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INTISARI

ISOLASI DAN KARAKTERISASI NANOSELULOSA DARI SERAT GAMBAS (Luffa
acutangulaL.)

Oleh :
Aulia Febby Zhafira (2110412043)

Prof. Dr. Syukri Arief, M.Eng*; Dr. Syukri, M. Si*
*Pembimbing

Penelitian ini dilakukan untuk memperoleh dan menganalisis nanoselulosa yang dihasilkan
dari serat tanaman gambas (Luffa acutangula L.) Tahapan proses yang digunakan meliputi
delignifikasi, bleaching, dan hidrolisis asam dengan variasi konsentrasi H,SO, sebesar 1%,
5%, dan 10%. Proses hidrolisis berlangsung selama 2 jam pada suhu 80°C. Produk hasil
perlakuan dikarakterisasi menggunakan FTIR, XRD, PSA, serta mikroskop optik Hirox.
Analisis FTIR menunjukkan bahwa lignin dan hemiselulosa berhasil dihilangkan dari struktur
serat, struktur utama selulosa tidak mengalami kerusakan akibat perlakuan kimia yang
dilakukan. Hasil XRD menunjukkan pola difraksi khas selulosa tipe | serta adanya
peningkatan derajat kristalinitas dari 61,55% menjadi 68,64% setelah proses hidrolisis asam
serta terjadi peningkatan ukuran kristal dari 25,48 nm menjadi 26,31 nm., peningkatan ini
menunjukkan bahwa struktur kristal selulosa menjadi lebih teratur. Pada karakterisasi
dengan PSA menunjukkan bahwa ukuran partikel nanoselulosa bervariasi dari ukuran nano
hingga mikrometer, pada perlakuan dengan H,SO, konsentrasi 10% diperoleh nanoselulosa
dengan ukuran partikel 15-50 nm. Namun, partikel cenderung mengalami aglomerasi
sehingga distribusi ukurannya tidak seragam. Karakterisasi dengan mikroskop Hirox
menunjukkan perubahan morfologi serat yang menjadi lebih terang dan halus. Penelitian ini
menunjukkan potensi pemanfaatan limbah pertanian gambas secara berkelanjutan dan
bernilai tambah.

Kata kunci : Luffa acutangula L, selulosa, nanoselulosa, hidrolisis asam
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ABSTRACT

ISOLATION AND CHARACTERIZATION OF NANOCELLULOSE FROM Luffa acutangula
L. FIBERS

By :
Aulia Febby Zhafira (2110412043)

Prof. Dr. Syukri Arief, M.Eng*; Dr. Syukri, M. Si*
*Supervisor

This study was conducted to obtain and analyze nanocellulose derived from sponge gourd
fiber (Luffa acutangula L.). The process involved delignification, bleaching, and acid
hydrolysis using H,SO, at concentrations of 1%, 5%, and 10%. Hydrolysis was carried out at
80°C for 2 hours. The resulting materials were characterized using FTIR, XRD, PSA, and
Hirox optikal microscopy. FTIR analysis confirmed the successful removal of lignin and
hemicellulose, while the main cellulose structure remained intact after the chemical
treatment. XRD results indicated a typical diffraction pattern of cellulose type I, with an
increase in crystallinity from 61.55% to 68.64% after hydrolysis, and a rise in crystal size
from 25.48 nm to 26.31 nm. This improvement suggests a more ordered crystalline structure.
PSA results showed that nanocellulose particles ranged from nanoscale to micrometer scale,
and at 10% H,SO, concentration, particle sizes of 15-50 nm were obtained. However,
particle agglomeration occurred, leading to non-uniform size distribution. Hirox microscopy
revealed morphological changes in the fiber, becoming brighter and smoother. Overall, this
study demonstrates the sustainable and value-added potential of utilizing sponge gourd
agricultural waste for nanocellulose production.

Keywords: Luffa acutangula L., cellulose, nanocellulose, acid hydrolysis
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Program Studi S1 Kimia
Departemen Kimia FMIPA UNAND
BAB I. PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Indonesia adalah negara yang berkembang dengan meningkatnya jumlah penduduk dari
tahun ke tahun mengakibatkan peningkatan kebutuhan sayuran. Oyong (Luffa acutangula L.)
atau gambas merupakan tanaman asli India dan dapat tumbuh di Indonesia, Malaysia,
Brunei Darussalam, Laos, Myanmar, Thailand, dan Papua Nugini. Tanaman gambas dapat
dibudidayakan di daerah dataran rendah maupun dataran tinggi. Gambas merupakan
tanaman obat yang tercatat dalam sejarah Tiongkok dan yunani kuno. Serta, tanaman
gambas dapat berguna untuk kecantikan dan pengobatan®. Produksi gambas di Indonesia
yaitu sekitar 8 hingga 12 ton per hektar pada tahun 20152 Biasanya gambas dikonsumsi
secara langsung sebagai makanan atau limbah pertanian gambas biasa digunakan
masyarakat sebagai alat mandi atau spons pencuci piring. Namun, manfaat gambas
sebenarnya lebih dari itu dimana gambas dapat dimanfaatkan sebagai bahan pengganti
kayu dikarenakan kandungan dari selulosanya yang cukup tinggi. Semakin berkembangnya
teknologi serat dari gambas dapat digunakan sebagai produk kimia yang bernilai ekonomis,
serat dari limbah pertanian gambas mengandung sekitar 62% selulosa, 20% hemiselulosa,
dan 18% lignin. Kandungan selulosa dalam serat gambas dapat dimanfaatkan salah satunya
sebagai bahan baku dalam pembuatan natrium karboksimetil selulosa®.

Selulosa merupakan sumber daya alam terbarukan yang paling berlimpah di
Indonesia dan komponen utama dari lignoselulosa dalam dinding sel tumbuhan dengan
hemiselulosa, lignin, pektin dan lilin. Lignoselulosa bisa didapat dari limbah pertanian seperti
tebu, jerami, ampas sagu dan kelapa sawit. Selulosa merupakan polimer alam yang paling
melimpah, biokompatibel, dan ramah lingkungan karena mudah terdegradasi, tidak beracun
dan dapat diperbarui. Selulosa dapat digunakan sebagai bahan alternatif dalam industri
sehingga permintaan selulosa terus meningkat. Namun, selulosa masih belum dapat
dimanfaatkan dalam berbagai bidang karena kesukaran dalam pemprosesan akibat adanya
ikatan hidrogen intra- dan antarmolekul yang kuat pada struktur selulosa®. Berdasarkan
struktur mikroskopisnya, serat selulosa alami terdiri dari 30 — 40 rantai glukan dengan lebar 3
— 5 nm, sepanjang serat terdapat beberapa bagian yang terdistorsi membentuk amorf
sehingga serat membentuk ikatan hidrogen yang lemah karena rantai glukan permukaan
yang sedikit terdistorsi sehingga lebih rentan terhadap bahan kimia dan enzim maka
memungkinkan untuk mengisolasi serat selulosa menjadi nanoselulosa®.

Nanomaterial baru dan berkelanjutan, nanoselulosa merupakan potensi besar untuk
aplikasi yang fleksibel seperti kemasan, makanan dan farmasi, biomedis dan nanokomposit®.
Nanoselulosa merupakan nanomaterial jenis baru yang banyak diteliti. Nanoselulosa
memiliki diameter ukuran 2-20 nm dan panjangnya ratusan hingga ribuan nanometer.
Adanya nanoselulosa dapat ditandai dengan peningkatan kristalinitas, aspek rasio, luas
permukaan juga kemampuan dispersi serta biodegradasi®. Hal ini telah menunjukkan

1



Program Studi S1 Kimia
Departemen Kimia FMIPA UNAND
kemampuan yang signifikan untuk digunakan dalam nanokomposit polimer, pelapisan, dan

aplikasi biomedis. Metode hidrolisis asam menggunakan asam sulfat (H,SO,4) lebih banyak
disukai untuk produksi nanoselulosa karena dapat menstabilkan suspense melalui
esterifikasi antara gugus ester sulfat anionic dan gugus hidroksil selulosa®. Serat alami yang
belum banyak dimanfaatkan dan bisa digunakan sebagai sumber nanoselulosa adalah
gambas atau loofah. Serat gambas memiliki kandungan selulosa yang tinggi yang berpotensi
untuk memproduksi nanoselulosa, serat gambas dapat didelignifikasi dengan efektif
menggunakan NaOH berfungsi untuk melepas lignin dan meningkatkan kandungan selulosa
bebas karena lignin dapat mengganggu proses pembuatan nanoselulosa®.

Pada penelitian ini, selulosa diisolasi dari serat buah gambas (Luffa acutangula L.).
Bayu dan Kurniati (2023) melaporkan, buah gambas mengandung serat selulosa sekitar
62% yang dapat dimanfaatkan untuk menghasilkan nanoselulosa. Nanoselulosa merupakan
material berbasis selulosa berukuran nano yang memiliki kekuatan mekanik tinggi, ringan,
serta ramah lingkungan. Karena sifatnya yang unggul, nanoselulosa banyak dimanfaatkan
dalam berbagai bidang seperti komposit, kemasan pangan, farmasi, biomedis, dan teknologi
penyaringan air. Selain itu, nanoselulosa juga digunakan sebagai bahan penghantaran obat,
stabilisator emulsi, hingga bahan penyusun hidrogel untuk perawatan luka dan kultur sel.
Potensi yang besar ini menjadikan nanoselulosa sebagai material masa depan yang
mendukung pengembangan teknologi berkelanjutan’. Berbagai penelitian tentang isolasi
nanoselulosa dari limbah pertanian namun literatur mengenai pembuatan nanoselulosa dari
serat gambas masih terbatas pada beberapa penelitian. Pada pembuatan nanoselulosa
dilakukan pengolahan secara kimia seperti delignifikasi, bleaching dan hidrolisis dengan
menggunakan asam sulfat (H,SO,), dan pada penelitian ini akan mengekstraksi
nanoselulosa dari serat alami gambas. Melihat keterbatasan tersebut, peneliti tertarik untuk
menghasilkan jenis nanoselulosa dari serat buah gambas (Luffa acutangula L.) dengan
metode hidrolisis asam yang diterapkan dan melihat karakteristik dari jenis selulosa yang

dihasilkan.
1.2 Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang diatas, maka penulis merumuskan permasalahan penelitian

sebagai berikut:

1. Bagaimana tahapan isolasi dari serat alami gambas (Luffa acutangula L.) untuk menjadi
nanoselulosa dengan berbagai variasi konsentrasi asam?

2. Bagaimana hasil karakterisasi nanoselulosa dari serat gambas (Luffa acutangula L.)
menggunakan FTIR, XRD, PSA, dan Mikroskop Hirox?
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1.3 Tujuan Penelitian

1. Mengisolasi serat alami gambas (Luffa acutangula L.) untuk menjadi nanoselulosa
dengan berbagai variasi konsentrasi asam.

2. Mengkarakterisasi nanoselulosa dari serat gambas (Luffa acutangula L.) menggunakan
FTIR, XRD, PSA, dan Mikroskop Hirox.

1.4 Manfaat Penelitian

Penelitian ini diharapkan dapat meningkatkan nilai tambah dari limbah pertanian gambas
yang keberadaannya melimpah di Indonesia, serta penelitian yang dihasilkan nanoselulosa
dari hasil isolasi tanaman gambas (Luffa acutangula L.) dapat mengurangi limbah dari
tanaman gambas yang tidak dimanfaatkan dengan baik dan penelitian ini juga diharapkan
dapat memberi informasi bagi penelitian selanjutnya tentang pengembangan pembuatan

nanoselulosa dari serat gambas.
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BAB II. TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Gambas

Gambas atau oyong adalah tanaman yang tersebar di Indonesia yang mudah beradaptasi di
Indonesia. Gambas biasanya dikonsumsi secara langsung sebagai sayuran dan untuk
gambas tua biasanya digunakan untuk alat mandi atau untuk spons pencuci piring. Gambas
juga bisa digunakan sebagai bahan pengganti kayu karena memiliki kandungan selulosa
yang cukup tinggi. Namun, seiring berkembangnya zaman gambas juga dapat digunakan
untuk produk kimia yang memiliki nilai ekonomis yang tinggi®>. Gambas merupakan tanaman
yang tersebar luas di wilayah subtropis Asia. India dianggap sebagai pusat asal utama.
Tanaman ini dibudidayakan secara luas di India, Asia Tenggara, Tiongkok, Jepang, Mesir
dan wilayah Afrika lainnya. Tanaman Gambas tergolong dalam Cucurbitae, famili tumbuhan
berbunga teratur®.

Pemanfaatan bagian dari tanaman gambas telah lama dimanfaatkan oleh beberapa
masyarakat di India untuk tujuan pengobatan tradisional. Bijinya juga memiliki nilai
pengobatan, terutama sebagai obat untuk mengatasi disentri, serta bisa dikonsumsi untuk
terapi alternatif untuk batu kandung kemih. Akar tanaman juga dimanfaatkan sebagai
pencahar serta obat tradisional. Daunnya bisa digunakan untuk mengobati penyakit kuning,
diabetes, wasir, dan sakit kepala. Bijinya juga menghasilkan minyak nabati yang dapat
dikonsumsi, meskipun beberapa jenis memiliki rasa pahit dan bersifat toksik. Buah yang
masih muda, terutama dari varietas yang kurang pahit, umum dikonsumsi sebagai sayuran.
Spons alami yang berasal dari buah tua menjadi produk bernilai guna tinggi. Biasanya, buah
direndam beberapa hari sebelum dikupas dan dijemur setelah diputihkan. Spons tersebut
digunakan untuk kebutuhan rumah tangga seperti mandi, menyaring, maupun

membersihkan®.

(a) (b)
Gambar 2. 1 (a) Gambas (b) Serat Gambas
2.1 Klasifikasi Tanaman

Kingdom : Plantae
Subkingdom : Viridiplantae
Super Divisi  : Streptophyta
Divisi : Tracheophyta
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Kelas : Magnoliopsida

Sub Kelas :Dilleniidae

Ordo :Cucurbitales

Famili :Cucurbitaceae

Genus :Luffa Mill.

Species :Luffa zcutangula (L) Roxb

Serat gambas (Luffa acutangula L.) mengandung komponen kimia utama yaitu lignin,
selulosa dan hemiselulosa dengan komposisi yang berbeda dapat dilihat pada tabel 2.1.
Tabel 2. 1 Komposisi Kimia dalam Serat Buah Gambas?®

Komponen Kimia Kadar (%)
Lignin 18
Selulosa 62
Hemiselulosa 20

Gambas mengandung banyak senyawa — senyawa kimia yang berguna untuk
kesehatan. Kandungan kimia yang terdapat di gambas diantaranya karbohidrat, karoten,
lemak, protein, asam amino, alanin, arginin, glisin, cystin, asam glutamat, hidroksiprolin,
leusin, serin, triptopan, flavonoid dan saponin®®.

2.2 Struktur Kimia dan Sifat Dasar Lignoselulosa

Biopolimer yang banyak ditemukan di alam dan sering digunakan dalam industri kertas
adalah selulosa. Sifat khusus dari selulosa yang berbeda dari polimer sintetis dan polimer
alami lainnya yaitu bersifat biodegradabilitas, hidrofilisitas, kiralitas, morfologi serat
semikristalin yang serbaguna, dan kapasitas modifikasi kimia yang luas. Selulosa adalah
homopolisakarida yang terbentuk dari pengulangan dari unit D- glukopiranosa atau unit

anhidroglukosa yang bergabung menjadi ikatan (1 — 4) glikosidik™.

N HO HO
o 0]
v (0)
H 0)
HO OH
OH OH
OH

Gambar 2. 2 Struktur Selulosa®
Selulosa merupakan komponen utama dari lignoselulosa dari dinding sel tanaman
bersama dengan hemiselulosa, lignin, pektin, dan lilin. Keberadaan selulosa di alam tidak
dalam bentuk murni tetapi masih dalam bentuk lignoselulosa.® Selulosa merupakan polimer
alami dengan rantai panjang yang terbentuk dari molekul — molekul kecil yang saling
terhubung dengan formula (C¢H10Os)n. Rantai selulosa mengandung gula, B - D glukosa.
Selulosa adalah homopolisakarida yang mempunyai molekul yang berbentuk linear sehingga

bersifat kristalin dan tidak mudah larut®.
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Keberadaan selulosa di alam tidak dalam bentuk murni tetapi masih dalam bentuk

lignoselulosa. Pada jaringan kayu, selulosa dapat ditemukan berikatan dengan hemiselulosa,
pati dan lignin. Gabungan dari selulosa, hemiselulosa, dan lignin disebut lignoselulosa.
Berdasarkan gambar 2.3 menunjukkan keberadaan antara selulosa dan lignin terikat satu
sama lain sehingga dibutuhkan metode tertentu untuk memisahkan antara selulosa dengan
lignin®.

Cellulose

Hemicellulose
OH '.J OMH
/S T = & ¢
HO Tl T~ T Ho7oIeom TN gt —_—0
j | © | / [/ O ~"\
L

, O~—T~0o HO

R J &

Lignin ] “

—(
c r/
O
O
’l

S

=

=

Gy “’
—09 \

>

Gambar 2. 3 Struktur Lignoselulosa3

Serat selulosa sebagai matriks polimer memiliki keunggulan lain yaitu seperti sifat
mekanik yang baik, densitas yang rendah, ramah lingkungan, kelimpahan yang banyak, tidak
mahal, tidak beracun dan dapat diperbarui. Serat selulosa dapat dihasilkan dari tanaman dan
bakteri.. Penggunaan tanaman hutan untuk produksi serat selulosa secara terus — menerus
dapat menurunkan luas dan jumlah sumber daya hutan di Indonesia. Hal ini mengakibatkan
kerusakan hutan, erosi tanah, bencana banijir, tanah longsor, serta pemanasan global. Oleh
karena itu, untuk mengurangi dampak negatif yang ditimbulkan oleh produksi selulosa
tersebut, maka ditemukan alternative lain penghasil serat selulosa dengan pemanfaatan
limbah pertanian untuk mendapatkan material penghasil selulosa®.

2.2 Nanoselulosa

Nanoselulosa merupakan materi jenis baru yang berasal dari jenis selulosa dengan
skala nano®.Nanoselulosa memiliki keunggulan dimulai dari sifat fisik dan mekanik yang
bagus, seperti aspek ratio yang tinggi, luas permukaan yang tinggi terhadap volume yang
tinggi, strukturnya seperti jaring, memiliki modulus young yang tinggi dan koefisien ekspansi
termal longitudinal yang sangat rendah™. Kemampuan dari nanoselulosa tersebut dapat
berguna sebagai penguat polimer, aditif untuk beberapa jenis produk biodegradable,
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menguatkan membran, sebagai pengental untuk keperluan disperse, serta media pembawa

obat serta implan®.

Daerah kristalin
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Gambar 2. 4 llustrasi daerah amorf dan kristalin pada struktur selulosa *°

Nanoselulosa secara umum dibagi menjadi 3 tipe yaitu selulosa nanokristal, selulosa
nanofibril, dan nanoselulosa bakterial. Ketiga tipe nanoselulosa memiliki komposisi kimia
yang sama namun berbeda di bagian morfologi, ukuran partikel, kristalitas, dan properti
bergantung pada sumber biomassa dan metode ekstraksi yang digunakan™.
2.3.1 Selulosa nanokristal
Selulosa nanokristal atau merupakan partikel yang memiliki ukuran panjang antara 100 —
250 nm dengan diameter 3 — 50 nm, yang memiliki bentuk bulat, batang atau berbentuk
jarum. Selulosa nanokristal bisa berasal dari kayu, kapas, rami, beras, gandum, dlIl.
Keunggulan dari selulosa nanokristal yaitu memiliki kristalinitas yang tinggi, kekuatan
mekanis yang sangat baik, rasio aspek tinggi, bersifat terbarukan, memiliki kepadatan yang
rendah, dan tidak beracun®’.
2.3.2 Selulosa nanofibril
Selulosa nanofibril merupakan selulosa berbahan serat dengan skala nano yang memiliki
rasio aspek yang tinggi, terdiri dari bagian amorf dan kristal. Selulosa nanofibril memiliki
diameter sekitar 3 — 5 nm dengan panjang 500 — 1000 nm, tetapi jika digabungkan,
diameternya berkisar antara 20 — 50 nm. Apabila dibandingkan dengan selulosa, nanofibril
selulosa memiliki keunggulan seperti aspek rasio tinggi, fleksibilitas yang baik, transmisi
cahaya yang tinggi, ringan, sifat mekanik yang baik, luas permukaan spesifik besar, serta
biodegradability. Dapat digunakan untuk berbagai jenis bahan atau berfungsi sebagai bahan
penguat dan pengeras untuk bahan komposit, dan banyak digunakan dalam pengemasan
makanan, biologi, kedokteran, dan bidang lainnya'’.
2.3.3 Nanoselulosa bakterial
Selulosa bakteri atau selulosa mikroba biasa diperoleh dari mikroorganisme. Selulosa bakteri
diproduksi dari bakteri bacillus cereus yang banyak digunakan dalam produksi komersial

karena hasil, kualitas, dan kemurniannya lebih tinggi dibandingkan genus lain. Selulosa
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bakteri memiliki struktur jaringan berpori tiga dimensi yang unik dan kompleks dengan sifat

seperti porositas, penyerapan air, dan plastisitas®’.
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2.3 Metode Hidrolisis Asam

Metode hidrolisis asam merupakan metode kimia yang menggunakan asam kuat. Metode
kimia yang menggunakan proses hidrolisis asam kuat dapat menghasilkan luas permukaan
yang besar dan kekuatan mekanik yang tinggi. Hidrolisis asam kuat dapat meningkatkan
porositas dari selulosa. Hidrolisis dengan asam kuat memiliki harga yang lebih murah dan
memerlukan alat yang lebih sederhana dibandingkan dengan metode lainnya. Proses
hidrolisis asam digunakan untuk menghilangkan selulosa yang bersifat amorf dan
menghasilkan selulosa yang murni'®. Proses hidrolisis dapat memecah mikrofibril seperti
asam kuat yang merupakan asam penghidrolisis selulosa yang sangat baik karena
menghasilkan nanokristal selulosa dengan ukuran yang lebih seragam dan polidispersinya
yang lebih kecil dibandingkan dengan metode lain. Asam sulfat dapat mempermudah
memecah bagian amorf dalam proses hidrolisis dari selulosa sehingga derajat
kristalinitasnya menjadi sangat tinggi. Konsentrasi asam yang digunakan dapat
mempengaruhi ukuran dan kristalinitas dari nanoselulosa™.

Hidrolisis adalah metode atau proses pemecahan suatu molekul dengan air
menghasilkan molekul yang lebih kecil. Hidrolisis adalah reaksi antara reaktan dengan air
sehingga terjadi penguraian senyawa. Proses hidrolisis dengan menggunakan asam kuat
dapat menghasilkan Kristal yang lebih tinggi karena asam ini memiliki jumlah ion hidrogen
yang lebih banyak daripada asam kuat lainnya seperti asam klorida. Hidrolisis dengan
menggunakan asam keunggulannya jumlah asam yang digunakan sedikit dan waktu yang
dibutuhkan singkat yaitu 1- 2 jam namun harus membutuhkan suhu yang tinggi sekitar 90-
110°C. Proses terjadi hidrolisis asam yaitu selulosa terdiri dari daerah amorf dan daerah
Kristal. Daerah amorf memiliki densitas lebih rendah dibandingkan daerah Kristal, ketika
selulosa diberi perlakuan asam kuat maka sebagian dari daerah amorf tersebut akan
mengalami degradasi serta melepas daerah kristal. Asam berfungsi sebagai katalis pada
protonasi atom oksigen ikatan glikosidik pada rantai selulosa’®. Penelitian (Gond, 2020)
menghasilkan nanoselulosa dengan menggunakan metode hidrolisis asam dengan diameter
30 — 50 nm dengan panjang 200 — 500 nm. Penelitian lainnya (Ghazy, 2016) menghasilkan
produk nanoselulosa dengan diameter 5 — 20 nm dan panjang 80 — 100 nm®*®.

2.4 Karakterisasi

Penelitian yang dilakukan menggunakan teknik karakterisasi XRD, FTIR, PSA, dan

Mikroskop Hirox.

2.4.1 X-Ray Diffraction (XRD)

Difraksi sinar — X merupakan metode analisis non destruktif yang digunakan untuk

mempelajari struktur material atom atau molekul yang paling efektif digunakan pada material

kristalin atau semi kristalin, tapi juga dapat diterapkan untuk material amorf. Pola difraksi

menghasilkan bentuk fisik material tentang struktur internal dengan skala panjang 0,1 hingga

100 nanometer. Semua metode difraksi bergantung pada pembangkitan sinar-X melalui
9



Program Studi S1 Kimia
Departemen Kimia FMIPA UNAND
tabung sinar-X, di mana bidang atom dalam Kristal menyebabkan interferensi sinar — X yang

dipantulkan, menghasilkan pola difraksi. Teknik ini memungkinkan penentuan struktur kristal
dari berbagai senyawa padat dan memiliki keunggulan dibanding metode lain seperti
absorpsi atau fluoresensi sinar — X. Dlfraksi sinar X biasanya digunakan untuk analisis

kualitatif untuk mengungkap struktur senyawa organik dan anorganik?.

Gambar 2. 5 Pola Difraksi Sinar - X**

Prinsip dari difraksi sinar — X yaitu ketika sinar — x diarahkan ke suatu material padat,
gelombang sinar — x akan dihamburkan oleh elektron yang mengelilingi inti atom.
Gelombang hasil hamburan ini menyebar ke berbagai arah dan saling berinteraksi satu
sama lain. Interaksi tersebut bisa bersifat konstruktif dan destruktif tergantung pada arah dan
fase gelombangnya. Difraksi sendiri merupakan hasil dari interferensi konstruktif sinar — X
yang terhambur. Keteraturan atau sifat periodic susunan atom dalam padatan yang
memungkinkan terjadinya interferensi konstruktif, oleh karena itu, pola XRD dari bahan
kristalin dapat dengan mudah diinterpretasikan. Terdapat hubungan erat antara tingkat
periodisitasnya dan sudut difraksi yaitu semakin pendek periodisitasnya maka sudut
difraksinya akan lebih besar begitupun sebaliknya®.

Penjelasan sederhana oleh Bragg menganalisis bahwa bidang atom atau bidang kisi
atau kristal diasumsikan berlapis — lapis. Tumbukan sinar — X atau cahaya yang mengenai
bidang atom akan menghasilkan refleksi, pada bidang kisi, sudut antara berkas datang dan
helombang difraksi ekivalen tetap sama, Hukum Bragg sebagai berikut :

nA =2dsin®
Dalam hal ini, d merepresentasikan jarak antar bidang- bidang kristal, ® adalah sudut datang
sinar, n merupakan bilangan bulat yang menunjukkan orde difraksi, dan A adalah panjang

gelombang dari sinar — X. Ukuran kristal dapat dihitung menggunakan persamaan Scherrer :

10
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kxA

BcosH
B merupakan lebar penuh pada setengah tinggi (FWHM) dari puncak difraksi maksimum,

D(nm)=

sedangkan A adalah panjang gelombang sinar — X yang digunakan yaitu 0,15406 nm.Nilai k
adalah konstanta yang berada dalam rentang 0,9 — 1. Selain itu, tingkat kristalinitas yang
menunjukkan proporsi kristal dalam suatu material dapat dihitung dengan rumus :

|
_ 092y 100%

%Cr =
I002 +Iam

loo2 Mengacu pada intensitas puncak tertinggi di wilayah kristalin, biasanya muncul pada
sudut 20 sekitar 22-23°, sedangkan lam merupakan intensitas puncak yang mewakili area
amorf, umumnya berada pada sudut 26 antara 16-18°.

2.4.2 Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FT-IR)

Spektroskopi infra merah adalah pengukuran analisis kualitatif dan kuantitatif yang mengukur
radiasi IR yang dihasilkan dari setiap ikatan yang terdapat pada molekul dan menghasilkan
spektrum yang dilambangkan sebagai % transmitansi dengan bilangan gelombang (cm™).
Pada alat FTIR dapat menganalisis berbagai jenis sampel seperti sampel padat, cair, dan
gas yang dapat diukur dari sekitar 4000 — 400 cm™. Pada molekul organik sebagian besar
berisi ikatan kovalen antar atom yang tidak kaku yang berperilaku seperti pegas dan selalu
bergetar pada suhu ruangan. Pergeseran dalam ikatan molekul menghasilkan berbagai
mode getaran yaitu getaran regangan dan getaran tekuk?.

Light
source

He-Ne gas laser

Sample chamber

Fixed mirror
Detector

Interferometer
Gambar 2. 6 Skema FTIR?
Prinsip kerja FTIR dimulai ketika sinar inframerah dari sumber melewati sebuah
interferometer, dimana cahaya dibagi menjadi dua sinar yang saling tegak lurus. Kedua sinar
dipantulkan oleh dua cermin, yaitu cermin tetap dan cermin yang dapat bergerak. Pantulan

dari kedua cermin kembali ke beam splitter dan berinterferensi satu sama lain. Sebagian dari

11
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sinar infra merah diserap oleh sampel dan sisanya diteruskan ke detektor. Gerakan maju

mundur dari cermin bergerak menyebabkan variasi intensitas cahaya infra merah yang
diterima detektor. Ketika jarak antara kedua cermin berubah, sinyal infra merah akan saling
memperkuat. Detektor menangkap fluktuasi ini sebagai sinyal yang dikonversi menjadi data
numerik yang dalam bentuk %transmitansi ataupun dalam bentuk bilangan gelombang?®.
2.4.3 Particle Size Analyzer (PSA)

Particle Size Analyzer (PSA) adalah instrumen yang digunakan untuk mengukur distribusi
ukuran partikel, terutama pada skala nanometer. Prinsip kerja dari PSA didasarkan pada
fenomena hamburan cahaya laser oleh partikel yang terdapat dalam sampel. Pada
prosesnya, cahaya laser diarahkan melalui sebuah lubang kecil menuju partikel dalam
sampel. Partikel — partikel akan menghamburkan cahaya kembali melalui pinhole yang
diterima oleh detector. Sinyal analog yang ditangkap oleh detektor akan dikonversi menjadi
sinyal digital. PSA umumnya digunakan untuk menganalisis berbagai bentuk sampel seperti
padatan, emulsi, aerosol, dan suspense. Beberapa teknik yang diterapkan dalam
pengukuran menggunakan PSA antara lain adalah Static Light Scattering (SLS), Dynamic
Light Scattering (DLS), dan Dynamic Image Analysis (DIA)®.

Side Detector
Particle Diameter
Low concentration samples

Rear Detector
Particle Diameter
High concentration samples

) oo

C

Laser Source Splitter Transmitted light monitor (PD)

@@ Beam \ [ 3 -
N Attenuator

\ Forward Detector
£ Zeta Potential

Attenuator
Mirror Modulator

Gambar 2. 7 Skema Alat PSA dengan teknik Dynamic Light Scattering (DLS)

Teknik Dynamic Light Scattering (DLS) memanfaatkan sumber cahaya berupa laser
gelombang kontinu pada panjang gelombang cahaya tampak. Saat sampel disinari, partikel
di dalamnya akan menyebarkan sinar laser tersebut. Terdapat tiga jenis detector yang
digunakan dalam pengukuran ini yaitu: rear detector berfungsi untuk mendeteksi cahaya
hamburan pada sampel berkonsentrasi tinggi, side detector digunakan untuk menganalisis
ukuran partikel pada sampel berkonsentrasi rendah, dan forward detector berguna untuk
pengukuran zeta potensial serta intensitas hamburan cahaya. Dalam proses ini, partikel
berukuran besar akan menghasilkan hamburan cahaya dengan intensitas yang lebih tinggi
dibandingkan partikel kecil?*.
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BAB Ill. METODE PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian
Penelitian ini dilaksanakan dari bulan Januari — Juni 2025 di Laboratorium Material,
Departemen Kimia, Fakultas Matematika dan llmu Pengetahuan Alam, Universitas Andalas.
Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD) dilakukan di Laboratorium Fisika Universitas Negeri
Padang, Fourier Transform Infra-Red (FTIR) dilakukan di Laboratorium Kimia Universitas
Negeri Padang, Mikroskop Optik Hirox dilakukan di Laboratorium Sentral Universitas
Andalas, dan Particle Size Analyzer (PSA) dilakukan di laboratorium Sentral Universitas
Andalas.
3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat
Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah peralatan gelas, neraca analitik, batang
pengaduk, pipet takar, pipet tetes, spatula, hotplate stirrer, kaca arloji, termometer, ayakan,
kertas saring, aluminium foil, bola hisap, botol vial 10 mL. Alat instrumen yang digunakan
adalah FTIR , XRD, PSA, dan mikroskop optik.
3.2.2 Bahan
Bahan yang digunakan adalah serat gambas komersil, akuades, NaOH 5% (b/v) (merck),
CH3COOH (merck), NaCIO, (sigma), H,SO4 1%, 5% dan 10% (v/v) (merck).
3.3 Prosedur Penelitian
3.3.1 Isolasi Selulosa dari Serat Gambas

a. Tahapan Delignifikasi
Serat yang telah kering dihaluskan menggunakan grinder dan diayak untuk mendapatkan
ukuran partikel yang sama. 10 gram serbuk gambas didelignifikasi dengan NaOH 5% (b/v)
pada suhu 80°C sambil diaduk dengan magnetic stirrer selama 2 jam®. Setelah itu,

campuran disaring dan dicuci dengan akuades hingga pH 7. Selanjutnya, serat dikering
anginkan selama 24 jam.

b. Tahapan Bleaching

Serat hasil delignifikasi didapat sebanyak 6,8 gram dimasukkan ke dalam erlenmeyer
kemudian ditambah 3,2 gram NaClO, yang telah dilarutkan dalam 140 mL akuades dan
ditambah 0,5 mL CH;COOH Campuran dipanaskan pada suhu 80°C selama 2 jam?. Serat
hasil bleaching disaring dan dicuci menggunakan akuades hingga pH 7, lalu dikering
anginkan selama 24 jam.

3.3.2 Pembuatan Nanoselulosa

Serat selulosa hasil bleaching, dihidrolisis asam dengan variasi konsentrasi H,SO4 1%, 5%,
10% (v/v) kemudian dipanaskan pada suhu 80°C selama 2 jam kemudian disaring dan dicuci
menggunakan akuades hingga pH 7 kemudian pulp ditimbang lalu dikering anginkan selama
24 jam dan didapatkan 5,2729 gram?. 2 gram serat kering hasil isolasi yang telah bebas dari
lignin dan hemiselulosa dilakukan karakterisasi XRD, FT-IR, dan mikroskop optik Hirox. Lalu,
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1 gram serat kering di redispersi kembali dalam 50 mL akuades untuk dianalisis dengan

PSA.
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BAB IV. HASIL DAN DISKUSI

4.1 Isolasi Selulosa dari Serat Buah Gambas

Serat gambas mengandung 62 % selulosa, 18 % lignin, dan 20% hemiselulosa. Kandungan
selulosa dari serat gambas jauh lebih tinggi dibandingkan dengan beberapa limbah pertanian
seperti kulit pisang, jerami, gandum, ampas tebu, sekam padi dan daun kelapa. Hasil ini
menunjukkan bahwa serat gambas merupakan sumber selulosa yang paling melimpah di
antara berbagai sumber limbah pertanian dan dapat menjadi sumber yang menjanjikan untuk
produksi nanoselulosa®.

Serat gambas dihaluskan dengan menggunakan grinder untuk menghasilkan serbuk
gambas yang akan diolah dengan larutan NaOH yang berfungsi untuk menghilangkan
kandungan hemiselulosa dan lignin. Lignin merupakan salah satu polimer kompleks yang
memiliki struktur kimia yang sangat stabil’’. Proses delignifikasi ini bertujuan untuk
mengurangi kandungan lignin dalam material lignoselulosa yang bertujuan untuk membuka
struktur kompleks lignoselulosa sehingga komponen selulosa menjadi lebih mudah diisolasi.
Selama proses delignifikasi, lignin yang terdapat dalam bahan akan dilarutkan, sehingga
mempermudah pemisahan lignin dari serat selulosa. Reaksi ini juga menyebabkan
kerusakan struktur lignin yang pada akhirnya melepaskan sebagian senyawa karbohidrat®®.
Sedangkan, massa sisa selanjutnya diolah dengan NaClO, dengan menghilangkan sejumlah
kecil lignin dan berbagai residu organik. Penggunaan dari pemakaian NaClO, yaitu sebagai
agen pemutih yang bersifat oksidator yang mampu merusak dan menghilangkan senyawa
penyebab warna seperti lignin. NaClO, memiliki kelebihan dalam selektivitas reaksinya
sehingga dapat menjaga struktur serat tetap utuh. Serta, senyawa ini stabil pada suhu ruang
dan dengan proses bleaching ini dapat meningkatkan tingkat kecerahan dan secara efektif

menghilangkan lignin tanpa merusak komponen selulosa®?%.

Massa selulosa yang
dihasilkan dari proses isolasi dilakukan proses hidrolisis asam dengan konsentrasi H,SO,
yang berbeda untuk menghasilkan nanoselulosa. Hasil selulosa dari serat gambas yang
telah diisolasi yaitu 68% (perhitungan terdapat pada lampiran 2).

4.2 Pembuatan Nanoselulosa

Nanoselulosa diperoleh melalui proses isolasi nanoselulosa dari serat buah gambas (Luffa
acutangula L.), kemudian dilakukan modifikasi ukuran menggunakan metode kimia berupa
hidrolisis asam dengan variasi konsentrasi asam sulfat (H,SO, (v/v) 1%, 5% dan 10%).
Proses hidrolisis dengan menggunakan asam sulfat mampu memecah bagian amorf pada
struktur selulosa, sehingga fraksi amorf larut dalam larutan asam dan menyisakan bagian
kristalin dari selulosa. Selain itu, selama hidrolisis terjadi reaksi esterifikasi antara gugus
hidroksil selulosa dan ion sulfat (SO,*) yang menyebabkan nanoselulosa terdispersi secara

stabil dalam larutan membentuk sistem koloid®.
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Gambar 4.1 menunjukkan hasil dari nanoselulosa dengan konsentrasi asam sulfat (a) 1% (b)
5% dan (c) 10%. Nanoselulosa dengan konsentrasi asam sulfat 10% menghasilkan serat
yang lebih halus dan berukuran kecil yang disebabkan oleh proses hidrolisis yang
menandakan proses ini mampu memecah struktur selulosa yang telah diisolasi dari serat
gambas menjadi partikel — partikel yang lebih halus dengan ukuran serat yang belum

sepenuhnya homogen karena terjadi aglomerasi®.

a

e

Gambar 4. 1 Nanoselulosa konsentrasi asam (a) 1% (b) 5% (c) 10%

Gambar 4.1 menampilkan bentuk nanoselulosa setelah dikeringkan selama 24 jam.
Nanoselulosa yang telah kering menunjukkan karakteristik serupa, yaitu berupa gumpalan
serat halus berwarna putih dengan tekstur padat namun ringan. Pengeringan ini bertujuan
untuk mengurangi kemungkinan terjadinya aglomerasi seiring berjalannya waktu, sehingga
kestabilan dan masa simpan nanoselulosa dapat terjaga dengan baik®.

4.3 Hasil Karakterisasi Fourier Transform Infra-Red (FTIR)

Analisis Fourier Transform InfraRed (FTIR) digunakan untuk mengidentifikasi karakteristik
gugus fungsi serta untuk melihat keberhasilan dari proses delignifikasi dan hidrolisis asam
yang dilakukan pada serat gambas, selulosa dan nanoselulosa. Spektrum FT-IR ditunjukkan

pada gambar 4.2.
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Gambar 4. 2 Spektrum FTIR (a) Serat Gambas (SG) (b) Selulosa Serat Gambas (SGS) (c)
Nanoselulosa

Pada gambar 4.2 menunjukkan spektrum FTIR gambas, selulosa dan nanoselulosa .
Hasil FTIR menunjukkan pola puncak dan gugus fungsi yang serupa dengan yang
dilaporkan pada penelitian oleh Nang An V et al.,(2020) dan Rajendra et al.,(2024). Puncak
spektrum pada bilangan gelombang 3329 cm™ hingga 3338 cm™ merupakan regangan gugus
—OH vyang terdapat pada struktur selulosa dan nanoselulosa dari serat gambas yang
menunjukkan terjadinya penurunan intensitas serapan selulosa, hal ini berarti telah terjadi
penghilangan gugus fungsi khas lignin dan hemiselulosa dari struktur selulosa serat gambas
akibat adanya perlakuan bleaching®. Kemudian, terdapat pita serapan pada bilangan
gelombang sekitar 2882 cm™ pada struktur serat gambas baik sebelum isolasi selulosa
hingga setelah isolasi selulosa yang menunjukkan adanya vibrasi regangan ikatan C-H
struktur alifatik jenuh pada polisakarida® dan tidak menunjukkan perubahan intensitas
serapan, sehingga dengan adanya proses isolasi selulosa dan produksi nanoselulosa
dengan menggunakan asam tidak mengubah struktur selulosa pada serat gambas. Pada
bilangan gelombang 1638 cm™ menunjukkan adanya gugus C=O yang disebabkan oleh
penyerapan air yang berkaitan dengan getaran deformasi molekul air ketika berinteraksi
dengan selulosa, yang mengakibatkan cincin piranosa selulosa akan terbuka dengan gugus
aldehid pada ujung rantai selulosa sehingga muncul gugus C=0 aldehid pada rantai asiklik
selulosa. Hal ini, membuktikan bahwa penurunan intensitas yang tidak terlalu signifikan yang
disebabkan masih adanya lignin di selulosa®. Pada puncak FTIR rentang bilangan

gelombang 1076-1023 cm™ menunjukkan terdapat regangan ikatan C-O-C pada ikatan -
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(1,4) - glikosidik dalam rantai cincin piranosa terjadi penurunan intensitas menunjukkan

bahwa hemiselulosa, lignin dan pengotor telah dihilangkan melalui proses hidrolisis asam
yang dapat memutus ikatan glikosidik®. Hasil FTIR ini mengonfirmasi bahwa isolasi
nanoselulosa dari serat gambas telah berhasil dilakukan.

4.4 Hasil Karakterisasi X-Ray Diffraction (XRD)

Nanoselulosa yang telah diisolasi dianalisis dengan menggunakan X-Ray Diffraction (XRD.
Analisis difraksi sinar — X (XRD) digunakan untuk mengetahui pembentukan fasa dan
struktur kristalografi nanoselulosa dari gambas yang telah diisolasi*®. Pada gambar 4.3

menunjukkan pola difraksi XRD nanoselulosa hasil hidrolisis asam dari serat gambas.
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Gambar 4. 3 Pola difraksi XRD (a) Standar Selulosa (b) Selulosa dan (c) Nanoselulosa (NS)

Gambar 4.3 menunjukkan analisis XRD yang memiliki kesamaan pola difraksi yang
diperoleh antara selulosa dari serat gambas sebelum dihidrolisis dan setelah hidrolisis
dengan asam. Kedua sampel menunjukkan puncak difraksi pada sudut (28) = 16.5°, 22.5°
dan 34°, puncak—puncak tersebut menunjukkan bahwa selulosa dan nanoselulosa yang
dihasilkan memiliki struktur kristal selulosa tipe 1**%. Rajendra et al., (2024) dan Asrofi et al.,
juga telah melaporkan penelitian mengenai isolasi selulosa yang menghasilkan puncak
difraksi yang sama dengan hasil penelitian ini yaitu pada sudut 26 = 16,5 dan 22,5° yang
juga mengonfirmasi selulosa tipe |. Pola difraksi XRD pada hasil penelitian menunjukkan
kecocokan dengan data standar referensi selulosa N0.00-003-0226 dan menunjukkan

bahwa produk yang diisolasi adalah selulosa murni. Pada puncak 16,5° merupakan daerah
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amorf pada struktur selulosa dan pada puncak difraksi 22,5° merupakan daerah kristalin

pada struktur selulosa®. Berdasarkan persamaan scherrer, terjadi peningkatan ukuran rata-
rata kristal selulosa serat gambas dari 25.48 nm menjadi 26.31 nm (perhitungan terdapat
pada lampiran 3), hal ini membuktikan bahwa hidrolisis asam meningkatkan ukuran kristal
yang mungkin diyakini karena ada penyempitan distribusi ukuran kristal akibat perlakuan
kimia®**® hasil ini sejalan dengan peningkatan derajat kristalinitas pada selulosa serat
gambas dan nanoselulosa yang dihitung berdasarkan metode segal seperti yang ditunjukkan
pada tabel berikut.

Tabel 4. 1 Derajat kristalinitas (%) selulosa serat gambas dan nanoselulosa

Sampel Derajat Kristalinitas (%)
Selulosa Serat Gambas 61,65%
Nanoselulosa 68,64%

Berdasarkan tabel 4.1, derajat kristalinitas dari selulosa serat gambas dan
nanoselulosa meningkat menunjukkan keberhasilan proses hidrolisis asam yang dilakukan
pada selulosa serat gambas®' dimana 2 ion H* yang dilepaskan oleh asam sulfat (H,SO,)
dapat memutus ikatan 3-1,4-glukopiranosa pada bagian amorf yang memiliki struktur longgar
dan rentan terhadap reagen asam®, sebaliknya daerah kristalin pada struktur selulosa
berhasil diisolasi karena memiliki struktur yang kuat dan rapat akibat adanya ikatan hidrogen
baik inter dan intra molekulnya sehingga sulit untuk didegradasi oleh asam kuat®*.

4.5 Hasil Karakterisasi Particle Size Analyzer (PSA)

Pengukuran ukuran partikel menggunakan PSA merupakan teknik yang digunakan untuk
menentukan ukuran partikel nanoselulosa yang tersuspensi di mana partikel mengalami
gerakan Brown akibat tumbukan termal dengan partikel pelarut. Ukuran yang diperoleh
dikenal dengan diameter hidrodinamik yang menggambarkan bagaimana partikel

nanoselulosa bergerak atau berdifusi dalam media cair®’.
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Gambar 4. 4 Spektrum distribusi ukuran partikel nanoselulosa (a) 5% (b) 10%

Berdasarkan data PSA yang terdapat pada gambar 4.4 (a) menunjukkan distribusi
partikel nanoselulosa dengan konsentrasi asam sebesar 5% pada kisaran diameter 0,1-10
pm. Pada nanoselulosa dengan konsentrasi 5% belum maksimal dalam memperkecil ukuran
partikel hingga skala nanometer. Sedangkan, pada nanoselulosa dengan konsentrasi asam

10% menunjukkan adanya variasi ukuran diameter partikel (polidispersi) yaitu diperoleh
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ukuran rata—rata diameter partikel nanoselulosa kisaran 15-50 nm dan 0,1-10 um. Hal ini,
membuktikan bahwa hidrolisis asam dengan konsentrasi 10% telah mampu mereduksi
ukuran selulosa hingga skala nano walaupun belum sepenuhnya homogen karena diduga
terjadinya aglomerasi pada suspensi nanoselulosa yang dihasilkan. Hasil penelitian ini juga
diperkuat dengan hasil analisis mikroskop Hirox yang memperlihatkan morfologi
nanoselulosa dengan ukuran yang tidak seragam®’.
4.6 Hasil Karakterisasi Mikroskop Optik Hirox
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Gambar 4. 5 (a) Serat gambas mentah (b) Nanoselulosa 10%

Pada gambar 4.5 menunjukkan gambar digital dari serat gambas mentah dan nanoselulosa
10% dengan perbedaan serat gambas mentah berwarna putih kekuningan dengan tekstur
yang kasar (gambar 4.5 (a)) berubah menjadi putih dan halus (gambar 4.5 (b)) setelah

dilakukan proses bleaching dan hidrolisis asam.

Gambar 4. 6 Hasil mikroskop optik serat gambas mentah (a) perbesaran 1000x (b) perbesaran
2500x
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Gambar 4.6 merupakan hasil mikroskop optik dari serat gambas mentah yang menunjukkan
terdapat bercak berwarna kecoklatan yang tersebar merata pada serat gambas mentah yang
berkaitan dengan keberadaan hemiselulosa, lignin, lilin, pektin, dan pengotor lain yang

terikat pada selulosa.

Gambar 4. 7 Hasil mikroskop optik nanoselulosa 10% (c) perbesaran 1000x (d) perbesaran
2500x

Gambar 4.7 menunjukkan hasil mikroskop optik dari nanoselulosa 10% yang tampak
berwarna putih serta tidak ada bercak yang terlihat dengan penurunan kerapatan massa
serta berkurangnya aglomerasi yang menunjukkan terjadi penghilangan area amorf setelah

perlakuan hidrolisis asam®.
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BAB V. KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian dapat disimpulkan bahwa nanoselulosa berhasil diisolasi dari
serat gambas melalui proses kimia bertahap, yaitu delignifikasi, bleaching dan hidrolisis
asam menggunakan H,SO, dengan variasi konsentrasi (1%, 5 % dan 10%) pada suhu 80°C
selama 2 jam, hasil karakterisasi FTIR menunjukkan keberhasilan dalam menghilangkan
lignin dan hemiselulosa, yang menandakan bahwa selulosa telah dimurnikan. Hasil dari XRD
mengindikasikan adanya peningkatan derajat kristalinitas dari 61.65% (sebelum hidrolisis)
menjadi 68.64% (setelah hidrolisis), serta peningkatan ukuran kristal dari 25.48 nm menjadi
26.31 nm. Pengamatan dengan mikroskop Hirox memperlihatkan perbedaan morfologi
sebelum dan sesudah hidrolisis, di mana serat menjadi lebih cerah dan tampak lebih
homogen, meskipun masih terdapat aglomerasi. Pada data pengukuran PSA menunjukkan
bahwa ukuran partikel nanoselulosa bervariasi dari nanometer hingga mikrometer yang
membuktikan bahwa proses hidrolisis asam mampu memperkecil ukuran selulosa meskipun
belum menghasilkan ukuran yang sepenuhnya seragam.

5.2 Saran

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat dipelajari mengenai proses pembuatan
dan karakteristik dari nanoselulosa serat gambas (Luffa acutangula L.). Untuk penelitian
selanjutnya, dapat dilakukan variasi konsentrasi asam yang lebih bervariasi dan mencakup
rentang yang lebih luas untuk menemukan kondisi optimum dengan kualitas terbaik perlu
dilakukan pengujian karakterisasi tambahan, seperti Transmission Electron Microscope
(TEM) untuk melihat morfologi nanoselulosa yang dihasilkan dalam skala nano dan
mengukur distribusi ukuran partikel dari nanoselulosa yang dihasilkan serta disarankan untuk
menerapkan metode sonikasi setelah hidrolisis asam untuk meminimalkan aglomerasi

partikel dan memperoleh ukuran partikel lebih seragam.
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LAMPIRAN

Lampiran 1. Skema Kerja

a. Isolasi Selulosa dari Serat Gambas (Luffa acutangula L.)

10 gram Serbuk
serat gambas

didelignifikasi dengan NaOH 5% pada suhu 80°C
diaduk dengan magnetic stirrer selama 2 jam.
disaring dan dicuci dengan akuades hingga pH 7.

dikering anginkan selama 24 jam.

kering

6,8 gram serbuk

dimasukkan ke dalam erlenmeyer kemudian ditambah 3,2
gram NaClO, yang telah dilarutkan dalam 140 mL akuades
ditambah 0,5 mL CH;COOH

dipanaskan pada suhu 80°C selama 2 jam.

disaring dan dicuci menggunakan akuades hingga pH 7, lalu

dikering anginkan selama 24 jam.

Selulosa bleaching
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b. Pembuatan Nanoselulosa

Selulosa bleaching

- dihidrolisis asam dengan variasi konsentrasi H,SO, 1%, 5%, 10%

- dipanaskan pada suhu 80°C selama 2 jam

- disaring dan dicuci menggunakan akuades hingga pH 7 kemudian
pulp ditimbang dan didapatkan 5,2729 gram pulp

- dikarakterisasi sampel dengan XRD, FT-IR, PSA, dan mikroskop
optik Hirox.

A 4
Nanoselulosa
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Lampiran 2. Perhitungan

1. Menentukan massa NaOH 5%
Diketahui : Konsentrasi NaOH : 5%
Volume NaOH : 100mL

o b/ B berat massa terlarut (g) 100 mL
0b/V = 100 mL larutan x m

gram

of=
5% 100 mL

x 100%

=5 gram

2. Menentukan massa NaOCI, 2%

Diketahui : Konsentrasi NaOCI, : 2%
Massa selulosa setelah delignifikasi : 8 gram
Selulosa : NaOCl, =1: 20

Volume NaOCI;, yang diperlukan : 8 gram x 20 mL = 160mL

Massa NaOCl, = 2920 x 160 mL= 3,2 gram

3. Menentukan volume H,SO,

e Konsentrasi H,SO, = 1%
Konsentrasi H,SO, = 98%

Vi XM=V, X My

Vi x98% =100mL x 1%

V,=1mL

e Konsentrasi H,SO, = 5%
Konsentrasi H,SO, = 98%
ViXMi=V,yx M,

V1 X 98% = 100mL x 5%

V;=5mL

e Konsentrasi H,SO, = 10%
Konsentrasi H,SO, = 98%
ViXM;i=V,yx M,

V1 x98% =100mL x 10%

V;=10 mL

4. Menentukan rendemen nanoselulosa hasil isolasi
Massa awal serat gambas = 10 gram

Massa selulosa buah gambas = 6,8501 gram
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massa selulosa serat gambas

Rendemen=
Massa awal serat gambas

_ 6,8501 gram
10 gram

=68,50 %

x 100%

x 100%
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Lampiran 3. Perhitungan Ukuran Kristal dan Derajat Kristalinitas

1. Perhitungan Ukuran Kristal

KxA
BcosB

Keterangan :

D = Ukuran kristal partikel

K = Faktor bentuk dari kristal (0.9-1)

A\ = Panjang gelombang dari pancaran sinar — X (1.54056 A)
B = Nilai dari Full Width at Half Maximum (FWHM)(rad)

0 = Sudut difraksi (derajat)

Tabel ukuran rata — rata kristal dari raw gambas

26 () FWHM Ukuran Kristal (nm)
18.1632 0.5432 14.80
24.5375 0.6954 11.69
34.9782 0.3478 23.94
43.6367 0.1948 43.91
44.5898 0.2598 33.04

Rata-rata ukuran kristal selulosa 25.48

Tabel ukuran rata — rata kristal dari Nanoselulosa hidrolisis asam

2 Theta FWHM Ukuran Kristal (nm)
16.5906 0.7793 10.3
22.5982 0.8443 9.59
34.3698 0.6494 12.8
43.6234 0.1299 65.85
445777 0.2598 33.03
Rata-rata ukuran kristal nanoselulosa 26.31

2. Perhitungan derajat kristalinitas

|
%Cr= —22__ ¥ 100%

loo2 *+lam

Keterangan :

looz = Intensitas puncak maksimum pada daerah kristalin, berkisar pada sudut 26 diantara 22-

23°

L. = Intensitas puncak pada daerah amorf dengan kisaran sudut 26 16 - 18°
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Tabel derajat kristalinitas selulosa sebelum hidrolisis asam

26 () FWHM Intensitas %Cr
16,0517 0.1948 2493.033 61,65%
22,5783 0.2598 4007.527

Tabel derajat kristalinitas selulosa setelah hidrolisis asam

20 () FWHM Intensitas %Cr
16,5906 0.7793 2580.288 68,64%
22,5982 0,8443 5648.635
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Lampiran 4. Standar XRD Selulosa

Imtensity [%
100 —

Ref Pattern Cellulose, 00-003-0226

I
2 30 4

Position P 2Thets] (Copper [Cul)
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Lampiran 5. Dokumentasi penelitian

Serat bugh gambas yang Filtrat serat buah gambas Serat puah gambas yang

telah dihaluskan dan - telah dikeringkan setelah
. setelah delignifikasi 5
digrinder delignifikasi

D J—

Serat buah gambas setelah Proses hidrolisis asam Hasil hidrolisis asam
bleaching dengan H,SOq,
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