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Abstrak

Penelitian ini mengkaji tentang kondisi suhu hidrolisis dan konsentrasi asam sulfat optimal dalam
isolasi nanokristal selulosa (NCC) dari serat batang pisang kepok untuk mendapatkan nilai yield dan
zat larut dalam air dan yang terbaik. Pada penelitian ini, serat didelignifikasi dengan menggunakan
NaOH pada suhu 80°C selama 5 menit, diikuti proses bleaching dengan menggunakan H>0> selama 30
menit sebanyak dua kali, dilanjutkan dengan proses hidrolisis asam dengan menggunakan H2SO4
selama 1 jam pada variasi suhu hidrolisis 45 °C, 50 °C, 55 °C, 60 °C dan variasi konsentrasi asam sulfat
40%, 45%, 50% dan 55%, dan diultrasonikasi selama 5 menit. Hasil analisis Transmission Electron
Microscopy menunjukkan NCC yang terisolasi berukuran 125 — 144 nm. Nilai yield NCC tertinggi
diperoleh pada variasi suhu hidrolisis 60°C dan konsentrasi asam sulfat 55% sebesar 26,75% yang
menunjukkan peningkatan yield seiring dengan peningkatan variabel konsentrasi asam sulfat dan suhu
hidrolisis. Nilai zat larut dalam air terendah diperoleh sebesar 0% yang menunjukkan kemurnian
selulosa yang digunakan dalam mengisolasi NCC.

Kata kunci: nanokristal selulosa, serat batang pisang kepok, hidrolisis asam, yield, kelarutan dalam air

Abstract

This research aims to investigate the optimal hydrolysis temperature and sulfuric acid (H2SOa4)
concentration in isolating nanocrystalline cellulose (NCC) from kepok banana pseudostem fiber with
the best yield and water solubility. In this research, cellulose fiber was delignified with NaOH at 80°C
for 5 minutes, then followed by bleaching with hydrogen peroxide (H202) for 30 minutes twice. NCC
was isolated through acid hydrolysis with H2SO4 (40%, 45%, 50%, 55% v/v) at 45 °C, 50 °C, 55 °C,
60 °C for 1 hour and ultrasonicated for 5 minutes. NCC crystal was then characterized through
Transmission Electron Microscopy (TEM), and water solubility. TEM analysis showed the isolated
NCC has a measured length of 125 — 144 nm. The highest NCC yield was obtained at 60°C and 55%
H2SO4 at 26.75%. This analysis showed that NCC yield increases with increasing H2SO4 concentration
and hydrolysis temperature. The lowest water solubility obtained is 0%, which shows the purity of the
cellulose used to isolate NCC.

Keywords: nanocrystalline cellulose, kepok banana fiber, acid hydrolysis, yield, water solubility

Pendahuluan

Pada tahun 2014, produksi pisang di Indonesia
mencapai 7.008.407 ton [1]. Buah dan daun pisang
merupakan bagian dari pisang yang umum
dimanfaatkan, namun produksi pisang yang melimpah
menandakan limbah batang pisang yang banyak pula.
Limbah batang pisang yang dibiarkan begitu saja
dapat menyebabkan ketidakseimbangan ekosistem
dan menyebabkan petani sulit memanen buah yang
telah matang [2][3]. Pembakaran limbah batang
pisang yang bertumpuk di alam terbuka dapat
menyebabkan masalah lingkungan yang serius [3].

Untuk mengatasi masalah tersebut, salah satu upaya
yang telah dilakukan untuk memanfaatkan limbah
batang pisang tersebut yaitu menjadikannya pakan
ternak alternatif [4]. Dalam penelitian ini, serat dari
batang pisang dimanfaatkan sebagai bahan baku
pembuatan nanokristal selulosa (NCC) karena
kandungan selulosanya yang tinggi. Serat batang
pisang mengandung 50% selulosa, 17% lignin, dan
4% abu, namun komposisi dari serat batang pisang
dapat bervariasi [5].

Salah satu metode pembuatan nanokristal
selulosa adalah hidrolisis asam, dimana selulosa
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diisolasi dari suatu bahan yang mengandung selulosa
melalui proses delignifikasi terlebih dahulu, kemudian
diikuti dengan reaksi hidrolisis menggunakan suatu
asam kuat seperti asam sulfat. Namun, konsentrasi
asam dan suhu hidrolisis mempengaruhi kualitas
nanoselulosa yang dihasilkan. Menurut studi literatur
yang telah dilakukan, konsentrasi asam yang terlalu
tinggi akan menyebabkan kehancuran total selulosa
[6] sedangkan konsentrasi asam yang terlalu rendah
tidak dapat mempenetrasi matriks selulosa untuk
memulai reaksi hidrolisis [7], sementara suhu yang
terlalu tinggi sulit dikendalikan dan suhu yang terlalu
rendah membutuhkan waktu yang lebih lama [8].
Untuk mengetahui kondisi operasi yang tepat, perlu
dilakukan kajian terhadap konsentrasi asam dan suhu
operasi yang optimal untuk menghasilkan nanokristal
selulosa dengan yield yang tertinggi.

Teori

Serat batang pisang  merupakan  serat
lignoselulosa yang didapat dari bagian pseudo-stem
pada suatu tanaman pisang dan merupakan produk
limbah dari pengolahan pisang yang tidak
termanfaatkan atau hanya termanfaatkan sebagian.
Serat batang pisang juga memiliki sifat-sifat seperti
kekuatan yang tinggi, ringan, sifat ketahanan api,
kemampuan penyerapan air yang tinggi dan dapat
terdegradasi secara biologis [9]. Tabel 1 menunjukkan
komposisi kimia dari serat batang pisang [10].

Tabel 1. Komposisi Kimia Serat Batang Pisang

Komponen Kadar (%)
Air 96,7
Selulosa 46,3
Hemiselulosa 12,5
Lignin 15,8
Abu 10,7
Pektin 3,9

Istilah nanokristal selulosa (nanocellulose
crystalline (NCC)) digunakan untuk menyebut
nanopartikel selulosa kristal memanjang yang
berbentuk seperti tongkat. NCC memiliki potensi
tinggi sebagai agen penguat dalam nanokomposit
karena ukurannya dan kemungkinan untuk
memodifikasi permukaannya secara kimia. NCC
konvensional memiliki modulus dan kekakuan yang
tinggi yang dapat mencapai 134 GPa. Struktur kristal
NCC menunjukkan kekuatan tensil dari 0,8 hingga 10
GPa [11].

Secara umum, metode-metode yang digunakan
untuk isolasi NCC terbagi menjadi 2 jenis, yaitu
mekanis [12][13][14][15] dan Kimia [16][17][18][19]
Isolasi NCC secara mekanis meliputi homogenisasi
yang melibatkan serat dipaksakan melewati suatu
bukaan yang sangat kecil dengan menggunakan piston

pada tekanan tinggi, penggilingan yang melibatkan
serat dilumatkan diantara 2 roda penggiling yang
berputar pada kecepatan tinggi, cryocrushing dimana
serat selulosa yang beku dihancurkan, dan sonikasi
dimana NCC dihasilkan melalui aplikasi gaya
hidrodinamis yang dihasilkan oleh alat ultrasound
pada serat bahan baku. Metode pembuatan NCC
secara kimia yang utama dilakukan yaitu hidrolisis
asam, dimana serat dimurnikan terlebih dahulu untuk
menghilangkan komponen-komponen yang bukan
merupakan selulosa, kemudian diikuti dengan
hidrolisis asam untuk memisahkan bagian amorf dan
melepaskan NCC [20].

Pada penelitian ini, metode yang digunakan
untuk mengisolasi NCC yaitu metode hidrolisis asam,
dimana selulosa pertama diisolasi dari serat batang
pisang melalui proses pelepasan lignin yang disebut
delignifikasi, yang dilakukan dengan perlakuan
dengan alkali, yaitu NaOH dan diikuti dengan
perlakuan pemutihan (bleaching) dengan
menggunakan H20.. Selanjutnya  selulosa
dikonversikan menjadi nanokristal selulosa melalui
hidrolisis asam dengan menggunakan H,SO4. Asam
klorida (HCI) dan H,SO4 merupakan dua jenis asam
yang biasa digunakan untuk hidrolisis asam. HCI
memberikan nanokristal yang mendekati netral
dengan kelarutan yang terbatas dalam air, sedangkan
H,SO4 memberikan produk yang lebih stabil pada
jarak pH yang luas [21]. Metode ini mudah dan cepat
untuk menghasilkan nanokristal selulosa yang
memiliki sifat-sifat yang lebih baik [22].

Metodologi Penelitian
Bahan dan Peralatan

Bahan yang digunakan dalam penelitian ini yaitu
serat dari pelepah tengah batang pisang yang tidak
terlalu keras namun tidak terlalu lembut sebagai bahan
baku persiapan nanokristal selulosa, asam sulfat
(H2SO4) sebagai agen penghidrolisis, hidrogen
peroksida (H20O>) sebagai agen bleaching dan natrium
hidroksida (NaOH) sebagai agen delignifikasi.

Peralatan yang digunakan akan dalam penelitian
ini adalah: Corong pemisah, hot plate, indikator
universal, kertas Whatman no.1, membran dialisis,
neraca elektrik, oven, stirrer, ultrasonic bath, wadah
dan water bath.

Penyiapan Alfa Selulosa

Sebanyak 15 g serat batang pisang yang telah
dipotong hingga menjadi serbuk direndam selama 5
menit dalam 10% (b/v) NaOH dengan rasio serat :
NaOH sebesar 1 : 20 yang telah dipanaskan hingga
suhu 80°C dengan pengadukan konstan. Proses
bleaching dilakukan dengan menambahkan 60 ml
H>0, 30% (v/v) kedalam campuran dan diaduk selama
30 menit. Tahap bleaching diulang dua kali hingga
menghasilkan campuran sebanyak 420 ml, yang
diaduk selama 30 menit pada suhu 80°C. Alfa selulosa
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kemudian difiltrasi menggunakan kertas Whatman
no.l dan dicuci dengan menggunakan air hingga
mencapai pH netral. Selulosa yang diperoleh
kemudian dikeringkan dibawah sinar matahari hingga
mencapai berat konstan.

Analisa Yield

Yield alfa selulosa dan nanokristalin selulosa
dihitung dengan menggunakan rumus:

. W,
Yield (%) = <2 X 100% vv.v.vvooeoeoeoeo )
Wy

Dimana:

W, = berat produk
W, = berat bahan baku

Analisa Zat Larut dalam Air

Sebanyak 0,5 g sampel nanokristalin selulosa
dicampurkan dengan 80 ml air distilasi selama 10
menit dengan pengadukan dan kemudian disaring
dengan menggunakan kertas Whatman no.l.
Campuran kemudian dikeringkan diatas water bath
pada suhu 100 - 105°C selama 1 jam. Sampel yang
telah dikeringkan dibandingkan dengan berat awal
sampel. Kadar zat larut dalam air dihitung dengan
persamaan:

Zat larut dalam air (%) =

Dimana:
Wi = berat sampel awal
W, = berat sampel setelah pengeringan

Hasil
Transmission Electron Microscopy (TEM)

Hasil analisa TEM ditunjukkan pada Gambar 1.
Gambar tersebut menunjukkan hasil nanokristal
selulosa (NCC) yang memiliki morfologi jarum
dengan panjang rata-rata 125,012 nm dan lebar rata-
rata 10,448 nm. Hasil ini sesuai dengan hasil
penelitian Pereira, dkk., 2014 [23], dan Zheng, dkk.,
2019 [24], yang menyatakan bahwa nanokristal
selulosa memiliki bentuk menyerupai batang (rod) /
jarum (needle) dan memiliki ukuran geometri dalam
range 100 nm hingga 1 — 2 pm, tergantung dari
sumber selulosanya.

Nanokristal selulosa yang berbentuk seperti
batangan (rod) diperoleh melalui proses hidrolisis
asam dengan menghilangkan bagian amorf dari rantai
selulosa [25]. Hal ini dikarenakan bagian amorf dari
selulosa lebih mudah berinteraksi dengan asam
dibandingkan dengan bagian kristalinnya yang akan
menyebabkan degradasi dari bagian amorf tersebut
dan menyisakan bagian kristalinnya [26].

Menurut penelitian Vanhatalo dan Dahl, 2014
[27], peningkatan suhu hidrolisis, konsentrasi asam

dan waktu hidrolisis hingga suatu batasan tertentu
dapat memperkecil ukuran kristal dari selulosa namun
memberikan nilai yield yang lebih rendah.

Gambar 1. Analisa TEM dari NCC berbahan dasar
serat batang pisang kepok

Analisa Yield

Hasil yield alfa selulosa dari delignifikasi dan
pemutihan  (bleaching) serat batang pisang
menggunakan NaOH dan H,O; dan isolasi NCC dari
alfa selulosa melalui hidrolisis asam menggunakan
H>S04 ditunjukkan pada Gambar 2 dan 3.
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Gambar 2. Yield Alfa Selulosa dari Delignifikasi Serat
Batang Pisang Kepok

Dari Gambar 2 didapat nilai yield alfa selulosa
dari hasil delignifikasi serat batang pisang dengan
NaOH selama 5 menit pada suhu 80°C dan bleaching
dengan H,0; selama 60 menit untuk 10 pengulangan,
yaitu: 54, 48,67, 42, 42,67, 45,33, 46,67, 47,33, 46,67,
52,67, 54,67, 48,067 %, dengan nilai rata-rata yaitu
48,067%. Hasil ini sesuai dengan teori kadar selulosa
dari serat batang pisang oleh Das, dkk., 2018 [28], dan
Rahman, dkk., 2018 [29], yang masing-masing
menyatakan 44 — 54% dan 48 — 50%.
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Gambar 3. Yield NCC dari Hidrolisis Asam Alfa
Selulosa

Dari Gambar 3, tampak pada kondisi konsentrasi
asam sulfat 40% dan suhu hidrolisis 45, 50, 55, 60°C
serta konsentrasi asam sulfat 45% dan suhu hidrolisis
45°C tidak menunjukkan adanya pembentukan gel
nanokristalin selulosa. Hal ini dikarenakan kondisi
minimum yang diperlukan untuk mengisolasi
nanokristalin selulosa adalah dengan konsentrasi
asam sulfat 45 — 70 % pada suhu ruangan hingga 70°C
[30][31][32][33][34]. Yield NCC tertinggi diperoleh
pada suhu hidrolisis 60°C dan konsentrasi asam sulfat
55% dengan nilai 26,75%.

Pada penelitian ini, NCC diisolasi dengan
menggunakan metode hidrolisis asam. Ketika serat
selulosa diperlakukan dengan asam, asam akan
berdifusi pada bagian non-kristalin dari serat selulosa
dan menghidrolisis ikatan glikosida. Setelah itu,
ikatan glikosida lain dalam selulosa akan terhidrolisis
dan akhirnya hidrolisis terjadi pada bagian pereduksi
dan pada permukaan nanokristal. Hidrolisis dari grup
pereduksi dan permukaan nanokristal akan
menyebabkan nanokristal menjadi  bermuatan
tergantung asam yang digunakan [35]. NCC yang
dihasilkan dari metode hidrolisis asam akan
mengandung ion sulfat yang dapat memicu reaksi
dehidrasi pada NCC yang dihasilkan. lon sulfat
tersebut dapat dipisahkan dari NCC melalui metode
dialisis dengan menggunakan membran dialisis [36].

Salah satu faktor yang mempengaruhi yield NCC
yaitu suhu reaksi. Suhu hidrolisis yang rendah
membutuhkan waktu reaksi yang lebih lama untuk
menghasilkan NCC yang dapat membentuk suspensi
yang homogen, namun reaksi dari suhu hidrolisis yang
tinggi sulit dikendalikan dikarenakan degradasi yang
terlalu cepat [8].

Faktor lain yang mempengaruhi sifat dari
nanokristalin  selulosa adalah konsentrasi asam,
dimana asam yang biasa digunakan adalah asam
sulfat. Konsentrasi asam yang terlalu tinggi akan
menyebabkan reaksi kekurangan air, sedangkan
konsentrasi asam yang terlalu rendah tidak akan dapat
memiliki kemampuan penetrasi matriks selulosa yang
cukup. Konsentrasi asam yang rendah tidak akan
mampu melewati hingga bagian dalam dari selulosa,
sehingga hidrolisis dari bagian amorf selulosa tidak

akan berjalan efektif dan menurunkan vyield dari
nanokristalin selulosa [7].

Faktor terakhir yang mempengaruhi yield dari
nanokristalin selulosa ialah perlakuan ultrasonikasi
setelah hidrolisis asam. Ultrasonikasi memecah
struktur serat selulosa melalui gaya hidrodinamik dari
gelombang ultrasonic yang dihasilkan oleh alat
ultrasound. Hal ini dapat memecah ikatan hidrogen
antarserat sehingga melepas nanokristal selulosa [37].

Analisa Zat Larut dalam Air

Hasil analisis zat larut dalam air pada NCC yang
diperoleh ditunjukkan pada Gambar 4.
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Gambar 4. Hasil Analisa Zat Larut dalam Air

Dari Gambar 4, nilai zat larut dalam air terendah
yang diperoleh yaitu 0% sementara nilai zat larut
dalam air tertinggi yang diperoleh yaitu 33,33% pada
suhu hidrolisis 50°C dan konsentrasi asam sulfat 50%.
Hal ini dikarenakan selulosa yang digunakan masih
mengandung serat alami berupa pektin, gum, dan
mucilage [38].

Perlakuan hidrolisis asam dengan menggunakan
asam sulfat pada sampel yang masih mengandung
residu pektin dapat menyebabkan asam untuk
berikatan silang dengan ikatan rantai molekul pektin
[39].

Suhu hidrolisis dan konsentrasi asam juga dapat
mempengaruhi ikatan pektin yang terbentuk. Suhu
hidrolisis yang semakin tinggi akan meningkatkan
ikatan pektin yang terbentuk hingga 50°C [40].
Sementara itu, konsentrasi asam yang terlalu tinggi
akan menyebabkan degradasi pektin [41]. Hal ini
dapat menjelaskan nilai zat larut dalam air pada
nanokristalin selulosa yang semakin menurun seiring
dengan meningkatnya suhu hidrolisis dan konsentrasi
asam.

Kesimpulan

NCC vyang terisolasi memiliki  bentuk
menyerupai jarum dengan panjang rata-rata 125,012
nm dan lebar rata-rata 10,448 nm. Kondisi hidrolisis
terbaik diperoleh pada suhu 65°C dan konsentrasi
asam sulfat 55%. Hal ini didukung oleh nilai yield
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yang tertinggi, yaitu 26,75% dan nilai zat larut yang
cukup rendah, yaitu 5,71%.
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