO

Oleh

Arya Rifan Syah

Selulosa adalah biopolimer alami yang dapat diperbarui yang berlimpah di Bumi,
dan secara luas dianggap sebagai alternatif bahan bakar fosil jangka panjang.
Namun, untuk menghasilkan bahan bakar alternatif tersebut selulosa harus
dipecah menjadi suatu gula pereduksi. Tujuan dari penelitian ini adalah
memperoleh gula pereduksi dari nanoselulosa dengan tingkat kristalinitas lebih
rendah dari 40%. Penelitian diawali dengan sintesis grafit yang digunakan untuk
mensintesis nHGO. nHGO diimpregnasi dengan katalis LaCrg gsM0g 0103 dengan
perbandingan berat 0,1:1; 0,3:1; 0,5:1. Nanokomposit disintesis dengan metode
sol-gel menggunakan pektin, metode freeze drying, metode sonikasi dan
kemudian dikarakterisasi dengan FTIR, XRD, SEM-EDX, dan DRS UV-Vis.
Hasil analisis XRD menunjukkan adanya fasa kristalin La;Mo0,0g, LaCrOs, dan
La,Os serta diperoleh ukuran kristal berdasarkan metode Scherrer berkisar 20,69-
20,75 nm. Hasil analisis SEM-EDX menunjukkan bahwa nanokomposit memiliki
morfologi bentuk yang tidak beraturan serta nilai energi band-gap ketiga
nanokomposit berada di kisaran 1,407-1,452 eV. Nanoselulosa kulit pisang kepok
diisolasi dan diperoleh ukuran kristal yaitu 35,43 nm dan indeks kristalinitas
28,125%. Konversi nanoselulosa menggunakan nanokomposit

LaCrg99M0g 0103/NHGO dilakukan di bawah radiasi sinar UV dengan variasi
waktu 60, 120, 180, 240, dan 360 menit. Hasil konversi menunjukkan bahwa
persentase nanoselulosa terkonversi tertinggi yaitu 54,14% dengan nanokomposit
LaCrg99M0g 0103/NHGO (0,1:1) dan konsentrasi glukosa tertinggi sebesar 120,72
ppm dengan menggunakan nanokomposit LaCrg g9gM0g 0103/nHGO (0,1:1).
Selanjutnya hasil konversi dianalisis dengan HPLC, dan teridentifikasi adanya
puncak dari ribosa pada waktu retensi 3,290 dan sorbitol pada waktu retensi
7,490.

Kata Kunci: grafit, GO, nHGO, nanokomposit, nanoselulosa, gula pereduksi,
LaCI’oyggMOoy()lOg/nHGO.



ABSTRACT

CONVERSION OF CELLULOSE TO REDUCING SUGAR USING
L&CfoyggMOo,mOg/ nHGO NANOCOMPOSITE

By

Arya Rifan Syah

Cellulose is a natural, renewable biopolymer that is abundant on Earth, and is
widely considered a long-term alternative to fossil fuels. However, to produce this
alternative fuel, cellulose must be broken down into reducing sugars. The aim of
this research is to obtain reducing sugars from nanocellulose with a crystallinity
level lower than 40%. The research began with the synthesis of graphite which
was used to synthesize nHGO. nHGO was impregnated with LaCrg 99M0g 0103
catalyst with a weight ratio of 0.1:1; 0.3:1; 0.5:1. Nanocomposites were
synthesized by the sol-gel method using pectin, freeze drying method, sonication
method and then characterized by FTIR, XRD, SEM-EDX, and DRS UV-Vis.
The results of XRD analysis showed the presence of La,Mo0,0g, LaCrO3, and
La,03 crystalline phases and obtained crystal sizes based on the Scherrer method
ranging from 20.69 to 20.75 nm. The results of SEM-EDX analysis show that the
nanocomposites have an irregular morphology and the band-gap energy values of
the three nanocomposites are in the range of 1.407-1.452 eV. Kepok banana peel
nanocellulose was isolated and obtained a crystal size of 35.43 nm and a
crystallinity index of 28.125%. Nanocellulose conversion using
LaCrg.99M0g0103/NHGO nanocomposite was carried out under UV light radiation
with varying times of 60, 120, 180, 240 and 360 minutes. The conversion results
show that the highest percentage of converted nanocellulose is 54.14% with the
LaCrg.99M0p0103/NHGO (0.1:1) nanocomposite and the highest glucose
concentration is 120.72 ppm using the LaCrg99M0g0103/nHGO nanocomposite
(0,1:1). Next, the conversion results were analyzed by HPLC, and a peak was
identified for ribose at a retention time of 3.290 and sorbitol at a retention time of
7.490.

Keywords: graphite, GO, nHGO, nanocomposite, nanocellulose, reducing sugar,
Lacro,99M00_0103/nHGO.
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I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Produksi buah pisang di Indonesia setiap tahunnya menunjukkan peningkatan.
Hal tersebut dapat diamati dari semakin banyaknya produk-produk makanan
yang bahan utamanya berasal dari pisang. Setiap tahunnya provinsi Lampung
dapat menghasilkan sekitar 915.353,84 ton buah pisang, bobot kulit pisang
bisa mencapai 40% dari buahnya, dengan demikian kulit pisang menghasilkan
limbah yang cukup besar yang dapat menimbulkan dampak negatif yaitu
mencemari lingkungan, yang belum dimanfaatkan atau diolah secara optimal
oleh masyarakat, kebanyakan hanya untuk pembuatan pakan ternak (Hariani et

al., 2015).

Limbah kulit pisang merupakan biomassa yang mengandung berbagai zat,
salah satunya adalah selulosa dengan kandungan sebesar 17,36 % yang
terdapat pada kulit buahnya (Hernawati dan Aryani, 2007). Selulosa adalah
biopolimer alami yang dapat diperbarui yang berlimpah di Bumi, dan secara
luas dianggap sebagai alternatif bahan bakar fosil jangka panjang (Aulia dkk.,
2013). Namun, untuk menghasilkan bahan bakar alternatif tersebut selulosa

harus dipecah menjadi suatu gula pereduksi (Winarno, 2011).

Yuliarni (2020) telah berhasil mengisolasi selulosa dari kulit pisang kepok
dalam bentuk molekul nano dengan rendemen sebesar 65,11 %. Selanjutnya
hasil analisis XRD menunjukkan nanoselulosa yang diperoleh adalah selulosa
tipe I dengan derajat kristalinitas sebesar 46,58 % dan fase amorf 53,42 %.
Hasil ini belum optimum karena derajat Kistalinitas dari nanoselulosa tersebut

masih cukup tinggi, sedangkan reaksi katalisis akan lebih mudah terjadi pada



bagian nanoselulosa yang memiliki struktur amorf karena ikatan kimia

intramolekulnya akan lebih mudah diganggu.

Selulosa dapat dikonversi menjadi gula pereduksi melalui beberapa metode,
antaralain proses termal, hidrolisis secara enzimatis, steam explosion dan juga
fotokatalitik. Pada proses konversi secara termal membutuhkan beberapa
tahapan proses dan bahan yang lebih banyak, memerlukan suhu tinggi dan
waktu yang cukup lama. Pada hidrolisis enzimatis, kelemahannya terletak
pada harga enzim yang sangat mahal dan dalam pengembangannya
membutuhkan waktu yang lebih lama (Hamelinck et al., 2005). Pada metode
steam explosion menggunakan larutan asam kuat dan eksploitasi uap yang
menghasilkan produk samping seperti fulfural yang dapat menghambat proses
fermentasi, mencemari lingkungan karena menghasilkan residu berupa gipsum

(Anita et al., 2019).

Proses konversi selulosa menjadi senyawa gula pereduksi menggunakan
katalis heterogen dengan radiasi sinar UV pada suhu ruang telah banyak
dikembangkan karena sifatnya yang sederhana, efisien, murah, dan
menghasilkan limbah yang lebih sedikit. Zhang et al. (2016) melakukan
konversi selulosa menjadi glukosa dan karbon dioksida yang disertai dengan
produksi hidrogen menggunakan radiasi UV pada fotokatalis TiO2 dengan
waktu kontak 6 jam pada suhu 20-40 °C. Glukosa yang dihasilkan
terdekomposisi menjadi Hz sebanyak 80-90 % dan CO2 sebanyak 70-80 %.
Penelitian lain menunjukkan konversi nanoselulosa menjadi gula pereduksi
menggunakan nanokatalis LaCrO3 yang diiradiasi sinar UV menghasilkan
sebanyak 620 ppm glukosa dengan waktu kontak 45 menit (Situmeang et al.,
2019).

Katalis heterogen berupa campuran logam yang diembankan pada suatu
padatan pengemban (support) dapat membantu katalis bekerja lebih reaktif
dan selektif dibandingkan hanya logam yang bekerja sendiri. Metode yang
paling mudah dan paling umum digunakan untuk preparasi katalis heterogen



dengan pengemban yaitu dengan impregnasi. Impregnasi ini bertujuan untuk
mengisi pori-pori penyangga dengan larutan logam aktif melalui adsorpsi
logam. Hasil impregnasi dilakukan pengeringan dan pemanasan pada suhu
tinggi (kalsinasi), sehingga terjadi dekomposisi prekursor menjadi spesi aktif.
Sebagai contoh, impregnasi digunakan untuk membuat komposit TiO,-grafena
yang diteliti untuk berbagai aplikasi, termasuk degradasi polutan organik,
produksi H2 melalui pemisahan air, pengurangan CO, untuk produksi bahan
bakar surya, dan sebagainya (Lee and Han., 2012; Kim et al., 2012; Zhang et
al., 2011).

Material berbasis karbon sangat menarik untuk dikaji lebih lanjut. Bonggol
jagung memiliki kandungan unsur utama berupa karbon, hidrogen, dan
oksigen. Karbon yang terkandung mencapai 46,8% dari massa bonggol
jagung, sehingga berpotensi untuk dimanfaatkan sebagai bahan baku sintesis
Grafena Oksida (GO). GO adalah material karbon yang memiliki beberapa
sifat yang baik, antara lain, mobilitas muatan yang tinggi (230.000 cm?2 /V -s),
konduktivitas termal yang tinggi (3000 W/m-K), dan luas permukaan yang
besar (2600 m2 /g) (Singgih dan Ratnawati, 2018). Dengan demikian,
diharapkan GO dapat meningkatkan efektivitas dan efisiensi kerja katalis

sebagai material pendukung konversi fotokatalitik pada selulosa.

Dalam beberapa tahun terakhir nanomaterials struktur berongga (nano hollow)
telah menarik minat khusus, karena sifat fisik dan kimia yang unik. Secara
khusus, luas permukaan yang tinggi dan permeabilitas yang baik dari nano
hollow dapat meningkatkan situs aktif katalis. Penelitian terbaru yang
dilakukan oleh Li et al. (2013) telah melaporkan preparasi bola nano hollow
grafena oksida (nHGOSs) melalui teknik emulsi air-dalam-minyak (W/O).
nHGO banyak diminati karena dapat diaplikasikan dalam berbagai bidang
seperti nanoelektrik, sensor, nanokomposit, baterai, superkapasitor,

semikonduktor, dan elektroda transparan (Li and Bubeck, 2013).

Berdasarkan informasi tersebut, maka pada penelitian ini dilakukan preparasi

nanokatalis dengan memadukan lanthanum, krom, dan molibdenum untuk



memperoleh katalis LaCrg gsM0g 0103 yang kemudian diembankan pada nano
hollow grafena oksida (nHGO) sehingga dihasilkan nanokomposit
LaCrg99M0g 0103/NHGO. Struktur berongga pada grafena oksida yang
diembankan pada nanokomposit LaCrg g9Mo0g 0:03/NHGO akan meningkatkan
daya adsorpsi katalis dalam proses konversi nanoselulosa menjadi gula

pereduksi.

1.2 Tujuan Penelitian
Adapun tujuan penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Memperoleh grafena oksida dengan ukuran nano dan struktur sollow.

2. Memperoleh nanoselulosa dengan tingkat kristalinitas lebih rendah dari
40%.

3. Memperoleh nanokatalis LaCrg g9M0g 01 O3 yang terdistribusi pada nano
hollow grafena oksida (nHGO).

4. Memperoleh gula pereduksi sebagai hasil konversi nanoselulosa

1.3 Manfaat Penelitian

Adapun manfaat dari hasil penelitian ini adalah sebagai berikut:

1. Meningkatkan nilai ekonomis kulit pisang kepok yang banyak
mengandung selulosa untuk diolah menjadi gula pereduksi.

2. Memberikan informasi mengenai kemampuan nanokomposit
LaCrp99M0g 0103/NHGO pada proses konversi nanoselulosa kulit pisang.

3. Memberikan kontribusi dalam perkembangan ilmu pengetahuan

khususnya di bidang fotokatalisis.



I1. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Limbah Bonggol Jagung

Jagung (Zea mays) adalah jenis tanaman pangan biji-bijian yang termasuk dalam
keluarga rumput-rumputan (plantae). Limbah bonggol jagung (Gambar 1.) disebut
sebagai limbah lignoselulosik, karena komposisi senyawa utama bonggol jagung
yaitu terdiri dari lignin (14,7%), selulosa (48,1%), dan hemiselulosa (37,2%) (Hao
et al., 2013). Hal ini mengindikasikan kandungan grafit yang cukup tinggi.
Kandungan tersebut tidak mudah pecah atau larut dalam air (Muthusamy et. al.,

2012).

Gambar 1. Limbah Bonggol Jagung

Untuk mendapatkan grafit yang terkandung dalam selulosa, hemiselulosa, dan

lignin. Maka, senyawa — senyawa tersebut harus terdegradasi terlebih dahulu.
Selulosa terdegradasi pada suhu 280-350°C dan hemiselulosa berada pada suhu

dan 200-250°C, sedangkan lignin pada suhu 300-400°C (Singgih dan Ratnawati,
2018). Data komposisi elemen bonggol jagung dapat dilihat pada Tabel 1.



Tabel 1. Komposisi elemen bonggol jagung (% massa)

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

Sumber: (Tsai et al., 2001)

Dari data di atas, dapat dilihat unsur yang paling banyak terkandung dalam
bonggol jagung adalah karbon. Material karbon merupakan bahan utama yang
dibutuhkan untuk sintesis grafit dan GO. Sehingga, limbah bonggol jagung

berpotensi untuk digunakan sebagai bahan baku dalam sintesis grafit dan GO.

2.2 Grafit

Grafit merupakan salah satu jenis alotrop karbon yang tersusun dengan struktur
berupa lembaran-lembaran yang sangat teratur dan kristalin. Grafit tersusun atas
lembaran-lembaran graphene dengan jarak antar lembarannya adalah 0,335 nm.
Struktur kristal grafit menjadikan material tersebut memiliki sifat yang unik, yaitu
anisotropik (Ko et al., 2020). Pada setiap lembaran, terdapat elektron dari orbital
atom karbon yang mengalami delokalisasi ke seluruh bagian lembaran. Hal
tersebut memicu timbulnya gaya Van der Waals yang mengikat antar lembaran
agar tetap terhubung (Sengupta et al., 2011). Atom karbon pada grafit membentuk

cincin hexagonal planar dan saling terikat kuat secara kovalen dengan jenis

hibridisasi sp2 (Ko et al., 2020). Grafit memiliki gugus karakteristik utama yaitu
gugus alkena (C=C). Struktur lapisan grafit dapat dilihat pada Gambar 2.

Metode sintesis graphite telah banyak dikembangkan yaitu CVD (Chemical Vapor
Deposition), direct graphitization, dan catalytic graphitization. Akan tetapi,
metode yang paling sering diterapkan adalah metode catalytic graphitization.
Beberapa kelebihan dari metode catalytic graphitization yaitu proses sintesis
dapat berlangsung secara mudah, biaya yang dibutuhkan rendah (ekonomis), dan

dapat berlangsung pada suhu moderate atau relatif rendah. Sehingga, metode ini



dapat diterapkan untuk sintesis skala besar (Thambiliyagodage et al., 2018).
Selain itu metode ini dipilih karena tidak bersifat kompleks dan tidak
membutuhkan suhu yang tinggi, sedangkan metode lainnya bersifat sebaliknya.
Sehingga, prosesnya hanya bisa diterapkan pada skala terbatas dan biaya yang
diperlukan jauh lebih besar. (Chaldun et al., 2013).

Lapisan Grafit

1/

Gambar 2. Struktur lapisan grafit (Sengupta et al., 2011)

Catalytic graphitization adalah metode sintesis grafit dengan menggunakan
katalis (logam transisi). Katalis logam transisis tersebut berfungsi meningkatkan
kristalinitas (Oya and Marsh 1982). Pada penelitian ini, logam transisi yang
digunakan adalah Fe (Iron), berasal dari FeCls. Selain itu, prekursor karbon yang
digunakan berasal dari hasil karbonisasi limbah bonggol jagung. Contoh hasil
difraktogram XRD grafit dari bonggol jagung (warna hitam) dapat dilihat pada

Gambar 3.
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Gambar 3. Difraktogram XRD grafit dari bonggol jagung



Dari gambar contoh difaktogram XRD khas grafit di atas menunjukkan bahwa
grafit terdiri dari grafit mikrokristalin dengan struktur heksagonal. Dapat
ditunjukkan dengan jelas ada dua puncak lebar pada 21,8° dan 43,7°, sesuai

dengan (002) dan (100) bidang grafen masing-masing (Shahriary, 2010).

2.3 Grafena Oksida (GO)

GO merupakan grafit yang terfungsionalisasi. Gugus-gugus fungsional yang
terikat pada permukaan grafit menjadikan GO terdiri dari 2 jenis hibridisasi atom
karbon yaitu hibridisasi sp2 yang berasal dari grafit murni (tidak teroksidasi) dan
hibridisasi sp3 yang berasal dari bagian grafit teroksidasi (Dimiev and James,
2012). Struktur GO berupa lapisan dengan jarak antar lapisan yaitu 6-7 A’ dan
memiliki lengkungan pada setiap lapisan karena adanya gugus-gugus fungsional
pada permukaan akibat proses oksidasi (Lahaye et al., 2009). Beberapa gugus
fungsional yang dimiliki GO adalah gugus hidroksil (C-OH), epoksi (C-O-C),
asam karboksilat (C(=O)OH), dan karbonil (C=0). Struktur GO dapat dilihat
pada Gambar 4.

Gambar 4. Struktur Grafen Oksida (GO) (Dreyer ef al., 2014)

Proses sintesis GO dilakukan dengan mengoksidasi grafit. Beberapa metode yang
dapat digunakan yaitu metode Brodie, Staudenmaier, Hummers- Offeman, dan

Tour (Wang et al., 2013).



Metode yang sering digunakan adalah metode Hummers-Offeman karena dikenal
efisien dan menguntungkan. Secara konvensional, metode Hummers-Offeman
melibatkan KMnO,4 dan NaNO; dalam H,SO, pekat. Akan tetapi, penggunaan
NaNOj; menghasilkan gas beracun seperti NO; atau N,O, yang bersifat eksplosif.
Selain itu, residu ionik berupa Na* dan NO*" sangat sulit untuk dihilangkan saat
proses pemurnian GO (Alam et al., 2017). Sehingga, pada penelitian ini metode
Hummers dikembangkan lebih lanjut (Marcano ef al., 2010). Contoh hasil
difraktogram XRD grafit, grafen oksida dan grafen nano sheets dapat dilihat pada
Gambar 5.
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Gambar 5. Contoh hasil difraktogram XRD grafit, grafen oksida dan grafen nano
sheets (Siburian et al., 2018)

2.4. Nano Hollow Grafen Oksida (nHGO)

nHGO dibuat dari grafena oksida nanosheets (GONs) menggunakan teknik emulsi
air-dalam-minyak tanpa surfaktan. Pengaruh perlakuan oksidasi dan penghilangan
air pada pembentukan dan morfologi nHGO merupakan faktor penting untuk
pembentukan dan morfologi nHGO. nHGO yang terbentuk bervariasi dari bentuk
tidak beraturan dan kasar hingga seragam dan halus dengan diameter yang

semakin berkurang (Peng et al., 2010).

Struktur nano berongga (hollow) pada Grafena oksida akan membuat reaksi
katalitik lebih baik karena proses pembebasan molekul reaktan dan produk ke sisi
aktif akan lebih mudah (Qi et al., 2016). Selain itu adanya peningkatan luas

permukaan material yang dapat meningkatkan reaktivitas kimia (Budianto, 2016).
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Selain itu, untuk menghindari agregasi, dengan merancang nanopartikel logam
yang disematkan ke dalam nano hollow grafen oksida (nHGO) telah dianggap
sebagai strategi yang efektif untuk mengatasi kelemahan tersebut, karena struktur
berongga dapat bertindak sebagai penghalang yang efektif untuk menekan

aglomerasi nanopartikel logam selama reaksinya (Hongyang et al., 2015)

2.5 Nanokatalis

Katalis merupakan suatu senyawa yang dapat meningkatkan laju dari suatu reaksi
kimia (Stoltze, 2000). Katalis dapat mempercepat reaksi dengan cara menurunkan
energi aktivasi reaksi. Penurunan energi aktivasi tersebut terjadiakibat interaksi
antara katalis dengan reaktan. Katalis menyediakan situs-situs aktif yang berperan
dalam proses reaksi yang berasal dari logam. Logam- logam tersebut umumnya
adalah logam transisi yang menyediakan orbital d kosong atau elektron tunggal
yang akan disumbangkan pada molekul reaktan sehingga terbentuk ikatan baru

dengan kekuatan ikatan tertentu.

Nanokatalis adalah istilah yang umum digunakan untuk menggambarkan katalis
berukuran nano. Nanokatalis saat ini dikembangkan sebagai pengganti katalis
dalam mempercepat reaksi kimia karena keunggulannya mengkatalisis suatu
reaksi yang lebih cepat dari katalis biasa (Latununuwe dkk., 2008). Keunggulan
nanokatalis ini disebabkan oleh permukaan yang luas dan rasio- rasio atom yang
tersebar secara merata pada permukaannya. Sifat ini menguntungkan untuk
transfer massa di dalam pori-pori dan juga menyumbangkan antar muka yang

besar untuk reaksi- reaksi adsorpsi dan katalitik (Widegren et al., 2003).

Dua hal yang menyebabkan nanokatalis lebih efektif dibandingkan katalis dengan
ukuran besar yaitu: (i) ukurannya yang sangat kecil (kurang dari 100 nm)
menghasilkan perbandingan luas permukaan per volume yang sangat besar; (ii)
ketika suatu material dibuat dalam ukuran nano, maka material tersebut akan

memiliki sifat yang tidak dimiliki oleh ukuran makronya.
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Hal inilah yang mengakibatkan nanokatalis bersifat fleksibel dan efektif
(Chaturvedi et al., 2012). Aplikasi nanokatalis semakin luas karena kelebihan
yang dimilikinya. Diantaranya adalah untuk remediasi lingkungan (Teh and
Mohamed, 2011, Xie et al., 2018), produksi senyawa kimia dari CO, (Vesally et

al., 2017), dan reduksi zat warna dan senyawa fenol (Maham et al., 2017).

Berbagai metode telah dilakukan untuk memperoleh katalis perovskite berukuran
nano, seperti metode ko-presipitasi (Anushree et al., 2017), metode sol-gel (Liu et
al., 2017, Li and Zhang, 2017), metode pemanasan sederhana dalam larutan
polimer, metode sintesis koloid, metode spray, dan metode koloid templating
(Abdullah dkk., 2008). Dari beberapa metode sintesis tersebut, dalam penelitian
ini digunakan metode sol-gel untuk mendapatkan nanokatalis LaCr(;.,O3. Metode
sol gel memiliki banyak keunggulan seperti dispersi yang tinggi dari spesi aktif
yang tersebar secara homogen pada permukaan katalis, tekstur porinya
memberikan kemudahan difusi dari reaktan untuk masuk ke dalam situs aktif
(Lecloux and Pirard, 1998), luas permukaan yang cukup tinggi, serta
kemudahannya dalam memasukkan satu atau dua logam aktif sekaligus dalam
prekursor katalis (Lambert and Gonzalez, 1998). Dengan alasan ini diharapkan

keunggulan dari metode sol-gel ini dapat diterapkan pada katalis.

2.6 Senyawa Perovskite

Oksida logam yang membentuk struktur perovskite dengan rumus umum ABO;
telah menjadi perhatian yang menarik selama dua dekade terakhir karena
mempunyai aplikasi komersil yang potensial sebagai katalis untuk dekomposisi

NOsy, sel elektroda bahan bakar, dan sensor deteksi gas.

Senyawa ABO; memiliki struktur yang sangat sederhana, di mana struktur
idealnya membentuk kubus dengan kation besar (A) dikelilingi oleh dua anion
dan kation yang lebih kecil (B) dikelilingi oleh enam anion. Contoh struktur

umum perovskite ditunjukkan pada Gambar 6.
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Gambar 6. Struktur umum perovskite ABOs (Navrotsky et al., 1989).

Perovskite dapat diberikan dengan rumus umum A;A;B,B,0; di mana A, adalah
yang terpilih di antara Lantanida (umumnya La, namun kadang- kadang Ce, Pr
atau Nd) dan A, adalah diantara logam alkali tanah (Ca, Ba, Sr) posisi B; dan B,
ditempati oleh logam transisi (Co, Mn, Fe, Cr, Cu, V) atau logam mulia. A, dan
B, berhubungan dengan subtitusi sebagian dari ion A; dan B;. Metode preparasi
perovskite dapat dilakukan dengan metode etilen glikol dengan prekursor garam
oksalat, atau dengan metode karbonil dengan prekursor garam asetat, dan metode
sitrat dengan prekursor garam nitrat (Irusta et al., 1998). Katalis oksida tipe
perovskite dapat memberikan aktivitas katalitik yang baik untuk oksidasi CO dan
reduksi NO (Deremince et al, 1995).

2.7 Preparasi Katalis

Ada berbagai metode preparasi katalis dengan kelebihan dan kekurangannya
masing-masing. Pemilihan metode harus disesuaikan dengan kebutuhan karena
akan mempengaruhi karakteristik katalis yang dihasilkan. Tahapan preparasi

katalis yang digunakan dalam penelitian ini adalah:

2.7.1 Sol-Gel

Proses sol-gel adalah teknik wet-chemical yang banyak digunakan di bidang
pengetahuan bahan dan teknik keramik. Metode ini digunakan terutama untuk
pembuatan bahan (biasanya untuk oksida logam) yang dimulai dari larutan yang

bertindak sebagai prekursor untuk membentuk jaringan (atau gel) dari partikel
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diskrit atau jaringan polimer. Metode sol-gel merupakan teknik yang murah dan
menggunakan suhu rendah sehingga dapat mengontrol komposisi kimia produk.
Bahkan dopan dalam jumlah kecil, seperti pewarna organik dan rare earth
element, dapat dimasukkan dalam sol dan tersebar merata di produk akhir. Proses
sol-gel dapat diterapkan dalam kondisi operasi normal dan dapat digunakan untuk
memperoleh produk dengan berbagai ukuran dan bentuk (misal: serat, film,

monolit, dan partikel berukuran nano) (Tseng et al., 2010).

Aplikasi teknologi sol-gel mengalami peningkatan dalam pengembangan material
baru untuk katalisis (Chen et al., 2017), biosensor optik (Monton et al., 2012),
membran (Xomeritakis et al., 2009), aplikasi fotokromik (Ahmed et al., 2007),
biomedis (Owens et al., 2016), dan kromatografi (Warad et al., 2012).

Kelebihan proses sol-gel adalah sebagai berikut (Mackenzie, 2003):

a. Lebih homogen dan murni.
b. Suhu preparasi lebih rendah.

c. Pencampuran yang baik untuk sistem multikomponen.

o

Pengontrolan ukuran, bentuk, sifat partikel, luas permukaan, volume pori,
dan distribusi ukuran pori yang efektif.

e. Produk gel dengan karakteristik khusus lebih baik.

f. Memungkinkan untuk mendesain struktur dan sifat material melalui

pemilihan prekursor sol-gel yang sesuai dan building blocks yang lain.

Figen et al. (2014) mempreparasi katalis dengan struktur perovskite LaMoO;,
La,SryV,03, dan La,Sr,Mo0,03 dengan metode sol-gel sitrat dan dikalsinasi pada
suhu 1000 °C selama 5 jam. Prekursor yang digunakan dalam preparasi katalis
adalah nitrat hidrat dan/atau ammonium oksida dari unsur yang dibutuhkan karena
memiliki kelarutan dan homogenitas yang tinggi dalam air. Situmeang et al.
(2017) berhasil mensintesis LaCrO3; dengan metode sol- gel dengan menggunakan

pektin sebagai agen pengemulsi.
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Keuntungan penggunaan pektin sebagai prekursor, di antaranya adalah (Proveti et

al., 2015):

a. Rantai polisakarida Panjang

b. Proses produksi bahan sederhana.

c. Ketersediaan berlimpah sehingga memungkinkan untuk digunakan pada
skala industri.

d. Biaya murah.

2.7.2 Pengeringan Beku (Lyophilization/Freeze Drying)

Pengeringan beku atau Lyophilization atau freeze drying adalah metode
penghilangan air dengan cara sublimasi kristal es dari material beku (Gaidhani et
al., 2015). Dengan menggunakan metode ini memungkinkan untuk memperoleh
produk dengan kualitas yang lebih baik dibandingkan dengan metode tradisional.
Freeze drying diperlukan untuk melindungi bahan yang membutuhkan kadar air
rendah (kurang dari 1%) untuk menjaga kestabilan bahan dalam proses
penyimpanannya (Searles et al., 2001). Proses freeze drying menggunakan kondisi
vakum sehingga memungkinkan es langsung berubah wujud dari padat menjadi
uap tanpa melalui fase cair sehingga mampu mengeringkan material tanpa

merusaknya.
Keuntungan penggunaan metode freeze drying (Khairnar et al., 2013):

a. Zat yang teroksidasi terlindungi dengan baik di bawah kondisi vakum.

b. Mampu menghilangkan air hingga 95% -99,5% sehingga waktu
penyimpanan lebih lama.

C. Menghasilkan material dengan kuantitas akurat dan konten seragam.

d. Meminimalkan hilangnya bahan kimia yang mudah menguap.

e. Konstituen dari bahan kering tetap terdispersi secara homogen.

Dengan proses ini diharapkan akan diperoleh produk dengan karakteristik:
berbentuk cake utuh, memiliki kekuatan yang cukup, warna seragam, kering,

berpori, bebas dari partikulat, dan stabil secara kimiawi.
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Menurut Wang (2000) dan Khairnar ef al. (2013), siklus dalam freeze drying
meliputi tiga tahap:

a. Pembekuan, dimana sampel cair didinginkan hingga bagian cairnya
membentuk kristal es dan bagian yang lain terkonsentrasi menjadi glassy
state hingga viskositasnya terlalu tinggi untuk terjadinya kristalisasi lanjut.

b. Pengeringan utama (primer), di mana es yang terbentuk selama tahap
pembekuan dihilangkan dengan sublimasi pada kondisi vakum dan suhu
rendah, menghasilkan struktur yang sangat berpori pada solut amorf yang
tersisa yang biasanya mengandung 30% air. Tahap ini dilakukan pada
tekanan 10-4 hingga 10-5atm dan suhu produk — 45 °C hingga — 20 °C.
Sublimasi selama pengeringan utama merupakan hasil dari proses
pemanasan dan transfer massa.

c. Pengeringan sekunder, di mana sebagian besar air yang tersisa didesorpsi
saat suhu sampel dinaikkan secara bertahap pada tekanan rendah. Produk

akhir yang diperoleh kering dengan kadar air kurang dari 1%.

2.7.3 Kalsinasi

Kalsinasi adalah perlakuan panas lanjutan setelah pengeringan. Kalsinasi biasanya
dilakukan dengan adanya udara, dengan suhu yang lebih tinggi daripada reaksi
katalitik atau regenerasi katalis. Beberapa proses terjadi selama kalsinasi:
hilangnya air atau CO, yang terikat secara kimia, modifikasi tekstur melalui
sintering (kristal atau partikel kecil yang berubah lebih besar), modifikasi struktur,
pembentukan fase aktif dan stabilisasi sifat mekanik (Perego and Villa, 1997),
penguraian prekursor logam dengan pembentukan oksida, dan penghilangan

kation dan anion yang digunakan sebelumnya (Pinna, 1998).

2.8 Karakterisasi Katalis
2.8.1 Penentuan Gugus Fungsi

Fourier Transform Infra Red (FTIR) spektroskopi adalah teknik yang digunakan

untuk mendapatkan spektrum inframerah sampel.
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Spektroskopi IR bekerja pada bilangan gelombang 4.000-400 cm™. Prinsip FTIR
didasarkan pada interaksi energi dan materi. Radiasi sinar infra merah yang telah
didispersikan oleh grating, kemudian direkam oleh detektor dan dicetak pada
kertas rekorder. Sampel yang mengabsorpsi radiasi akan muncul sebagai puncak-
puncak dalam daerah panjang gelombang tertentu.

Untuk nanokomposit LaCrgg9M0g 0:03/NHGO yang dapat dideteksi pada spektrum
FTIR adalah pita serapan pada bilangan gelombang 600 cm™ menunjukkan
adanya vibrasi tarik dari ikatan Cr-O-Cr. Pita serapan didaerah 450 cm™ pada
ketiga katalis menunjukkan adanya vibrasi ulur dari ikatan Cr-O (Coskun et. al.,
2019) dan di daerah 900-800 cm™ menunjukkan adanya vibrasi dari ikatan metal-
oksigen dari MoOj3 (Rocha & Muccillo, 2003). Sementara itu vibrasi tekuk dari
La-O-La dan La-O-Cr muncul pada bilangan gelombang 700-830 cm™ dapat
dilihat pada spektrum di daerah 727-725 cm™ (Situmeang et al., 2019).

2.8.2 Penentuan Fasa Kristalin

Difraksi sinar-X (X-ray Difraction/XRD) digunakan untuk mengidentifikasi fasa
kristalin dalam material dengan cara menentukan parameter struktur kisi serta
untuk mendapatkan ukuran partikel. Sinar X adalah gelombang elektromagnetik
energi tinggi dengan panjang gelombang 107-10 nm. Sinar X dihasilkan dari
tumbukan elektron berkecepatan tinggi dengan sampel. Difraksi sinar-X dapat
digunakan untuk analisis kualitatif karena setiap unsur atau senyawa mempunyai
pola difraksi tertentu yang spesifik. Dengan demikian, suatu unsur atau senyawa
dapat diidentifikasi jika pola difraksinya cocok dengan pola difraksi unsur atau

senyawa yang telah diketahui identitasnya.

Sinar X yang dikenakan pada suatu bahan sebagian akan diabsorbsi,
ditransmisikan, dan sebagian lagi dihamburkan terdifraksi. Hamburan terdifraksi
inilah yang dideteksi oleh XRD. Berkas sinar yang dihamburkan ada yang saling
menghilangkan karena fasenya berbeda dan ada juga yang saling menguatkan

karena fasenya sama.
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Berkas sinar X yang saling menguatkan disebut sebagai berkas difraksi. Hukum
Bragg merumuskan tentang persyaratan yang harus dipenuhi agar berkas sinar X
yang dihamburkan tersebut merupakan berkas difraksi. [lustrasi difraksi sinar-X

pada XRD dapat dilihat pada Gambar 7.

Gambar 7. Ilustrasi difraksi sinar-X pada XRD.
Berkas difraksi hanya terjadi saat:

nA=AB+BC
AB=BC
nA=2AB
sind =AB/d
AB=dsin@
nA=2dsin@

Di mana:

A : Panjang gelombang sinar-X yang digunakan (nm)
d : Jarak antara dua bidang kisi (nm)
0 : Sudut antara sinar datang dengan bidang normal

n : Bilangan bulat yang disebut sebagai orde pembiasan
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Berdasarkan persamaan Bragg, jika seberkas sinar-X dijatuhkan pada sampel,
maka bidang kristal sampel akan membiaskan sinar-X yang memiliki panjang
gelombang yang sama dengan jarak antar kisi dalam kristal tersebut. Sinar yang
dibiaskan akan ditangkap oleh detektor dan diterjemahkan sebagai puncak
difraksi. Semakin banyak bidang kristal yang sama dalam sampel, semakin kuat
intensitas pembiasan yang dihasilkan. Tiap puncak yang muncul pada pola XRD
mewakili satu puncak bidang kristal yang memiliki orientasi tertentu dalam

sumbu tiga dimensi.

2.8.3 Penentuan Morfologi Katalis

Untuk mempelajari morfologi permukaan katalis dapat menggunakan
instrumentasi SEM-EDX. Scanning electron microscope (SEM) adalah jenis
mikroskop elektron yang menghasilkan gambar sampel dengan cara memindai
permukaan dengan berkas elektron energi tinggi. Gambar yang dihasilkan akan
menunjukkan topografi permukaan sampel. Sementara untuk mengetahui
komposisi permukaan katalis, SEM diintegrasikan dengan EDX.

Analisis SEM-EDX dapat dilakukan secara kualitatif dan semi kuantitatif untuk

unsur-unsur mulai dari litium (Li) hingga uranium (U).

Analisis SEM-EDX diawali dengan memanfaatkan interaksi antara sumber
elektron dengan sampel, sehingga menghasilkan emisi elektron atau foton.
Sampel akan ditembakkan dengan sinar elektron yang berenergi tinggi, kemudian
terjadi interaksi antara elektron dengan sampel. Interaksi elektron dengan sampel
akan direkam oleh detektor dengan menampilkan informasi berupa bentuk
morfologi permukaan sampel sesuai perbesaran yang diinginkan pada layar
pengamatan. Mikrograf yang dihasilkan dari analisis SEM memberikan beberapa
informasi yang berkaitan dengan morfologi permukaan sampel, yakni ukuran
butir, distribusi butir, dan porositas permukaan. Dengan menggunakan metode
analisa SEM pengamatan akan menampilkan bentuk tiga dimensi pada butiran,
selain itu kelebihan lainnya dari pengamatan SEM adalah menampilkan resolusi
yang lebih besar dengan rentang pembesaran antara 10x hingga 20.000x
(Chandra, 2019).
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Selanjutnya proses analisis EDX dilakukan dengan menembakan sinar elektron
pada posisi yang ingin diketahui komposisinya. Interaksi antar elektron dapat
menyebabkan emisi dari sinar-X yang menampilkan puncak-puncak/grafik unsur-
unsur yang terkandung pada sampel. Kemudian perangkat lunak akan secara
otomatis mengidentifikasi unsurunsur tersebut dan dapat menganalisa secara

kuantitatif berupa persentase kandungan masing-masing unsur dari sampel.

2.8.4 Analisis Band-Gap

Band-gap adalah perbedaan energi antara pita valensi bagian atas dengan pita
konduksi bagian bawah. Elektron dapat berpindah dari satu pita ke pita yang lain.
Saat elektron berpindah dari pita konduksi ke pita valensi maka akan
membebaskan sejumlah energi. Sebaliknya, saat elektron berpindah dari pita
valensi ke pita konduksi, dibutuhkan jumlah energi minimum yang disebut energi

band-gap. Diagram yang menggambarkan band-gap dapat dilihat pada Gambar 8.

Pita Kondukd

Celah Pita

¥

Energi Elektron

Pita Valensi

Jumlah Elektron
Gambar 8. Energy band-gap.

Ada beberapa metode yang bisa digunakan untuk menentukan band-gap, salah
satunya adalah dengan diffuse reflectance spectroscopy (DRS). Ketika suatu
sampel dikenai cahaya, maka sebagian akan diteruskan (menembus sampel) dan
sebagian yang lain akan dipantulkan. Pada metode DRS, cahaya yang menembus

sampel akan dikembalikan ke permukaan sampel dan kembali keluar. Radiasi
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cahaya inilah yang dianggap sebagai pantulan yang terdifusi. DRS adalah metode
yang cocok, tidak merusak bahan, dan sederhana. DRS penting dalam analisis

material nanokristalin dan gel yang berpori.

Faktor-faktor yang harus diperhatikan untuk memperoleh kualitas spektral diffuse
reflectance tinggi adalah pengenceran sampel dengan matriks nonabsorbing untuk
memastikan penetrasi sinar datang yang lebih dalam pada sampel, untuk
meningkatkan kontribusi komponen yang tersebar di spektrum dan meminimalkan
komponen refleksi spekular; dan partikel yang lebih kecil meningkatkan kualitas

spektrum DRS (Nowak et al., 2009).

2.9 Reaksi Fotokatalitik

Reaksi fotokatalitik adalah reaksi yang berlangsung karena pengaruh cahaya dan
katalis secara bersamaan. Katalis dalam proses ini disebut sebagai fotokatalis

karena memiliki kemampuan dalam menyerap energi foton.

Suatu bahan dapat dijadikan fotokatalis jika memiliki daerah energi kosong yang
disebut celah pita energi. Dari pengertian tersebut dapat disimpulkan bahwa
fotokatalitik adalah suatu proses transformasi kimia yang melibatkan unsur
cahaya dan katalis sekaligus dalam melangsungkan dan mempercepat proses
transformasi yang terjadi. Secara umum, fotokatalitik terbagi menjadi dua jenis,
yaitu fotokatalik homogen dan fotokatalitk heterogen. Fotokatalitik homogen
adalah reaksi fotokatalitik dengan bantuan oksidator seperti ozon dan hidrogen
peroksida, sedangkan fotokatalitik heterogen merupakan teknologi yang

didasarkan pada irradiasi sinar UV pada semikonduktor (Qodri ef al, 2011).

Reaksi fotokatalitik umumnya terjadi melalui bantuan bahan semikonduktor.

Semikonduktor adalah bahan yang memiliki konduktivitas listrik di antara
-6
konduktor dan isolator. Resistivitas semikonduktor berkisar di antara 10 sampai

4
10 Ohm-m. Pada semikonduktor, terdapat pita energi yang memperbolehkan
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keberadaan elektron, yaitu pita valensi berenergi rendah yang terisi penuh oleh

elektron dan pita konduksi yang berenergi tinggi yang kosong.

Celah energi yang memisahkan kedua pita tersebut yaitu pita terlarang atau
disebut juga sebagai band gap (Eg). Salah satu karakteristik penting
semikonduktor adalah memiliki celah energi yang relatif kecil yaitu berkisar
antara 0,2-2,5 eV. Energi celah pita yang kecil ini memungkinkan suatu elektron
memasuki level energi yang lebih tinggi. Perpindahan elektron ini dapat terjadi
karena pengaruh suhu dan penyinaran (Malvino, 1989). Untuk berlangsungnya
proses katalisis, semikonduktor memerlukan serapan energi yang sama atau lebih

dari band gap.

2.10 Limbah Kulit Pisang Kepok

Pada penelitian kali ini bahan yang digunakan adalah kulit pisang Musa
paradisiaca di mana buah dan kulit pisang kepok dapat dilihat pada Gambar 9.

Gambar 9. Pisang kepok (Musa paradisiaca)

Kulit pisang kepok tersusun atas polimer seperti lignin, selulosa, hemiselulosa,
dan pektin (Klemm et al., 2006). Kandungan selulosa pada kulit pisang yang
mencapai 11,45 % (Orozco et al., 2014) dapat dimanfaatkan sehingga memiliki
nilai ekonomis tinggi. Kulit pisang yang telah dikalsinasi telah dimanfaatkan
sebagai katalis dalam sintesis biodiesel (Fan et al., 2018), penyerap polutan
minyak (El-Din et al., 2017), sumber karbon dalam baterai litium sulfur (Xue et

al., 2018), adsorben logam Mn(II) dalam air (Ali, 2017), biosorben rhodamin-B
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(Singh et al., 2018) dan strontium(Il) dalam air (Mahindrakar et al., 2018).
Kandungan selulosa dari kulit pisang digunakan untuk adsorpsi zat warna procion
(Hariani et al., 2016), dan senyawa fenol dalam kulit pisang memiliki sifat anti-
oksidan dan anti-mikrobia yang bermanfaat bagi kesehatan (Vu et al., 2018). Kulit
pisang dapat digunakan sebagai sumber xylose untuk produksi xylitol melalui

metode hidrolisis asam (Rehman et al., 2013).
Komposisi kimia pada kulit pisang kepok dapat dilihat pada Tabel 2 di bawah ini:

Tabel 2. Komposisi Kimia Kulit Pisang Kepok

Unsur Komposisi (%)
Kadar Air 11.09
Kadar Abu 4.82
Kadar Lemak 16.47
Kadar Protein 5.99
Kadar Serat Kasar 20.96
Kadar Selulosa 17.04
Kadar Lignin 15.36
Lain-Lain 7.46

Sumber : Hernawati dan Aryani (2007).

2.11 Selulosa

Selulosa adalah homopolimer yang memiliki rumus (C¢H;¢Os)n, sebuah
polisakarida yang tersusun atas ratusan hingga ribuan B-D-glukosa yang
dihubungkan oleh ikatan -1,4-glikosidik. Selulosa memiliki struktur semi-
kristalin yang tersusun atas daerah kristalin yang sangat teratur dan daerah amorf
yang tak beraturan. Pada daerah kristalin, distabilkan oleh jaringan kompleks

ikatan hidrogen intra- dan inter-molekuler.

Selulosa banyak ditemukan pada tanaman tingkat tinggi, beberapa hewan laut, dan
tanaman tingkat rendah seperti alga dan jamur. Bahkan juga dapat ditemukan
dalam bakteri, invertebrata, dan amuba. Secara umum, selulosa adalah zat
berserat, keras, tidak larut air yang berperan dalam menjaga struktur dinding sel
tanaman. Selulosa ditemukan dan diisolasi pertama kali oleh Anselme Payen pada

tahun 1838 (Habibi et al., 2010).
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Beberapa biomassa yang dapat digunakan sebagai sumber selulosa diantaranya
adalah kayu (Zhang and Lynd, 2004), bambu (Wahab et al., 2013), kulit jeruk,
kulit pisang, kulit mangga (Orozco et al., 2014), tongkol jagung (Liu et al., 2016,
Tibolla et al., 2014, dan Singanusong et al., 2013), bagas tebu (Wulandari, 2016),
kapas (Udoetok et al., 2017), tandan kosong sawit (TKS) (Sarwono dkk., 2014),
jerami (Fatmawati dkk., 2015), dan lainnya. Struktur kimia selulosa ditunjukkan

dalam Gambar 10.

HO

OH

Gambar 10. Struktur kimia selulosa (Habibi et al., 2010).

Selulosa hampir selalu bergabung dengan komponen lain sebagai lignoselulosa
(Holtzapple, 2003). Lignoselulosa yang berasal dari kulit buah tersusun atas
komponen utama pektin, selulosa, hemiselulosa, dan sejumlah kecil lignin (Oberoi
et al., 2010). Tabel 3 berikut menunjukkan komposisi hasil analisis limbah

beberapa jenis buah.

Tabel 3. Analisis Komposisi Limbah Buah Basis Kering

Komponen (% berat)

Jenis Limbah Hemiselulosa Selulosa Lignin Protein Serat Serat
detergen detergen

netral asam

Ampas 26.45 9.93 2.81 7.59 39.19 12.74
Kulit Jeruk  14.46 11.93 2,17 5.07 28.56 14.1

Kulit Pisang 25.52 11.45 982  5.62 46.79 21.27
Kulit Mangga 14.51 9.19 4.25 7 27.95 13.44

Sumber : Orozco ef al. (2014).
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2.12 Gula Pereduksi

Gula pereduksi adalah semua gula yang memiliki kemampuan untuk mereduksi
dikarenakan adanya gugus aldehid atau keton bebas. Aldehid dapat teroksidasi
langsung melalui reaksi redoks akibat gula pereduksinya. Gula pereduksi
merupakan gula (karbohidrat) yang dapat mereduksi senyawa-senyawa penerima
elektron, contohnya adalah glukosa dan fruktosa. Ujung dari gula suatu pereduksi
adalah ujung yang mengandung gugus aldehida atau keton bebas, semua
monosakarida (glukosa, fruktosa, galaktosa) dan disakarida (laktosa, maltosa),
kecuali sukrosa dan pati (polisakarida) yaitu termasuk sebagai gula pereduksi

(Lehninger, 1982).

Umumnya gula pereduksi yang dihasilkan berhubungan erat dengan aktivitas
enzim, yaitu semakin tinggi aktivitas enzim maka semakin tinggi pula gula yang
dihasilkan selama reaksi diukur dengan menggunakan pereaksi asam dinitro
salisilat atau dinitrosalycilic acid (DNS) pada panjang gelombang 540 mm.

Semakin tinggi nilai absorbansi yang dihasilkan, semakin banyak pula gula.

2.13 Analisis Gula Pereduksi

2.13.1 Pereaksi Fehling

Pereaksi fehling digunakan untuk mendeteksi adanya gula pereduksi. Hal ini
didasarkan pada kekuatan reduksi gugus karbonil dari aldehid yang menjadi asam
dengan mereduksi garam tembaga (1), dalam medium alkali, menjadi tembaga(l)
oksida, membentuk endapan merah seperti pada persamaan reaksi di bawah.
RCHO(aq) + 2Cu2+(aq) + 50H (aq) — RCOO (aq) + Cu,O(s) + 3H,0(1)

Pada reaksi ini, aldehid dapat dengan mudah dideteksi meskipun jumlahnya

sangat kecil.
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2.13.2 Metode DNS

Penentuan gula pereduksi umumnya dilakukan dengan metode asam 3,5-
dinitrosalisilat (DNS). Metode ini mendeteksi adanya gugus karbonil bebas dari
gula pereduksi. DNS adalah senyawa aromatik yang bereaksi dengan gula
pereduksi dan molekul pereduksi lainnya. Gugus aldehid pada gula direduksi
dengan DNS untuk membentuk asam 3-amino-5-nitrosalisilat yang berwarna
kuning kecoklatan, seperti yang ditunjukkan dalam Gambar 11 (Miller, 1959).
Konsentrasi gula pereduksi ditentukan dengan spektroforometri pada panjang

gelombang 540 nm (Keharom et.al., 2016).

OH OH
HOOC NO, HOOC NH,
reduksi
——
NO, NO,
asam 3,5-dinitrosalisilat asam 3-amino S-nitrosalisilat
(kuning) (orange-merah)

Gambar 11. Reduksi DNS
2.14 Sinar Ultraviolet (UV)

Sinar Ultraviolet (UV) merupakan sinar/cahaya yang menunjukkan pita spektrum
elektromagnetik dengan panjang gelombang dari 0 nm hingga 400 nm, lebih
pendek dari cahaya tampak tetapi lebih panjang dari sinar-X. Johann Ritter
menemukan daerah UV pada cahaya matahari sebelum tahun 1801 dengan
menunjukkan adanya reaksi kimia di bagian yang gelap yang diakibatkan oleh
beberapa bentuk energi di luar cahaya ungu. Sinar UV dapat dihasilkan dengan
pemanasan hingga suhu pijar, seperti halnya dengan UV matahari, atau dengan
melewatkan arus listrik melalui gas, biasanya uap merkuri. Atom merkuri
tereksitasi oleh tabrakan dengan elektron yang mengalir di antara elektroda lampu.

Saat elektron tereksitasi kembali ke keadaan elektronik tertentu dalam atom, maka
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akan melepaskan sebagian energi yang telah diserap dalam bentuk radiasi optik,

yaitu ultraviolet, cahaya tampak, dan radiasi infra merah.

Sebanyak 10% cahaya matahari merupakan sinar UV dan hanya sepertiganya
yang mampu menembus atmosfir. Saat musim panas, 6% dari sinar UV matahari
merupakan UVB dan sisanya 94% adalah UVA. Tetapi karena UVB jauh lebih
efektif daripada UVA dalam kerusakan biologis, maka UVB berkontribusi
sebanyak 80% terhadap efek bahaya paparan sinar matahari, sedangkan UVA
berkontribusi sebanyak 20% (Brian, 2002). Yuliarni (2020) melakukan penelitian
dengan memanfaatkan sinar UV dan fotokatalis LaCr(;.x\Mo,Os3 untuk melakukan
konversi selulosa. Hasil konversi tertinggi diperoleh dari nanoselulosa yang
dikonversi dengan katalis LaCrg 99Mo0g 0103 dengan waktu 30 menit yaitu sebesar

22,53 %.

2.15. High Performance Liquid Chromatography (HPLC)

HPLC merupakan suatu teknik pemisahan untuk mengidentifikasi dan
menentukan komponen dari suatu campuran. Pemisahannya didasarkan pada
pola pergerakan antara fase gerak dan fasa diam (kolom). Kolom HPLC
memperbolehkan partikel dengan ukuran yang sangat kecil dengan luas
permukaan yang lebih besar sehingga interaksi akan semakin besar.

Hal ini akan menyebabkan keseimbangan antar fase menjadi lebih baik dan

efisien.

Prinsip HPLC yaitu pemisahan terjadi di dalam kolom dengan adanya interaksi
antara analit dengan fase diam. Analit yang interaksinya kurang kuat dengan
fase diam akan keluar terlebih dahulu dari kolom. Kemudian setiap komponen

yang keluar dari kolom akan direkam berupa kromatogram.



I11. METODE PENELITIAN

3.1. Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan pada bulan Januari 2023 — Juli 2023, bertempat di
Laboratorium Kimia Anorganik-Fisik Jurusan Kimia Fakultas Matematika

dan llmu Pengetahuan Alam Universitas Lampung dan proses freeze-dry,
kalsinasi dilakukan di UPT Laboratorium Terpadu dan Sentra Inovasi Teknologi
(LTSIT) Universitas Lampung. Analisis XRD dan SEM EDX dilakukan di Institut
Teknologi Sepuluh Nopember (ITS). Analisis energi celah pita dengan DRS
dilakukan di Laboratorium UI-Chem, Universitas Indonesia. Uji konversi selulosa
dilakukan di Laboratorium Botani Jurusan Biologi FMIPA Unila, dan kadar gula
alkohol dianalisis dengan HPLC di PT. SIG, Bogor.

3.2. Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini, antara lain: 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, alat freeze dryer, furnace,
desikator, lampu UV, reaktor katalitik, termometer, botol dan selang infuse,
corong gelas, labu Erlenmeyer (250 mL), gelas kimia (100 mL), gelas ukur (10
mL - 500 mL), labu ukur (25 mL - 1000 mL), mortar dan alu, spektrofotometer
FTIR, difraktometer sinar-X (XRD), SEMEDX, HPLC, spektrofotometer DRS,
serta ultrasonik cleaner Bath 120 W 40 khz.
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Bahan-bahan yang digunakan adalah lantanum nitrat heksahidrat
[La(NO3),.6H,0] (Merck™), kromium nitrat nonahidrat [Cr(NO3),.9H,0]
(Merck™), amonium molibdat [(NH;)sM07024.4H,0] (Merck™), FeCl3.6H,0
(Merck™), HCI 1 M dan HCI 5 %, H,SO, pekat (Merck™), KMnO, (Merck™),
H,0O, 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, 5,25 % , HNO3 50 %, reagen Fehling dan
reagen DNS.

3.3. Prosedur Penelitian

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

fotokatalisis. Adapun untuk skema penelitian ini dapat dilihat pada Gambar 12.

Elkstraksi Selulosa dari Karbonisasi Serbuk
Kulit Pisang Kepok Bonggol Jagung
b L 4
(Shankar and J/ (Dewd, 2020)
Rhim, 2016) ) v -

Sintesis Grafit

y

Sintesis Nano

Sintesis Nanosslulosa ‘

Grafena Oksida
\l/ | e etal, 2013)
Uji Aktivitas .
Nanokomposit Sintesis Nano Hollow
LaCrp oMoy 103 / nHGO EE—
)
(Manurung ¢t al., 2015) P ‘l’ .
Sintesis Nanokomposit o (.\'Ilﬂdi fikasi
LaCrg geMog 0105/nHGO Yuliarni et al., 2020)

Gambar 12. Skema Penelitian
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3.3.1 Sintesis Nano Hollow Grafena Oksida (hnHGO)

3.3.1.1 Karbonisasi Serbuk Bonggol Jagung

Karbonisasi serbuk bonggol jagung dilakukan berdasarkan prosedur Dewi (2020).
Tahap karbonisasi dimulai dengan preparasi serbuk bonggol jagung. Pertama,
limbah bonggol jagung dikeringkan di bawah sinar matahari, dipotong kecil-kecil,
dan digiling hingga teksturnya berubah menjadi serbuk halus. Kemudian, serbuk
dikeringkan dalam oven hingga warna serbuk berubah menjadi kuning kecoklatan
pada suhu 100 °C selama 1,5 jam. Kemudian crucible diisi oleh serbuk yang telah
dikeringkan sebanyak 20 gram, lalu dipanaskan dalam furnace pada suhu 350 °C,
selama 2 jam. Arang yang diperoleh dari hasil pembakaran ditempatkan dalam
desikator selama 15 menit lalu dihaluskan dengan mortar untuk digunakan pada

tahap selanjutnya.

3.3.1.2. Sintesis Grafit

Sebanyak 5 gram material karbon (arang) hasil karbonisasi dicampur dengan 500
mL aquades dan diaduk dengan dengan magnetic stirer. Selanjutnya, ditambahkan
FeCls (4 mL) ditambahkan ke dalam larutan dan kecepatan putaran dinaikkan. 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 grafit. Endapan dicuci
dengan aquades hingga pH 7 (netral). Selanjutnya, endapan akhir (sampel grafit)
dikeringkan dalam oven pada suhu 50 °C (overnight) dan dilanjutkan 110°C
selama 5 jam. Hasil pengeringan berupa serbuk natural grafit ditempatkan dalam
desikator selama 15 menit dan digunakan sebagai bahan baku sintesis nanohollow
grafen oksida (Dewi, 2020). Grafit yang berhasil disintesis, selanjutnya
dikarakterisasi menggunakan FTIR dan XRD.

3.3.1.3. Sintesis Nano Grafena Oksida (GO)
GO disintesis berdasarkan prosedur Feng et al. (2013). Prosedur diawali dengan
memasukkan 1 gram grafit dan ditambahkan asam sulfat 98% (23 mL) dalam

gelas kimia kemudian diaduk selama 30 menit dalam penangas es dengan cepat
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sampai homogen. Kemudian kalium permanganat (3 g) ditambahkan secara
bertahap selama 1 jam dengan pengadukan dan suhu campuran dijaga agar tetap
di bawah 10 °C, sehingga potensi ledakan dihindari. Kemudian sistem oksidasi
dibiarkan bereaksi selama 30 menit pada suhu kamar untuk mengontrol morfologi
dan tingkat oksidasi GO. Reaksi dihentikan dengan menambahkan 46 mL aquades
dan dipanaskan pada suhu 98 °C selama 15 menit. Kemudian ditambahkan
kembali aquades sebanyak 140 mL dan 10 mL asam peroksida 30%, sambil
diaduk selama 10 menit. Suspensi yang terbentuk dicuci berulang kali dalam
larutan HCI 5% sampai sulfat menghilang, diuji dengan barium klorida (larutan
yang ada disampel diambil dan diteteskan dengan barium klorida sampai tidak ada
endapan putih). Kemudian suspensi dipisahkan ke dalam cairan supernatan dan
residu berwarna kuning keemasan dengan sentrifugasi pada 4000 rpm selama 15
menit. Endapan didispersikan dalam 450 mL aquades dan diultrasonikasi selama 2
jam, selanjutnya dikeringkan dalam oven pada suhu 60 °C, dengan demikian
serbuk GO diperoleh. Serbuk GO yang diperoleh di karakterisasi dengan FTIR
dan XRD.

3.3.1.4. Sintesis Nano Hollow Grafena Oksida (nHGO)

Selanjutnya, nHGO disiapkan dari GO yang telah berhasil disintesis. Sejumlah
GO didispersikan ke dalam amonia (20 mL, pH 12) melalui pengadukan dan
diaduk pada suhu 30 °C selama 2 jam untuk mendapatkan suspensi GO.
Kemudian, suspensi GO perlahan-lahan dituangkan ke dalam minyak zaitun panas
yang dipanaskan hingga 90 °C dan diaduk secara intensif selama 30 menit pada
suhu 90 °C. Selanjutnya, dengan pembentukan emulsi air dalam minyak,
viskositas emulsi cepat meningkat dengan munculnya busa berwarna kuning
keemasan. Setengah jam kemudian, ketika suhu meningkat menjadi 95 °C,
viskositas menurun secara bertahap. Dengan pengadukan intensif, air secara
bertahap dipisahkan dari minyak. Sementara itu, emulsi menjadi bening seperti
minyak zaitun. Akhirnya, sistem emulsi didinginkan sampai suhu kamar

disentrifugasi, pencucian dengan petroleum eter dan pengeringan.
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3.3.2. Sintesis LaCr0,99M00,0103/ nHGO

Pembuatan katalis LaCrj99Mog 0103/ NHGO dilakukan dengan metode sol-gel
melalui tiga tahap, yaitu sintesis LaCry 903, sintesis LaCrg99Mo0g 0,03, dilanjutkan

dengan Impregnasi LaCry99Mo0 0103/ NHGO

3.3.2.1 Sintesis LaCr0,9903

Delapan gram pektin dilarutkan dalam 400 mL aquades dan diaduk menggunakan
pengaduk magnet pada suhu kamar sampai diperoleh larutan yang homogen.
Larutan pektin kemudian ditambah dengan ammonia sebanyak 30 mL atau hingga
pH menjadi 11 agar pengikatan logam dapat terjadi dengan baik. Kemudian
larutan tersebut ditambahkan La(NO3)3.6H,0 dalam 250 mL aquadest dan
Cr(NO3)3.9H,0 sesuai komposisi dalam 200 mL aquades. Penambahan dilakukan
setetes demi setetes secara perlahan sampai kedua larutan habis bersamaan sambil
diaduk menggunakan pengaduk magnet sampai diperoleh larutan yang homogen.
Selanjutnya larutan tersebut dipanaskan menggunakan hot plate pada suhu 70 - 80
°C dan diaduk menggunakan pengaduk magnet hingga volume larutan menyusut
dan mengental. Selama proses pemanasan pH dijaga konstan 11 dengan

menambahkan amonia jika diperlukan.

Larutan kental yang diperoleh selanjutnya di freeze dry untuk menghilangkan
kandungan air yang ada tanpa merusak jaringan yang telah terbentuk sampai
diperoleh serbuk kering. Hasil serbuk selanjutnya dikalsinasi secara bertahap
dengan laju kenaikan suhu 2 °C/menit sampai suhu 300 °C ditahan selama 2 jam,
kemudian pemanasan dilanjutkan dengan laju kenaikan suhu yang sama hingga
suhu 600 °C dan ditahan selama 2 jam. Setelah kalsinasi, padatan dibiarkan dingin
dalam furnace sampai suhu kamar. Bubuk katalis yang diperoleh digerus sampai
halus menggunakan mortar agate dan dilanjutkan ke tahap selanjutnya
(Situmeang et al., 2017).
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3.3.2.2 Sintesis LaCr0,99M00,0103

Satu gram pektin dilarutkan dalam 50 mL aquadest dan diaduk menggunakan
pengaduk magnet pada suhu kamar sampai diperoleh larutan yang homogen.
Larutan pektin kemudian ditambah dengan ammonia sebanyak 3 mL atau hingga
pH menjadi 11. Selanjutnya ditambahkan serbuk katalis yang diperoleh
sebelumnya sedikit demi sedikit. Setelah homogen, (NH;)sM0;04.4H,0
dilarutkan dengan 100 mL aquadest dan ditambahkan ke dalam campuran setetes
demi setetes. Setelah proses penambahan selesai, campuran tersebut dipanaskan
menggunakan hot plate pada suhu 70-80 °C dan diaduk menggunakan pengaduk
magnet hingga volume campuran menyusut dan membentuk gel. Selama proses

pemanasan pH dijaga konstan 11 dengan menambahkan ammonia jika diperlukan.

Gel yang diperoleh selanjutnya di freeze dry untuk menghilangkan kandungan air
sampai diperoleh serbuk kering. Hasil serbuk selanjutnya dikalsinasi secara
bertahap dengan laju kenaikan suhu 2 °C/menit sampai suhu 350 °C ditahan
selama 2 jam, kemudian pemanasan dilanjutkan dengan laju kenaikan suhu yang
sama hingga suhu 700 °C dan ditahan selama 3 jam. Setelah kalsinasi, padatan
dibiarkan dingin dalam furnace sampai suhu kamar. Bubuk katalis yang diperoleh
digerus sampai halus menggunakan mortar agate dan dilanjutkan untuk uji

karakterisasi katalis.

3.3.2.3 Impregnasi LaCr,9Mog,;03/NHGO

Tahap selanjutnya adalah impregnasi LaCrj 99Mog 0103 /NHGO dengan
perbandingan berat LaCr99Mo 0103 : NHGO sebesar 0,1:1; 0,3:1; dan 0,5:1.
Impregnasi dilakukan dengan cara mendispersikan nHGO ke dalam akuades.
Selanjutnya ditambahkan bubuk nanokatalis LaCry 99Mog 9103 secara perlahan dan
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, SEM-EDX dan DRS
UV-Vis.
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3.3.3. Karakterisasi nanokomposit LaCry,99Mo0y,0103/NnHGO

3.3.3.1. Fourier Transform Infra Red (FTIR)

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 detektor.

Spektrum akan muncul pada komputer sebagai rekorder dan dianalisis

menggunakan software tertentu seperti Opus.

3.3.3.2. X-ray Difraction (XRD)
Penentuan struktur kristal dilakukan menggunakan difraktometer sinar-X dengan

tipe alat Rigaku SmartLab. Analisis dilakukan menggunakan radiasi CuK a

(1,541862 A), tabung sinar-X dioperasikan pada 40 kV dan 30 mA. Rentang

difraksi diukur (2 ) dalam rentang 10-90 °, dengan scan step size 0,01 °/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 detektor. Alat perekam akan
merekam intensitas pantulan sinar untuk tiap sudut tertentu. Puncak-puncak yang
terdapat pada difraktogram kemudian diidentifikasi menggunakan data standar
dari JCPDF dalam PCPDF win 1997 dengan mengambil 3-5 puncak yang
memiliki intensitas tertinggi. Ukuran partikel dihitung menggunakan persamaan
Scherrer sebagai berikut:

k.A

D =
B cos B

Keterangan:

D = Ukuran kristal

A = panjang gelombang
k = konstanta scherrer
B =radian (FWHM)

6 = sudut difraksi
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3.3.3.3. Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersive X-Ray (SEM-EDX)
Analisis morfologi dan komposisi dari nanokatalis ditentukan menggunakan
SEM-EDX. 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.

Interaksi—interaksi yang terjadi tersebut selanjutnya akan terdeteksi dan diubah ke

dalam sebuah gambar oleh instrumen SEM dan dalam bentuk grafik oleh
instrumen EDX. Setiap unsur akan memberikan interaksi yang berbeda dengan

elektron yang ditembakkan sehingga dapat ditentukan jenisnya.

3.3.3.4. Analisis Energi Celah Pita

Analisis energi celah pita dilakukan dengan spektrofotometer Shimadzu UV-
3600 yang diintegrasikan pada tabung berdiameter15 cm untuk dapat mengukur
diffuse reflectance. 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. Isolasi Nanoselulosa

3.3.4.1 Isolasi Selulosa dari Kulit Pisang

Isolasi selulosa dimulai dengan cara memotong kulit pisang menjadi ukuran yang
lebih kecil, kemudian dijemur hingga kering. Proses pengeringan ini dilanjutkan
dengan penggilingan sehingga didapatkan serbuk kulit pisang berwarna coklat
kehitaman. Bubuk yang diperoleh diambil sebanyak 50 gram dan dimasukkan
dalam labu bulat dan ditambahkan larutan NaOH 4%. Campuran tersebut
direfluks pada suhu 100-120 °C selama 2 jam. Hasil dari proses refluks tersebut
kemudian disaring dan dicuci dengan aquades sebanyak 4 kali untuk memisahkan
lignin dan hemiselulosa. Setelah itu, proses bleaching dilakukan dengan cara

memasukkan bubuk hasil refluks pada labu bulat dan ditambahkan 400 mL
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larutan NaClO, 5,12% dan larutan buffer asetat pH 5, lalu direfluks pada
temperatur 110-130 °C selama 4 jam. Hasil refluks yang diperoleh kemudian
didinginkan dan dicuci dengan aquades hingga padatan putih selulosa diperoleh.
Selulosa yang diperoleh kemudian dikeringkan menggunakan freeze-dryer selama
24 jam (Zain et al., 2014; Shankar and Jongwhan, 2016).

3.3.4.2 Sintesis Nanoselulosa

Nanoselulosa dibuat dengan cara menyiapkan bubuk selulosa sebanyak 10 gram
dan dimasukkan dalam labu bundar bervolume 1 L dan ditambahkan larutan
HNO3 35%. Campuran tersebut kemudian di sonikasi (40 khz) selama 25 jam lalu
direfluks selama 45 menit pada suhu 60 °C. Proses selanjutnya yaitu penambahan
akuabides sebanyak 200 mL pada larutan yang telah direfluks kemudian
didinginkan. Sampel yang sudah didinginkan kemudian disentrifugasi selama

15 menit dengan kecepatan 3500 rpm. Proses pencucian kemudian diulangi
menggunakan akuabides hingga pH cairan mendekati 7. Larutan selulosa
dikeringkan kembali dengan freeze dryer. Nanoselulosa yang diperoleh disimpan
pada suhu 4 °C sebelum digunakan (Zain et al., 2014).

3.3.4.3 Karakterisasi Nanoselulosa

Analisis Derajat Kristalinitas

Analisis derajat kristalinitas dilakukan dengan menggunakan difraktometer sinar
X/X-ray difractometer (XRD). Sampel nanoselulosa dipindai dengan
monokromator sumber radiasi Cu-Ka (A = 1,54186 A) dengan sudut 26 dari 10—
50° dengan scan step size 0,04 dan waktu scanning 5 menit. Indeks kristalinitas di
hitung pada puncak 200 (lgo2, 26 = 22,6 °) dan intensitas minimum di antara
puncak 200 dan 110 (lam, 26 = 18 °) menggunakan metode Segal (Zain et al.,
2014). lgo, menunjukkan material kristalin, sedangkan lam menunjukkan material
amorf.

Derajat Kristalinitas = lpg, — lam x 100%
looz
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3.3.5. Uji Aktivitas Nanokomposit LaCry,99Mo0¢,0103/NnHGO

Konversi nanoselulosa menjadi gula pereduksi dilakukan dengan melarutkan
sebanyak 0,5 gram nanoselulosa ke dalam 100 mL akuades. Kemudian larutan
nanoselulosa ditambahkan dengan nanokomposit LaCrj99Mog ;03 /NHGO
sebanyak 0,1 gram dan dialirkan gas hidrogen dengan laju 10 mL/menit. Setelah
itu dipasangkan lampu sinar UV (100 Watt), dimana posisi lampu sinar UV
dengan rentang jarak 10-15 cm ke permukaan reaktor (Manurung et al, 2015).
Waktu proses irradiasi sinar UV pada konversi selulosa divariasi yaitu 60, 120,
180, 240, dan 300 menit. Hasil konversi nanoselulosa ini dianalisis menggunakan
reagen Fehling, reagen DNS dan HPLC.

3.3.6. Analisis Hasil Konversi

3.3.6.1. Analisis Hasil Konversi dengan Reagen Fehling

Analisis kualitatif dilakukan dengan reagen Fehling. Larutan Fehling A dibuat
dengan melarutkan 7 g CuS0O,4.5H,0 dengan akuades hingga volume 100 mL.
Larutan Fehling B dibuat dengan melarutkan 35 gram KNaC4H;06.4H,0 dan 10
gram NaOH dalam akuades hingga volume 100 mL. Setelah dibiarkan

semalaman, larutan disaring untuk memisahkan endapannya.

Larutan Fehling A dan B dimasukkan ke dalam tabung reaksi masing-masing
sebanyak 1 mL. Kemudian sampel sebanyak 2 mL ditambahkan ke dalam tabung
dan dipanaskan dalam penangas air selama 10 menit. Larutan didinginkan dan
dilakukan pengamatan. Adanya gula pereduksi ditunjukkan dengan terbentuknya
endapan Cu,O berwarna merah bata. Untuk sampel dengan hasil positif, analisis

dilanjutkan secara kuantitatif.
3.3.6.1. Analisis Hasil Konversi dengan Reagen DNS

3.3.6.1.1. Pembuatan Reagen DNS
Larutan DNS dibuat dengan melarutkan 1 gram asam 3,5-dinitrosalisilat dalam 20

mL akuades dalam labu ukur 100 mL. Kemudian ditambahkan 1 gram NaOH, 0,2
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gram fenol, 0,05 gram Na,SO3, 1 mL Na-K tartrat 40 %, dan akuades hingga
volume 100 mL dan dihomogenkan (Miller, 1959).

3.3.6.1.2. Pembuatan Kurva Standar

Kurva standar dibuat dari larutan glukosa pada berbagai konsentrasi. Kisaran
konsentrasi glukosa yang digunakan harus mencakup konsentrasi sampel yang
diuji. Absorbansi larutan kemudian diukur dengan spektrofotometer pada kisaran
panjang gelombang 540 nm. Selanjutnya nilai absorbansi dibuat plot terhadap

konsentrasi sehingga diperoleh persamaan garis yang menghubungkan keduanya.

3.3.6.2. Penentuan Kadar Gula Pereduksi

Sebanyak 0,5 mL sampel hasil uji konversi ditambahkan 1 mL pereaksi asam
dinitrosalisilat, dididihkan selama 10 menit dalam penangas air dan didinginkan.
Setelah dingin, serapannya diukur pada kisaran panjang gelombang 540 nm
(Keharom et al., 2016). Kadar glukosa yang terbentuk ditentukan dengan

menggunakan kurva standar glukosa.

3.3.6.3. Analisis dengan High Performance Liquid Chromatography (HPLC)
Hasil uji katalitik dianalisis dengan menggunakan High Performance Liquid
Chromatography (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 pereduksi yang terbentuk dari hasil konversi

nanoselulosa.

Analisis kualitatif dilakukan dengan membandingkan waktu retensi puncak yang
muncul dari sampel dengan puncak gula pereduksi standar yang digunakan.
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 diperoleh
konsentrasi gula pereduksi dalam sampel.
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V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1. Kesimpulan

Berdasarkan pembahasan hasil dari penelitian, dapat disimpulkan bahwa:

1.

Nano hollow grafena oksida (nHGO) telah berhasil disintesis dengan ukuran
17,90 nm.

Nanokomposit LaCro,99M00,0103/nHGO yang disintesis menunjukkan adanya
fasa kristalin La,Mo0,0y, LaCrOs, dan La,O3 serta memiliki ukuran partikel
20,69-20,75 nm.

Energi celah pita nanokomposit LaCro,99M00,0003/nHGO berkisar pada 0,76-
1,62 eV.

Nanoselulosa dari kulit pisang kepok menghasilkan selulosa berukuran nano
dengan ukuran kristal 35,43 nm dengan indeks kristalinitas 28,125%.

Hasil uji aktivitas menunjukkan bahwa persentase nanoselulosa terkonversi
tertinggi yaitu 54,14% dengan nanokomposit LaCro,99M00,01003/nHGO (0,1:1)
dan konsentrasi glukosa tertinggi sebesar 120,72 ppm.

Pengaruh waktu konversi setiap perbandingan nanokomposit memiliki hasil
yang berbeda terhadap hasil uji aktivitas, hasil konversi dengan waktu
optimum pada 120 menit dengan perbandingan LaCro,99M00,0003:nHGO
0,1:1)

5.2. Saran

Dari hasil penelitian yang diperoleh, maka disarankan untuk melakukan penelitian

lebih lanjut mengenai aktivitas fotokatalis agar dapat mengetahui pengaruh

penambahan senyawa perovskite terhadap ukuran, struktur, morfologi, gugus

fungsi, dan energi celah pita nanokatalis.
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