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ABSTRAK 

 

 

SINTESIS NANOSELULOSA DARI DAUN MAHKOTA NANAS DENGAN 

METODE HIDROLISIS ASAM 

 

 

 

Oleh 

 

 

VIVIA ANA BAPTIS 

 

 

 

 

Limbah organik perkebunan dan pasar lokal khususnya Daun Mahkota 

Nanas (DMN) menjadi salah satu penyumbang terbesar limbah organik. Sehingga, 

pengolahan limbah DMN diperlukan untuk mengurangi limbah organik yang 

menumpuk. Penelitian ini bertujuan untuk mengisolasi α-selulosa dari limbah 

DMN, membuat nanoselulosa dari α-selulosa melalui metode hidrolisis asam 

dengan H2SO4 variasi konsentrasi 5%, 10%, dan 15%, serta menganalisis 

karakteristik nanoselulosa yang dihasilkan dari limbah DMN. 

Sampel DMN dilakukan isolasi α-selulosa dengan variasi HNO3 dan citric 

acid untuk pretreatment hidrolisis asam, serta NaOH dan MSG untuk pemurnian α-

selulosa. Nanoselulosa dibuat dengan metode hidrolisis asam menggunakan H2SO4 

dengan variasi konsentrasi 5%, 10%, dan 15%. Analisis dilakukan menggunakan 

FTIR, XRD, PSA, dan FESEM. 

Hasil penelitian menunjukkan bahwa variasi optimal dari isolasi α-selulosa 

adalah variasi HNO3 x NaOH dengan kadar α-selulosa 93,284% dan lignin 11%. 

Hasil analisis spektrum FTIR nanoselulosa 5% dan 15% tidak menunjukkan banyak 

perubahan dari spektrum FTIR selulosa. Hasil XRD menunjukkan indeks 

kristalinitas tertinggi ada pada nanoselulosa 5% sebesar 84,62%. Hasil analisis PSA 

menunjukkan bahwa nanoselulosa variasi H2SO4 5% memiliki ukuran partikel 

sebesar 279,04 nm sebanyak 29,1%. Hasil analisis FESEM menunjukkan bahwa 

hasil morfologi nanoselulosa DMN berupa serat halus seperti benang.  

 

Kata Kunci: daun mahkota nanas, nanoselulosa, hidrolisis asam 
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ABSTRACT 

 

 

SYNTHESIS OF NANOCELLULOSE FROM PINEAPPLE CROWN 

LEAVES USING ACID HYDROLYSIS METHOD 

 

 

 

By 

 

 

VIVIA ANA BAPTIS 

 

 

 

 

Organic waste from plantations and local markets especially Pineapple 

Crown Leaf (PCL), is one of the largest contributors to organic waste. Therefore, 

the processing of PCL waste is necessary to reduce the accumulation of organic 

waste. This study aims to isolate α-cellulose from PCL waste, produce 

nanocellulose from α-cellulose through acid hydrolysis using H₂SO₄ with 

concentration of 5%, 10%, and 15%, and analyze the characteristics of the 

nanocellulose produced from PCL waste. The prepared PCL samples underwent α-

cellulose isolation using variations of HNO3 and citric acid for hydrolysis acid 

pretreatment, and NaOH and MSG for α-cellulose purification. Nanocellulose was 

produced through acid hydrolysis using H₂SO₄ with concentration variations of 5%, 

10%, and 15%. Analyses were conducted using FTIR, XRD, PSA, and FESEM. 

The results showed the optimal variation for α-cellulose isolation was HNO3 x 

NaOH, with α-cellulose content of 93.284% and lignin content of 11%. FTIR 

analysis showed that the FTIR spectra of 5% and 15% nanocellulose did not show 

significant differences from cellulose FTIR spectra.  XRD results showed that the 

highest crystallinity index was found in 5% nanocellulose at 84.62%. PSA analysis 

showed that nanocellulose with 5% H₂SO₄ had a particle size of 279.04 nm with 

29.1% distribution. FESEM analysis showed that the morphology of PCL 

nanocellulose appeared as fine, thread-like fibers.  

 

Key words: pineapple crown leaves, nanocellulose, acid hydrolysis 
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I. PENDAHULUAN 

 

 

 

 

1.1 Latar Belakang 

 

Di Indonesia dapat ditemukan banyak tempat perkebunan nanas seperti di 

Lampung, Sumatera Selatan, Jawa Timur, dan lain-lain. Pada tahun 2022, 

produksi nanas di Indonesia telah meningkat sebesar 10,98% dengan total 

produksi 3.203.775 ton dibandingkan tahun sebelumnya yang sebanyak 2.886.417 

ton (Badan Pusat Statistik, 2023). Menurut data BPS tahun 2023, Lampung 

menjadi produsen terbesar buah nanas dengan total 722.847 ton (Badan Pusat 

Statistik, 2024). Perkebunan tersebut melonjakkan jumlah limbah organik yang 

berupa sisa buah olahan, pohon nanas hasil panen buah nanas, maupun daun 

mahkota nanas (DMN). Maka dari itu, daun nanas termasuk daun mahkota nanas 

menjadi limbah biomassa yang cukup melimpah dengan potensi limbah mencapai 

66.456 ton pertahun (Addin, 2018). Sehingga, pengolahan limbah DMN 

diperlukan untuk mengurangi limbah organik yang menumpuk. 

Pengolahan limbah daun mahkota nanas (DMN) dapat dilakukan dengan 

mengubahnya menjadi nanoselulosa. Limbah DMN (Ananas comosus) menjadi 

salah satu serat alami dari tumbuhan yang memiliki potensi signifikan untuk 

diolah sebagai sumber nanoselulosa, namun pemanfaatannya hingga kini masih 

belum optimal (Mamani et al., 2020). Umumnya, kandungan DMN terdiri dari 

79-83% selulosa, 19% hemiselulosa, dan 5-15% lignin (Brinchi et al., 2013; 

Mamani et al., 2020). Nanoselulosa menjadi salah satu bentuk selulosa yang 

diisolasi sebagai nanopartikel yang dianggap sebagai material yang berguna untuk 

masa depan (Norizan et al., 2022). Nanoselulosa disebut sebagai nanomaterial 

berbasis selulosa yang diekstrak dari serat tanaman dengan rentang ukuran dalam    
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skala nanometer. Material ini telah digunakan secara efektif dalam berbagai 

aplikasi karena efektivitas biayanya, sifatnya yang ramah lingkungan, kemampuan 

untuk terurai secara hayati, dan kualitas luar biasa lainnya (Reshmy et al., 2021). 

Proses pembuatan nanoselulosa terdiri dari dua tahap utama yaitu pre-treatment 

(meliputi pembersihan, penghilangan zat ekstraktif, pembuatan pulp atau 

perlakuan alkali) dan isolasi nanoselulosa (Norizan et al., 2022). 

Penelitian sebelumnya telah dilakukan pembuatan nanoselulosa dari daun 

mahkota nanas (DMN) menggunakan metode kimia hidrolisis asam. Berdasarkan 

penelitian yang dilakukan Prado dan Spinacé (2019), metode hidrolisis asam 

menggunakan 60% H2SO4 (w/w) yang dipanaskan pada 45oC dengan pengadukan 

yang cepat selama 1 jam menghasilkan ukuran diameter kristal nanoselulosa 

sebesar 39 nm. Faria et al. (2020) menggunakan metode hidrolisis asam dengan 

variasi 30, 40, dan 60% (w/w) dipanaskan dalam 50oC selama 120 menit dengan 

pengadukan cepat memperoleh nanoselulosa dengan rata-rata berukuran 10,38 

nm. 

Dengan metode hidrolisis asam yang dipilih untuk mengisolasi nanoselulosa, 

penelitian ini menggunakan metode yang berbeda dalam mengisolasi α-selulosa 

dari daun mahkota nanas (DMN) pada tahap awal. Dalam kedua penelitian 

sebelumnya, setelah DMN dipreparasi dilakukan perlakuan basa untuk 

delignifikasi. Berbeda dengan penelitian ini, DMN yang sudah dipreparasi akan 

diberikan perlakuan asam dengan dihidrolisis terlebih dahulu untuk 

menghilangkan hemiselulosa dan zat lainnya setelah itu dilakukan delignifikasi. 

Metode isolasi α-selulosa ini diadaptasi dari penelitian Ohwoavworhua dan 

Adelakun (2007) dengan sampel tongkol jagung yang kemudian direkreasikan 

oleh Tarigan (2021) dengan sampel tandan kosong kelapa sawit. Pada metode ini, 

senyawa yang digunakan akan divariasikan untuk menentukan senyawa yang 

lebih efektif dan optimal. 

Metode hidrolisis asam akan digunakan dalam penelitian ini untuk menyintesis 

nanoselulosa dari biomassa limbah DMN. Asam yang digunakan dalam metode 

ini adalah asam sulfat, yang diaplikasikan pada konsentrasi 5%, 10%, dan 15.%. 

Selain bahan yang mudah diperoleh, metode hidrolisis asam juga memberikan 
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keuntungan berupa proses yang lebih cepat, efisien, dan praktis. Hal ini 

menjadikan hidrolisis asam sebagai salah satu metode yang unggul dalam 

produksi nanomaterial. Setelah ekstraksi nanoselulosa, evaluasi kualitatif 

dilakukan menggunakan Fourier Transform Infrared (FTIR), Field Emission 

Scanning Electron Microscope (FESEM), dan X-Ray Diffraction (XRD). 

 

1.2 Tujuan Penelitian 

 

Adapun tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut: 

1. Mengisolasi α-selulosa dari limbah DMN. 

2. Membuat nanoselulosa dari α-selulosa melalui metode hidrolisis asam dengan 

H2SO4 variasi konsentrasi 5%, 10%, dan 15%. 

3. Menganalisis karakteristik nanoselulosa yang dihasilkan dari limbah DMN. 

 

1.3 Manfaat Penelitian 

 

Adapun manfaat dari penelitian ini adalah mengurangi produksi limbah DMN 

untuk mencegah pencemaran lingkungan, dan memanfaatkan limbah DMN 

menjadi produk yang bernilai jual yang tinggi. 

 



 
 

II. TINJAUAN PUSTAKA 

 

 

 

 

2.1 Nanas 

 

 

Nanas atau Ananas Comosus L. merupakan salah satu buah terpenting di dunia 

dan merupakan anggota keluarga Bromeliaceae yang dapat dimakan (Zainuddin et 

al., 2014). Nanas berasal dari Amerika Selatan dan ditemukan oleh orang Eropa di 

Karibia pada tahun 1493. Buah tropis ini sering digunakan sebagai zat pengempuk 

daging karena mengandung enzim bromelin yang dapat memecah struktur protein 

(New et al., 2004). Pada abad ke-15, orang Spanyol memperkenalkan nanas ke 

Indonesia dan menanamnya di sini, yang kemudian ditanam secara luas. Nanas 

menjadi buah yang umum dijadikan hidangan penutup dalam berbagai acara 

(Agoes, 2010). 

 

 

 

Gambar 1. Nanas (Ananas Comosus L.) 

Secara komersial, buah ini sebagian besar dijual sebagai buah kalengan dan 

dikonsumsi di seluruh dunia. Tanaman ini dapat tumbuh hingga ketinggian 75  
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hingga 150 cm dengan lebar 90 hingga 120 cm. Tanaman ini pendek, memiliki 

tunggul kokoh dengan daun sempit, berserat, dan berduri. Tanaman ini 

berkembang menjadi buah berbentuk kerucut yang berair dan berdaging dengan 

mahkota di bagian atas. Tanaman nanas dianggap tidak menguntungkan setelah 

buahnya dipanen karena kurangnya pengetahuan tentang potensi tanaman tersebut 

setelah buahnya dibuang. Setelah kegiatan pemanenan, sebagian besar ampas 

nanas dibuang dan dijadikan pupuk atau dibakar di lahan terbuka. Namun, cara-

cara ini tidak hanya tidak efektif, tetapi juga berkontribusi terhadap polusi udara 

(Zainuddin et al., 2014). 

 

2.2 Limbah Daun Mahkota Nanas (DMN) 

 

 

 

Daun mahkota nanas (DMN) merupakan salah satu limbah biomassa utama dari 

perkebunan, pasar lokal, hingga pabrik pengolahan nanas. Serat ini dapat diolah 

lebih lanjut untuk membentuk selulosa menjadi nanoselulosa yang lebih bernilai 

dan banyak digunakan (Fitriani et al., 2021). DMN menyumbang berat total 

sekitar 10–25 persen. Bagian terbesar dari limbah biomassa ini terdiri dari polimer 

karbohidrat yang mengandung selulosa, hemiselulosa, dan lignin (Prado and 

Spinacé, 2019). Adapun perbandingan kandungan selulosa dari serat daun nanas 

dengan beberapa jenis biomassa lainnya dipaparkan pada Tabel 1. 

 

 

 

Gambar 2. Daun Mahkota Nanas (DMN) 
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Tabel 1. Kandungan selulosa dan lignin di beberapa jenis biomassa  

 

 

Jenis Biomassa Selulosa, wt.% 

Serat Daun Nanas 79 – 83  

Tongkol Jagung 70 

Ampas Tebu 40 

Kayu 40 – 60  

(Brinchi et al., 2013) 

DMN tidak luput dari kandungan lainnya selain selulosa. Tabel 2 memberikan 

informasi mengenai kandungan dari daun mahkota nanas selain dari selulosa. 

Tabel 2. Kandungan kimia serat daun mahkota nanas  
 

 

Komponen Komposisi (%) 

Lignin 8 – 12 

Hemiselulosa 15 – 20 

Pektin 2 – 4 

Lemak dan lilin 4 – 7 

Bahan larut air 1 – 3 

Abu 2 – 3  

(Jawaid et al., 2020) 

 

2.3 Lignoselulosa 

 

 

 

Lignoselulosa adalah bagian yang penting dari dinding sel tumbuhan dan 

diklasifikasikan sebagai sumber daya hutan atau pertanian. Lignoselulosa yang 

terdapat dalam biomassa adalah senyawa heteropolimer yang esensialnya terdiri 

dari selulosa (heksose), hemiselulosa (pentosa, heksose), dan lignin (polimer 

aromatik) (Kuhad and Singh, 2007). Terbentuk melalui proses fotosintesis 

tumbuhan, lignoselulosa mengandung selulosa, hemiselulosa, dan lignin (Chen, 
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2015). Dinding sel memiliki struktur tiga dimensi yang terbentuk oleh selulosa, 

hemiselulosa, dan lignin (Karimi, 2015).  

 

 

 

2.3.1 Selulosa 

 

 

 

Selulosa merupakan polimer yang paling melimpah dan dapat diperbaharui di 

dunia ini. Selulosa memiliki potensi tinggi untuk aplikasi masa depan, terutama di 

bidang manufaktur, bioteknologi, dan lain-lain (Zugenmaier, 2018). Sebanyak 

sekitar 1011-1012 ton selulosa disintesis melalui proses fotosintesis (Wüstenberg, 

2012). Serat selulosa ini dapat diperoleh dari sel-sel tumbuhan yaitu dari kapas, 

serat, rami, sisal, atau kayu (Aegerter et al., 2011). 

 

 

 

Gambar 3.  Struktur Selulosa (Hu et al., 2020) 

Turunan dari selulosa juga sering digunakan dalam berbagai industri dan kegiatan 

sehari-hari di rumah tangga (Wüstenberg, 2012). Polimer tersebut tersusun dari 

sejumlah besar molekul glukosa yang terikat dalam rantai melalui ikatan β-D-

glukopiranos (1 –> 4 ). Senyawa ini menunjukkan variasi kimia yang luas dan 

memiliki potensi yang besar dalam berbagai aplikasi (Zugenmaier, 2018). Selain 

itu, selulosa memiliki Derajat Polimerisasi (DP) yang tinggi, sekitar 1.000-30.000, 

yang sesuai dengan panjang rantai 500-15.000 nm (Rojas, 2016).  

Berdasarkan Derajat Polimerisasi dan kelarutannya dalam senyawa NaOH 17,5%, 

selulosa dapat dibagi menjadi 3 jenis yaitu, α-selulosa, β-selulosa, dan γ-selulosa 

(Raja et al., 2021). 

1. α-selulosa: α-selulosa merupakan selulosa dengan kualitas tertinggi 

(murni). Selulosa murni memiliki DP yang tinggi hingga tidak dapat 
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dilarutkan dalam larutan NaOH 17,5% (Eriksson, 2014). α-selulosa 

dengan konsentrasi >92% dapat digunakan sebagai bahan dasar utama 

(nitroselulosa) untuk membuat bahan peledak. Salah satu turunan dari α-

selulosa adalah selulosa mikrokristalin (Raja et al., 2021). 

2. β-selulosa: β-selulosa biasanya merupakan karbohidrat, gula dan selulosa 

rantai pendek dengan DP <200. β-selulosa dapat dilarutkan dalam larutan 

NaOH 17,5% dan kemudian diregenerasikan dalam kondisi asam 

(Eriksson, 2014).  

3. γ-selulosa: γ-selulosa adalah komponen yang dapat larut dalam larutan 

NaOH 17,5% tetapi tidak dapat diregenerasikan dalam kondisi asam 

maupun basa. Sebagian besar γ-selulosa umumnya terdiri dari 

hemiselulosa yang sangat terdegradasi dalam bentuk monosakarida, 

sebagai contohnya adalah mannosa atau xilosa (Eriksson, 2014). 

 

2.3.2 Hemiselulosa 

 

Hemiselulosa adalah polisakarida pada dinding sel tumbuhan yang memiliki 

rantai utama yang terhubung dengan β-(1-4) dengan konfigurasi ekuatorial. 

Hemiselulosa meliputi xiloglukan, xilan, manan, dan glukomanan, serta β-(1-3,1-

4)-glukan. Jenis hemiselulosa ini terdapat pada dinding sel semua tumbuhan darat, 

kecuali β-(1-3,1-4)-glukan, yang terbatas pada Poales dan beberapa kelompok 

lainnya. Struktur rinci hemiselulosa dan kelimpahannya sangat bervariasi antara 

spesies dan jenis sel yang berbeda (Scheller and Ulvskov, 2010). Hemiselulosa 

terletak di dinding sel tumbuhan dan merupakan makromolekul paling melimpah 

kedua di dunia (Brienzo, 2022). Peran biologis hemiselulosa yang paling penting 

adalah kontribusinya dalam memperkuat dinding sel melalui interaksi dengan 

selulosa dan, pada beberapa dinding, dengan lignin. Fitur-fitur ini dibahas dalam 

kaitannya dengan model dinding primer yang diterima secara luas (Scheller and 

Ulvskov, 2010). Struktur hemiselulosa dapat dilihat pada Gambar 4. 
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Gambar 4. Struktur hemiselulosa (Hu et al., 2020) 

 

2.3.3 Lignin 

 

Lignin merupakan bahan polifenol dan salah satu komponen utama dinding sel 

tumbuhan. Biosintesisnya terjadi melalui dehidrogenasi enzimatik dari tiga 

monomer fenilpropanoid yaitu p-coumaryl alcohol, coniferyl alcohol, dan sinapyl 

alcohol (Katahira et al., 2018). Struktur ketiga monomer ditunjukkan oleh 

Gambar 5. Karena lignin berfungsi sebagai perekat antar sel dan merupakan 

komponen tanaman yang ditemukan di bagian tengah lamelar dan dinding sel, 

kehadirannya selama proses pembuatan pulp tidak diinginkan (Fengel dan 

Wegener, 1995).  

 

 

 

Gambar 5. Tiga Monomer Fenilpropanoid Penyusun Lignin (Katahira et al., 

2018) 
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Lignin adalah polimer kompleks dan bersifat amorf. Karena adanya sifat amorf 

pada lignin maka sulit diketahui secara pasti sifat fisik dan bentuk molekulnya 

(Fengel dan Wegener, 1995). Lignin terbuat dari karbon, oksigen, hidrogen, dan 

energi matahari, hingga menjadikannya struktur komposit yang sangat efisien. 

Lignin mengandung sifat-sifat biologis yang membantu melindungi tumbuhan 

dari patogen dan memfasilitasi pergerakan air dengan melindungi dinding sel 

tumbuhan dari kebocoran air. (Fengel dan Wegener, 1995). 

 

2.4  Nanoselulosa 

 

Nanoselulosa terdiri dari partikel selulosa pada skala nanometrik, dengan 

kristalinitas tinggi, yang pada dasarnya terdiri dari selulosa, hemiselulosa, lignin, 

dan senyawa lain dalam jumlah yang lebih kecil. Nanoselulosa dapat diperoleh 

melalui berbagai proses, menggunakan beberapa sumber lignoselulosa, seperti 

pisang, kapas, beras, tebu, kelapa, nanas, dan lain-lain. Karakteristik utama yang 

mendorong penggunaan bahan ini adalah kepadatannya yang rendah, biaya 

rendah, biodegradabilitas, dan abrasivitas rendah, sehingga menghasilkan bahan 

yang lebih ringan dan lebih tahan (Faria et al., 2020). 

Dua jenis utama nanoselulosa dapat diperoleh adalah sebagai berikut:  

I. Nanokristal selulosa merupakan batang kristal selulosa kaku kecil yang 

diproduksi melalui perlakuan asam. 

II. Nanofibril selulosa merupakan agregat selulosa tubular dengan daerah amorf 

yang diproduksi melalui disintegrasi mekanis.  

Faktor utama yang memengaruhi ukuran dan morfologi partikel nanokristal 

selulosa terkait dengan sumber selulosa yang digunakan untuk menghasilkan 

mikrofibril dan proses memperoleh nanokristal selulosa darinya, termasuk 

perlakuan awal dan tahap dekonstruksi material. Produksi skala besarnya masih 

menghadirkan beberapa tantangan, seperti waktu proses yang lama, produktivitas 

yang tidak menarik, dan biaya yang tinggi (Faria et al., 2020). 
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2.4.1  Sintesis Nanoselulosa 

 

Penelitian terdahulu sudah banyak yang membahas mengenai sintesis 

nanoselulosa dari biomassa. Maka dari itu, tahapan-tahapan untuk melakukan 

sintesis nanoselulosa juga bervariatif. Isolasi α-selulosa dilakukan terlebih dahulu 

sebelum menyintesis nanoselulosa. Pada penelitian yang dilakukan oleh Tarigan 

(2021), nanoselulosa disintesis menggunakan metode hidrolisis asam dengan HCl 

10% selama 2 jam pada suhu 45oC. Proses yang dilalui adalah hidrolisis asam, 

sentrifugasi, ultrasonifikasi, dan dialisis (Tarigan, 2021). 

Seperti terlihat pada Gambar 6, tujuan dari pengolahan hidrolisis asam adalah 

untuk mendegradasi bagian amorf dari selulosa dan mengurangi ukuran serat 

(Julianto dkk., 2017). 

 

 

 

Gambar 6. Reaksi Hidrolisis Asam pada Selulosa (Julianto dkk., 2017) 

 

Ikatan glikosida dalam serat larut saat asam meresap ke dalamnya, menyebabkan 

fibril selulosa hancur. Keadaan ini harus dipertahankan untuk mencegah hidrolisis 

glukosa secara total (Dong et al., 1998). Reaksi hidrolisis asam pada selulosa 

digambarkan pada Gambar 6. Ketika air ditambahkan ke asam sulfat, ion H3O
+ 

dihasilkan. Ion H+ ini kemudian bereaksi dengan salah satu cincin selulosa, seperti 

yang terlihat pada Gambar 6 (1), untuk membentuk ikatan O-H pada Gambar 6 
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(2). Setelah membuat ikatan O-H dengan cincin selulosa lainnya, seperti yang 

ditunjukkan pada Gambar 6 (3), H2O yang dihasilkan oleh proses ini akan 

bereaksi untuk menghasilkan ion H+ (Julianto dkk., 2017). 

 

2.4.2 Aplikasi Nanoselulosa 

 

Aplikasi dari material terbarukan dalam dunia industri saat ini sangat dibutuhkan 

karena meningkatnya permintaan akan alternatif untuk persediaan tradisional yang 

langka dan tidak terbarukan. Maka dari itu, nanoselulosa yang telah diisolasi dari 

serat selulosa dengan metode hidrolisis asam kuat sangat menarik perhatian di 

dunia material (Petroudy et al., 2023). Beberapa aplikasi nanoselulosa adalah 

sebagai berikut: 

a. Bahan penguat polimer yang berkelanjutan 

Telah banyak aplikasi menunjukkan bahwa nanoselulosa dapat digunakan sebagai 

penguat nano yang luar biasa dan terinspirasi secara hayati dalam nano komposit 

polimer (Y. Chen et al., 2019). Berbagai matriks polimer seperti poli(asam laktat), 

poliamida, poli(oksietilena), polipropilena, poli(vinil alkohol), pati, karet alam, 

dan poli(metil metakrilat), telah diperkuat dengan penambahan nanoselulosa 

sebagai bahan penguat dengan aspek rasio dan luas permukaan yang tinggi 

(Petroudy et al., 2023).  

b. Industri pulp dan kertas 

Salah satu konsumen global terbesar nanoselulosa adalah industri pulp dan kertas, 

yang utamanya berpusat di Amerika Utara, Eropa, dan Asia Timur (Samyn et al., 

2018). Karena gugus hidroksil pada permukaan nanoselulosa membentuk ikatan 

hidrogen satu sama lain, kertas dianggap sebagai lapisan tipis serat pulp yang 

saling bersentuhan. Kayu lunak (serat panjang berdensitas rendah), kayu keras 

(serat pendek berdensitas tinggi), sumber daya non-kayu seperti ampas tebu, 

bambu, kenaf, alang-alang, jerami, dan rumput, serta kertas daur ulang atau 
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reklamasi umumnya digunakan sebagai bahan baku pembuatan kertas. 

Karakteristik utama nanoselulosa yang terlihat sangat menjanjikan adalah 

kekuatan dan kekakuannya yang tinggi, yang dapat meningkatkan sifat 

keseluruhan bahan berbasis kertas di lingkungan basah dan kering (Osong et al., 

2016). 

c. Kemasan makanan eco-friendly 

Bio-polimer untuk pengemasan makanan menghadapi banyak tantangan seperti 

kekuatan mekanik yang rendah dan sifat penghalang yang buruk terhadap 

oksigen, air, uap, dan cahaya. Salah satu solusi yang mungkin adalah dengan 

menggabungkan pengisi berukuran nano, seperti nanokristal selulosa. Seperti 

penelitian yang telah dilakukan oleh Fortunati et al. (2014), telah menunjukkan 

bahwa nanoselulosa memperkuat dan mengurangi permeabilitas air dalam PLA, 

sehingga meningkatkan kualitas penghalangnya. Hasil yang sebanding dicatat 

ketika film pati singkong yang diperkuat dengan nanoselulosa meningkatkan 

kekuatan dan ketahanan airnya (Silva et al., 2012). 

d. Produk bio-medis 

Nanoselulosa dikenal karena biodegradabilitas, sitotoksisitas yang rendah, dan 

biokompatibilitasnya. Material ini telah diteliti untuk aplikasi farmasi selama dua 

dekade terakhir. Nanoselulosa digunakan dalam pembalut luka, pemberian obat, 

rekayasa jaringan, dan implan medis (Petroudy et al., 2023). Nanoselulosa yang 

dikombinasikan dengan nanopartikel perak untuk mempercepat penyembuhan 

luka diabetes, yang menunjukkan bahwa nanoselulosa meningkatkan re-epitelisasi 

dan pengendapan kolagen (Singla et al., 2017). 

 

2.4.3  Penelitian Tentang Nanoselulosa 

 

Dalam penelitian terdahulu, sudah banyak yang membahas mengenai pembuatan 

nanoselulosa dari biomassa dengan berbagai metode. Seperti penelitian yang 
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dilakukan oleh Bhatia pada tahun 2022, biomassa daun mahkota nanas (DMN) 

dilakukan Pre-treatment alkali sebanyak 5 kali dan bleaching dengan buffer asetat 

dan natrium hipoklorit encer. Residu yang diperoleh kemudian diaduk secara 

mekanis dengan bantuan homogenizer bertekanan tinggi. Hasil yang didapatkan 

adalah nanoselulosa dengan diameter rata-rata sekitar 150 nm (Bhatia et al., 

2022). 

Pada penelitian lainnya, proses ekstraksi nanoselulosa dari kulit bawang putih 

dengan hidrolisis asam menghasilkan diameter rata-rata 6 nm dan panjang rata-

rata 480 nm (Kallel et al., 2016). Metode pencairan bambu dengan microwave 

yang dikombinasikan dengan perlakuan kimia dan proses nanofibrilasi ultrasonik 

terbukti berhasil mengekstraksi nanoselulosa dengan diameter berkisar 2-30 nm 

dan metode ini terbukti mampu menghilangkan senyawa non-selulosa dari bambu 

secara efisien (Xie et al., 2016).  

 

2.5 Karakterisasi Nanoselulosa dari Daun Mahkota Nanas (DMN) 

 

2.5.1 Fourier Transform Infrared (FTIR) 

 

FTIR adalah singkatan dari Fourier Transform Infrared. Dalam spektroskopi 

inframerah, radiasi inframerah dilewatkan melalui sampel. Sampel menyerap 

sebagian cahaya inframerah, sementara sebagian lagi melewatinya 

(memancarkan). Spektrum sidik jari yang dihasilkan menunjukkan penyerapan 

dan transmisi molekuler. Tidak ada dua molekul berbeda yang menghasilkan 

spektrum inframerah yang sama, seperti spektrum sidik jari (Ganzoury et al., 

2015). 

Spektrum sidik jari sampel dapat dilihat dalam spektrum inframerah, di mana 

puncak serapan menandakan frekuensi getaran antara atom-atom yang 

membentuk zat tersebut. Tidak ada dua senyawa yang menciptakan spektrum 

inframerah yang sama persis karena setiap bahan merupakan campuran atom yang 
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unik. Akibatnya, semua jenis zat dapat diidentifikasi secara positif (dianalisis 

secara kualitatif) menggunakan spektroskopi inframerah. Selain itu, ukuran 

puncak spektrum secara langsung berhubungan dengan jumlah bahan yang ada 

(Ganzoury et al., 2015).  

 

 

 

Gambar 7. Proses Analisis Instrumen FTIR (Ganzoury et al., 2015) 

Berikut adalah proses analisis instrumen FTIR pada Gambar 7:  

1. Sumber: Energi inframerah dipancarkan dari sumber benda hitam yang 

bersinar. Sinar ini melewati lubang yang mengendalikan jumlah energi yang 

diberikan ke sampel (dan akhirnya ke detektor).  

2. Interferometer: Sinar memasuki interferometer tempat terjadinya 

"pengodean spektral". Sinyal interferogram yang dihasilkan kemudian 

keluar dari interferometer. 

3. Sampel: Sinar memasuki kompartemen sampel, kemudian dipancarkan atau 

dipantulkan dari permukaan sampel, tergantung pada jenis analisis yang 

dilakukan. Di sinilah frekuensi energi tertentu, yang merupakan 

karakteristik unik dari sampel, diserap. 

4. Detektor: Sinar akhirnya melewati detektor untuk pengukuran akhir. 

Detektor yang digunakan dirancang khusus untuk mengukur sinyal 

interferogram khusus. 

5. Komputer: Sinyal yang diukur didigitalkan dan dikirim ke komputer tempat 

transformasi Fourier berlangsung. Spektrum inframerah akhir kemudian 

disajikan kepada pengguna untuk interpretasi dan manipulasi lebih lanjut. 



16 

 

 

2.5.2 X-Ray Diffraction (XRD) 

 

X-Ray Diffraction (XRD) merupakan metode nondestruktif yang ampuh untuk 

karakterisasi material kristal. Metode ini memberikan rincian tentang fase, 

orientasi kristal yang disukai (tekstur), dan karakteristik struktural lainnya seperti 

ukuran butiran rata-rata, regangan, kristalinitas, dan cacat kristal. Interferensi 

konstruktif dari berkas sinar-X monokromatik yang tersebar pada sudut tertentu 

dari setiap set bidang kisi dalam suatu material menghasilkan puncak difraksi 

sinar-X. Distribusi atom dalam kisi menentukan intensitas puncak. Akibatnya, 

sidik jari konfigurasi atom periodik dalam material tertentu direpresentasikan oleh 

pola difraksi sinar-X (Bunaciu et al., 2015). 

Prinsip X-Ray Diffraction adalah ketika radiasi elektromagnetik berinteraksi 

dengan struktur periodik yang memiliki variasi geometris pada skala panjang 

gelombang radiasi tersebut hingga efek difraksi terjadi. Jarak antar atom dalam 

kristal dan molekul berkisar antara 0,15 hingga 0,4 nm, yang sesuai dengan 

panjang gelombang sinar-X pada spektrum elektromagnetik, dimana energi 

fotonnya berkisar antara 3 hingga 8 keV. Oleh karena itu, interferensi konstruktif 

dan destruktif dapat diamati ketika struktur kristal dan molekul dikenai sinar-X 

(Warren, 2012). Berkas sinar-X yang mendarat pada kristal dapat dilihat pada 

Gambar 8. 

 

 

 

Gambar 8. Model Difraksi Bragg (Subaer, 2015) 
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2.5.3 Particle Size Analyzer (PSA) 

 

Particle Size Analyzer (PSA) adalah instrumen yang digunakan untuk mengukur 

dan menganalisis ukuran serta distribusi ukuran partikel dalam sebuah sampel, 

baik dalam bentuk padat, suspensi, emulsi, maupun aerosol. PSA dapat 

mendeteksi ukuran partikel dari orde nano hingga mikro sehingga banyak 

digunakan dalam riset dan industri nanoteknologi, bahan elektronik, farmasi, 

kosmetik, hingga makanan (Horiba, 2022). 

Dalam operasinya, alat PSA memanfaatkan cahaya yang dipancarkan dan 

kemudian dihamburkan oleh partikel-partikel dalam sampel. Intensitas hamburan 

cahaya ini berbanding terbalik dengan ukuran partikel. PSA juga menggunakan 

sumber cahaya serta detektor berupa tabung photomultiplier dan fotodioda. 

Cahaya yang tersebar menghasilkan sinyal analog yang dikonversi menjadi sinyal 

digital, lalu diproses menjadi data dalam bentuk deret angka. Dengan demikian, 

dapat disimpulkan bahwa prinsip kerja particle size analyzer didasarkan pada 

fenomena hamburan cahaya oleh partikel dalam sampel (Anindya, 2018). 

Prinsip utama PSA terutama didasarkan pada difraksi laser yaitu sinar laser 

diarahkan ke partikel, kemudian pola hamburan cahaya yang terbentuk dianalisis 

untuk mendapatkan distribusi ukuran partikel. Ada pula metode lain seperti 

dynamic light scattering (DLS) dan static light scattering (SLS) yang juga 

memanfaatkan interaksi cahaya dengan partikel untuk analisis. 

Berikut dijelaskan fungsi masing-masing bagian instrumen DLS pada Gambar 9:  

a) Sumber Cahaya Sumber: Cahaya yang biasa digunakan dalam instrumen DLS 

adalah laser monokromatik dari cahaya merah dengan panjang gelombang 

633 nm atau cahaya biru dengan panjang gelombang 405 nm.  

b) Lensa: Lensa cembung digunakan untuk memfokuskan sinar laser pada 

sampel dan detector.  

c) Sampel: Sampel disimpan dalam wadah yang disebut kuvet. Kuvet terbuat 

dari bahan kaca atau plastik yang transparan untuk mengurangi absorpsi dari 
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kuvet. Sampel dapat berupa partikel padat, cair, atau suspensi partikel dengan 

ukuran dari 0,35 nm – 8000 nm. Sebelum pengukuran sampel harus 

didispersikan dalam medium yang tidak melarutkan dan merusak sampel. 

Kemudian tingkat aglomerasi partikel dalam medium pendispersi juga harus 

minimum. Sampel tidak boleh terlalu encer atau terlalu pekat. Sampel yang 

terlalu encer tidak memberikan intensitas yang cukup kuat untuk dideteksi 

dan juga sampel yang terlalu pekat dapat menyebabkan adanya hamburan 

tambahan dari partikel-partikel lain dalam sampel yang dapat menghasilkan 

data yang tidak akurat.  

d) Detektor foton: Detektor foton berperan dalam mendeteksi dan mengukur 

cahaya yang tersebar oleh partikel dalam sampel.  

e) Correlator: Correlator berperan dalam menginterpretasikan sinyal cahaya 

yang tersebar oleh partikel dalam sampel dan menghasilkan informasi tentang 

distribusi ukuran partikel. Dari informasi distribusi ukuran partikel, sifat-sifat 

partikel yang lainnya dapat diketahui.  

f) Elektroda: Bagian ini termasuk optional yang digunakan dalam pengukuran 

zeta potensial. Elektroda biasanya terbuat dari emas atau perak. 

 

 

 

 

Gambar 9. Instrumen DLS (Horiba, 2022) 
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2.5.4 Field Emission Scanning Electron Microscope (FESEM) 

 

Scanning Electron Microscope (SEM) telah diterapkan di berbagai bidang di 

seluruh dunia. Ini dapat dianggap sebagai teknik yang berguna untuk menganalisis 

bahan pada skala nano hingga mikrometer (μm), baik organik maupun anorganik. 

Dengan perbesaran tinggi hingga 300.000 kali dan bahkan 1.000.000 kali (dalam 

beberapa model kontemporer), SEM dapat menghasilkan gambar yang sangat 

tepat dari berbagai macam bahan (Mohammed and Abdullah, 2018). 

 

 

 

 

Gambar 10. Komponen SEM (Mohammed and Abdullah, 2018) 

Alat SEM terdiri dari komponen-komponen seperti yang diilustrasikan oleh 

Gambar 10: 

a. Electron gun adalah sumber yang menghasilkan elektron berenergi tinggi.  

b. Kolom bawah untuk menggerakkan elektron melalui dua atau lebih lensa 

elektromagnetik.   

c. Sistem defleksi terdiri dari kumparan pemindai.  

d. Detektor elektron untuk hamburan balik dan elektron sekunder. 

e. Tempat untuk sampel. 
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f. Sistem komputer terdiri dari layar tampilan untuk menampilkan gambar 

yang dipindai dan keyboard untuk mengontrol berkas elektron. 

Field Emission Scanning Electron Microscope (FESEM) adalah SEM yang 

menggunakan Field Emitter Gun (FEG) sebagai jenis pemancar; istilah FESEM 

menggabungkan jenis pemancar untuk membedakannya dari SEM tradisional. 

Kawat tungsten dengan diameter sekitar 100 nm, idealnya berjenis kristal tunggal, 

membentuk FEG. Kawat tersebut dibuat sedemikian rupa sehingga bidang 310 

tegak lurus terhadap sumbu optik elektron. Ujung pistolnya tajam, menghasilkan 

medan sekitar 1010 V/m di dekat permukaannya saat diletakkan di dekat anoda 

yang dipertahankan pada +2–6 kV. Akibatnya, elektron akan menembus 

penghalang dan memasuki ruang hampa pada berkas yang jauh lebih 

terkonsentrasi (~2 nm) (Hak et al., 2015). 

FEG ini menghasilkan berkas elektron dengan cara menarik elektron dari ujung 

katode yang sangat tajam menggunakan medan listrik yang kuat. Karena metode 

ini, berkas elektron yang dihasilkan lebih kecil dan lebih terang, yang artinya 

gambar yang dihasilkan akan lebih jelas dan detail. Dengan FESEM, pembesaran 

yang dapat dicapai hingga 500.000 kali. Keunggulan lain dari FESEM adalah 

kemampuannya untuk melakukan pencitraan pada tegangan rendah. Pada 

tegangan rendah ini, kita bisa melihat detail yang sangat kecil lebih jelas, dan 

bahan yang tidak bisa menghantarkan listrik (non-konduktif) bisa diperiksa tanpa 

harus dilapisi dengan bahan konduktif terlebih dahulu. Tegangan rendah ini sangat 

ideal untuk melihat bahan-bahan nano, polimer, dan lapisan tipis (Hanke, 2016). 

 



 
 

III. METODE PENELITIAN 

 

 

 

 

3.1  Waktu dan Tempat Penelitian 

 

Penelitian ini dilakukan pada bulan Oktober 2024 sampai dengan bulan Maret 

2025 di Pusat Riset Teknologi Pertambangan Badan Riset dan Inovasi Nasional 

Tanjung Bintang. Pada penelitian ini, dilakukan analisis PSA, XRD, FESEM, dan 

FTIR yang dilaksanakan di Pusat Riset Teknologi Pertambangan Badan Riset dan 

Inovasi Nasional Tanjung Bintang, Lampung Selatan. Sampel Daun Mahkota 

Nanas (DMN) didapatkan dari pasar-pasar lokal di Kota Bandar Lampung. 

 

3.2 Alat dan Bahan 

 

Adapun alat-alat yang digunakan adalah gelas beaker, labu erlenmeyer, corong 

gelas, pipet volume, mikro pipet, labu ukur, oven, kertas saring, indikator pH 

universal, neraca analitik, gunting, blender, ayakan 80 mesh, kaca arloji, 

stopwatch, buret, batang pengaduk, hot plate stirrer, termometer, lemari asam, 

sentrifuse, ultrasonikasi, PSA, XRD, FESEM, dan FTIR.  

Adapun bahan-bahan yang digunakan adalah limbah Daun Mahkota Nanas 

(DMN), HNO3 3,5%, citric acid 0,5 M, NaOH 2%, NaOH 17,5%, Na2SO4 2%, 

MSG (Monosodium glutamate)  17,5%, H2O2 10%, H2SO4 pekat, indikator 

ferroin, ferro ammonium sulfat (FAS) 0,1 N, larutan kalium dikromat 0,5 N, dan 

aquadest.  
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3.3 Prosedur 

 

 

 

3.3.1  Preparasi Sampel 

 

Sampel DMN yang diambil dari pasar lokal dicuci dengan air hingga bersih. 

Sampel lalu dipotong menjadi kecil dan dijemur di bawah sinar matahari hingga 

kering. Kemudian sampel dihancurkan dengan blender. Setelah itu, dilakukan 

pengayakan menggunakan mesh #80 agar mendapatkan serat yang lebih halus.  

 

3.3.2  Isolasi α-selulosa dari Daun Mahkota Nanas (DMN) 

 

a) Isolasi Selulosa 

Pada penelitian ini, dilakukan 2 variasi perlakuan asam kepada sampel DMN. 

Variasi 1 digunakan senyawa HNO3 dan variasi 2 digunakan senyawa citric acid. 

Perlakuan asam ini dilakukan untuk memutuskan ikatan glikosidik dalam matriks 

lignoselulosa yang membantu dalam pelarutan hemiselulosa, xilan, dan 

meningkatkan konversinya menjadi gula yang dapat difermentasi (Abolore et al., 

2024). Selain itu, penelitian ini menggunakan rasio 1:20 (g/mL) yang berarti 1 

gram sampel DMN direaksikan dengan 20 mL larutan asam.  

Pada variasi 1, digunakan pelarut asam HNO3 3,5%. Maka dari itu, sebanyak 100 

g serat DMN dan 2 L HNO3 3,5% ditambahkan ke dalam gelas beaker. Kemudian 

gelas beaker dipanaskan di atas hot plate pada suhu 90oC selama 2 jam dengan 

pengadukan 200 rpm. Setelah itu, campuran disaring dan residu dicuci hingga 

filtrat mencapai pH netral. Residu kemudian dikeringkan dan ditimbang bobotnya. 

Pada variasi 2, pelarut asam yang digunakan adalah citric acid. Sebanyak 100 g 

serat DMN dan 2 L citric acid 0,5 M rasio 1:20 (g/mL) ditambahkan ke dalam 

gelas beaker. Kemudian gelas beaker dipanaskan di atas hot plate pada suhu 90oC 
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selama 2 jam dengan pengadukan 200 rpm. Setelah itu, campuran disaring dan 

residu dicuci hingga filtrat mencapai pH netral. Residu kemudian dikeringkan dan 

ditimbang bobotnya.  

Selanjutnya, dilakukan perlakuan basa untuk melarutkan lignin (delignifikasi) 

serta hemiselulosa yang tersisa. Pelarutan lignin dan hemiselulosa oleh basa ini 

disebabkan oleh pemecahan ikatan ester antarmolekul antara lignin dan 

hemiselulosa (Razali et al., 2022). DMN dari variasi 1 dan 2 masing-masing 

direfluks dengan 1 L campuran NaOH 2% dan Na2SO4 2% pada suhu 50oC 

selama 1 jam. Kemudian disaring dan residu dicuci sampai pH netral. Setelah itu, 

residu dikeringkan dan ditimbang bobotnya. 

 

b) Pemurnian α-selulosa 

Tahap pemurnian α-selulosa ini berguna untuk memurnikan selulosa menjadi α-

selulosa dengan melarutkan lignin dan zat-zat ekstraktif tersisa yang masih 

terkandung dalam sampel selulosa DMN (Sari dkk., 2014).Tahap ini dilakukan 

dengan 2 tahap berbeda yaitu tahap 1 yang menggunakan larutan anorganik 

(NaOH 17,5%) dan tahap 2 yang menggunakan larutan organik (Monosodium 

glutamate (MSG) 17,5%). Kedua tahap ini dilakukan masing-masing ke sampel 

variasi 1 dan 2. 

Sampel yang sudah ditimbang, dibagi menjadi dua. Satu bagian sampel dilarutkan 

dengan 500 ml larutan NaOH 17,5% sebagai larutan anorganik dan di panaskan 

pada suhu 80oC selama 30 menit. Satu bagian sampel lainnya dilarutkan dengan 

500 ml larutan MSG 17,5% sebagai larutan organik dan di panaskan pada suhu 

80oC selama 30 menit. Setelah kedua tahapan tersebut selesai, dilakukan 

penyaringan dan pencucian residu dengan aquadest sampai pH netral untuk 

masing-masing sampel. Kemudian, sampel dikeringkan dan ditimbang bobotnya. 
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c) Bleaching 

Tahap bleaching dilakukan pada masing-masing sampel. Tahap ini berguna untuk 

memutihkan sampel sampel dan menghilangkan lignin dan hemiselulosa tersisa 

(Marakana et al., 2021). Ditambahkan tiap sampel dengan larutan H2O2 10% 

dalam gelas beaker. Kemudian, gelas beaker dipanaskan di atas hotplate pada 

suhu 60oC selama 1 jam sambil terus diaduk dengan pengadukan 200 rpm. Setelah 

itu, campuran disaring dan residu dinetralkan dengan aquadest. Sampel kemudian 

dikeringkan dan ditimbang bobotnya. 

 

3.3.3 Penentuan Kadar α-selulosa menggunakan Metode SNI 0444:2009 

dan Kadar Lignin menggunakan Metode SNI 0492:2008 

 

Untuk menentukan kadar α-selulosa, digunakan metode SNI 0444:2009. Sampel 

DMN yang sudah di-bleaching ditimbang masing-masing sebesar 1,5 g ± 0,1 g. 

Dimasukkan sampel yang sudah ditimbang ke dalam gelas beaker 300 mL dan 

ditambahkan 75 mL larutan NaOH 17,5% yang sebelumnya disesuaikan pada 

suhu 25oC. Dicatat waktu penambahan larutan NaOH 17,5%. Diaduk pulp sampai 

terdispersi dengan sempurna. Selama proses pengadukan, hindari terjadinya 

gelembung udara dalam suspensi pulp. Setelah pulp terdispersi, diangkat 

pengaduk dan dicuci pulp pada batang pengaduk. Pencucian dilakukan dengan 25 

mL larutan NaOH 17,5% sekaligus dimasukkan ke dalam gelas beaker, sehingga 

total larutan yang ditambahkan menjadi 100 mL NaOH 17,5%. Diaduk suspensi 

pulp dan disimpan dalam penangas 25oC. 

Setelah 30 menit, ditambahkan 100 mL aquadest dengan suhu 25oC pada suspensi 

pulp dan segera diaduk. Disimpan gelas beaker dalam penangas untuk 30 menit 

berikutnya, hingga total waktu ekstraksi seluruhnya sekitar 60 menit ± 5 menit. 

Setelah 60 menit waktu ekstraksi, suspensi diaduk dan dituangkan ke dalam 

corong masir. Dibuang 10 – 20 mL filtrat awal, kemudian dikumpulkan filtrat 

sekitar 100 mL dalam labu yang kosong. Penyaringan pulp dijaga agar tidak ada 
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gelembung yang melalui pulp. Pulp tidak boleh dicuci dengan aquadest saat 

penyaringan.  

Sebanyak 25 mL filtrat dan 10 mL larutan kalium dikromat 0,5 N ke dalam labu 

250 mL.  Kemudian, ditambahkan 50 mL H2SO4 pekat dengan hati-hati sambil 

digoyangkan labu. Dibiarkan larutan tetap panas selama 15 menit, panaskan 

hingga sekitar suhu 125oC – 135oC. Lalu, larutan ditambahkan 50 mL aquadest 

dan didinginkan pada suhu ruangan. Larutan ditambahkan 2 – 4 tetes indikator 

ferroin, setelah itu dititrasi dengan larutan ferro ammonium sulfat (FAS) 0,1 N 

hingga berubah warna ungu. Dilakukan juga titrasi blanko dengan mengganti 

filtrat pulp dengan 12,5 mL larutan NaOH 17,5% dan 12,5 mL aquadest.  

Hasil analisis kandungan α-selulosa dapat ditentukan dengan rumus sebagai 

berikut: 

𝑿 = 𝟏𝟎𝟎 −
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 oven contoh uji pulp, dinyatakan dalam gram (g). 

Untuk menentukan kadar lignin, digunakan metode SNI 0492:2008. Ditimbang 1 

g Sampel DMN yang sudah di-bleaching, dimasukkan ke dalam labu. Lalu, 

ditambahkan 15 mL H2SO4 72%, ditutup dengan penutup kaca serta diaduk 

selama 2-3 menit dan direndam didalam bak perendam suhu 20oC selama 2 jam. 

Campuran tersebut ditambah aquadest sebanyak 560 mL dan dididihkan dengan 

refluks selama 4 jam. Setelah itu campuran tersebut didiamkan selama 24 jam 

sampai lignin mengendap sempurna. Kemudian endapan lignin dicuci dan 

disaring menggunakan kertas saring yang telah diketahui bobotnya. Endapan 
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lignin tersebut di oven pada suhu 100oC dan ditimbang. Untuk mengetahui bobot 

ligninnya digunakan rumus: 

𝑳 =
𝑨

𝑩
× 𝟏𝟎𝟎% 

Dimana:  

L = Nilai kadar lignin 

A = Berat endapan lignin (g)  

B = Berat sampel (g) 

 

3.3.4  Sintesis Nanoselulosa dari α-selulosa dengan Metode Hidrolisis Asam  

 

Metode hidrolisis asam menggunakan asam kuat untuk melarutkan daerah amorf 

dari α-selulosa lalu membentuk kristal nanoselulosa dengan ukuran yang 

mengecil. Pada penelitian ini, digunakan senyawa asam kuat H2SO4 (Marakana et 

al., 2021). Sintesis dimulai dengan ditimbang sampel DMN yang sudah di-

bleaching sebanyak 5 g, dimasukkan ke dalam labu bundar 1000 mL dan 

ditambah 100 mL H2SO4 dengan variasi konsentrasi yaitu 5%, 10%, 15% (v/v). 

Setelah itu, direfluks pada suhu 50oC selama 5 jam sambil diaduk. Lalu, 

ditambahkan 100 mL aquadest dan didinginkan. Kemudian disentrifuse 8000 rpm 

selama 15 menit sambil dicuci dengan aquadest. Setelah itu suspensi koloid 

diultrasonikasi selama 5 menit dalam ice bath. Lalu, sampel di hot-drying.. 

 

3.3.5   Analisis FTIR  

 

Analisis α-selulosa dan nanoselulosa menggunakan FTIR dilakukan menggunakan 

Spektrometer FTIR Bruker Invenio-R. Sejumlah kecil sampel diletakkan di atas 

kristal kemudian ditekan agar sinar IR dapat ditembakkan dan menembus sampel 

hingga terbaca oleh detektor. Kemudian dihasilkan FTIR pada λ 4000- 400 cm-1.  
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3.3.6  Analisis XRD  

 

Analisis XRD digunakan untuk menentukan % kristalinitas seperti yang 

diterangkan oleh Schroeder et al. (1986). Nilai % kristalinitas ditentukan dengan 

rumus (I002-Iam/I002) x 100 %. 

Keterangan :  

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

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

 

3.3.7  Analisis PSA  

 

Analisis PSA dilakukan pada nanoselulosa yang didapat untuk mengetahui 

sebaran ukuran partikelnya. Alat PSA bekerja dengan metode Dynamic Lights 

Scattering (DLS). Sejumlah kecil sampel nanoselulosa dimasukkan ke dalam 

kuvet bersama dengan pelarut yang dipilih, kemudian kuvet dimasukkan ke dalam 

PSA. Hasil dan grafik diperoleh dari software untuk analisis PSA. 

 

3.3.8  Analisis FESEM  

 

Analisis FESEM dilakukan dengan cara membekukan sampel diatas permukaan 

alumunium hingga kering. Sampel yang terdapat pada alumunium kemudian 

ditempelkan pada carbon tape. Selanjutnya sampel disinari emas ke dalam sampel 

selama 30 detik dengan alat polaron. Kemudian menampilkan hasil dengan 

stereoscan. 
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V. PENUTUP 

 

 

 

 

5.1 Simpulan  

 

Adapun simpulan dari penelitian ini sebagai berikut:  

1. Didapatkan α-selulosa dengan kadar paling tinggi yaitu 93,284% dari 

sampel α-selulosa variasi HNO3 x NaOH.  

2. Hasil nanoselulosa tiap variasi menghasilkan warna yang cenderung putih 

kekuningan, variasi H2SO4 5% memiliki warna yang paling terang dan 

pucat. 

3. Hasil analisis FTIR menunjukkan FTIR nanoselulosa 5% dan 15% tidak 

menunjukkan banyak perubahan dari FTIR selulosa. Hasil XRD 

menunjukkan indeks kristalinitas yang tinggi ada pada nanoselulosa 5% 

sebesar 84,62%. Hasil analisis PSA menunjukkan bahwa nanoselulosa 

variasi H2SO4 5% memiliki ukuran partikel sebesar 279,04 nm sebanyak 

29,1%. Hasil analisis FESEM menunjukkan bahwa hasil morfologi 

nanoselulosa DMN berupa serat halus seperti benang.  

 

5.2. Saran  

 

Adapun saran untuk penelitian berikutnya yaitu sebagai berikut: 

1. Pengeringan nanoselulosa lebih baik menggunakan metode freeze dry agar 

kadar air nanoselulosa hilang secara keseluruhan. 
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2. Penggunaan variasi konsentrasi H2SO4 untuk sintesis nanoselulosa 

sebaiknya dinaikkan. 

3. Menggunakan APD laboratorium saat melaksanakan penelitian ini karena 

banyak menggunakan senyawa yang pekat dan korosif. 
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