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ABSTRAK

Pada penelitian dilakukan kajian tentang analisis kandungan kimia pelepah sagu, delignifikasi
dengan variasi konsentrasi NaOH dan bleaching dengan variasi konsentrasi H.O, pada isolasi selulosa,
serta proses oksidasi menggunakan amonium persulfat ((NH4)2S20s) (APS) pada selulosa. Penelitian
ini bertujuan untuk mengetahui komponen serat pelepah sagu, pengaruh variasi konsentrasi NaOH
pada proses delignifikasi dan H.O, pada proses bleaching, dan mengetahui pengaruh penambahan
amonium persulfat terhadap morfologi selulosanya. Analisis kandungan kimia pelepah sagu dilakukan
dengan metode Chesson, delignifikasi dilakukan dengan variasi konsentrasi NaOH sebesar 5%; 7,5%;
dan 10%, dan bleaching dilakukan dengan variasi konsentrasi H2O: sebesar 10%; 15%; dan 20%.
Oksidasi menggunakan amonium persulfat dilakukan pada konsentrasi 2M pada suhu 75°C selama 16
jam. Hasil penelitian menunjukkan bahwa kandungan kimia pelepah sagu yaitu ekstraktif larut air
16,41%; hemiselulosa 27,12%; selulosa 35,53%; dan lignin 18,25%. Semakin tinggi konsentrasi NaOH
dan H:0; yang dipergunakan akan semakin banyak mendegradasi lignin dan hemiselulosa, sehingga
semakin murni selulosa yang didapatkan. Morfologi selulosa setelah proses oksidasi menggunakan
amonium persulfat memiliki diameter 41 ym yang teragregasi.

Kata Kunci : selulosa, pelepah sagu, oksidasi, amonium persulfat

ABSTRACT

A research on the chemical content of sago fronds, by delignification using various concentration
of NaOH and bleaching using various concentration of H-0; and the oxidation of cellulose using
ammonium persulifate ((NH4).S>0g) (APS) has been done. This research aims to investigate the fiber
component of sago fronds, the effect of concentration variations of NaOH on delignification and Hz0:
in the bleaching process, and to evaluate the effect of oxidation process using ammonium persulfate
on cellulose morphology. The chemical content of sago fronds was analyzed by Chesson method,
Variations of NaOH concentration were 5%, 7,5%, and 10%, and H.O, concentrations variations were
10%, 15%, and 20%. Oxidation was done using 2M APS at 75°C for 16 hours. The results showed that
the chemical content of sago fronds are water soluble extractive 16.41%, hemicellulose 27,12%;
cellulose 35,53%; and lignin 18,25%, and the higher the concentration of NaOH and H:=0: used the
more degraded lignin and hemiselulose, therefore more pure cellulose may be obtained. Cellulose
morphology after oxidation process using ammonium persulfate has 41 um in diameter and aggregated.

Keywords : cellulose, sago fronds, oxidation, ammonium persulfate
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PENDAHULUAN

Selulosa saat ini telah menarik banyak
perhatian karena sifatnya yang ramah
lingkungan dan ketersediaannya melimpah
(Zubir et al., 2016; Gan et al., 2019). Akan
tetapi, selulosa tidak larut dalam air karena
memiliki rantai yang panjang dan berat
molekul yang tinggi. Untuk mengatasi
permasalahan tersebut, para peneliti
melakukan riset tentang modifikasi dan
rekayasa untuk memperoleh turunan selulosa
yang dapat dimanfaatkan lebih luas untuk
berbagai aplikasi, misalnya nanoselulosa.
Nanoselulosa memiliki luas permukaan yang
lebih besar daripada selulosa, sehingga
nanoselulosa dapat menjadi salah satu solusi
alternatif untuk membuat selulosa lebih
mudah dimodifikasi dan dilarutkan dalam air
(Wulandari et al, 2016). Nanoselulosa
memiliki sifat yang ramah lingkungan,
ketersediaan berlimpah, kekuatan tarik tinggi,
sifat mekanik yang baik, dan sifat
biokompatibilitas yang baik (Roohani et al.,
2008; Siro dan Plackett, 2010).

Proses isolasi nanoselulosa dapat
dilakukan dengan berbagai metode, antara
lain hidrolisis asam_gksidasi, mekanik, dan
enzimatik (Effendi et al., 2015). Hidrolisis
asam merupakan metode yang paling sering
digunakan untuk menghilangkan daerah
amorf selulosa secara selektif, dan
menghasilkan selulosa nanopartikel kristalin
yang dikenal sebagai selulosa nanokristal
(CNC) (Abraham et al, 2011). Namun
demikian, hidrolisis asam memiliki beberapa

kelemahan yaitu dalam hal produktivitas dan
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stabilitas termal (Qua et al., 2011; Ng et al.,
2014).

Metode alternatif lain untuk isolasi
nanoselulosa yang saat ini banyak
dikembangkan adalah metode oksidasi,
menggunakan 2,2.6,6-
(TEMPQO) dan

amonium persulfat (APS). Menurut Shen et al.

misalnya

tetrametilpiperidin-1-oksil

(2017) nanoselulosa yang teroksidasi TEMPO
dapat meningkatkan kekuatan tarik dan juga
meningkatkan stabilitas termal lebih baik
dibandingkan dengan menggunakan hidrolisis
asam. Menurut Zhang et al. (2016); Oun &
Rhim (2017) nanoselulosa yang dihasilkan
dari metode oksidasi APS akan meningkatkan
sifat mekanik, stabilitas termal yang unggul,
dan kristalinitis yang lebih tinggi dibandingkan
dengan metode oksidasi TEMPO.

Sumber selulosa dapat berasal dari
kayu atapun non kayu. Saat ini penggunaan
selulosa dari non kayu mengalami
peningkatan karena ketersediaannya yang
murah dan kandungan lignin yang lebih
rendah (Khall et al, 2010). Proses
delignifikasi dan pemurnian serat lebih mudah
dan lebih hemat energi. Beberapa sumber
selulosa dari non kayu antara lain kapas (Oun
& Rhim, 2017), jerami padi (Oun & Rhim,
2018), pelepah salak (Yudha et al., 2018), dan
pelepah sagu (Amata et al,, 2019). Menurut
Arnata et al. (2019) pelepah sagu
26,14%. Sagu

merupakan salah satu tanaman paludikultur

mengandung  selulosa
yang banyak tumbuh di lahan basah

Kalimantan  Selatan, sehingga limbah
pelepahnya dapat menjadi sumber alternatif

selulosa baru yang potensial. Tujuan
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penelitian ini adalah untuk mengetahui
komponen serat pelepah sagu asal
Kalimantan Selatan yang meliputi kandungan
lignin, selulosa, hemiselulosa dan ekstraktif
kimia serta karakteristik selulosanya setelah
proses oksidasi menggunakan ammonium
sulfat sebagai kajian awal untuk isolasi
metode  ramah

nanoselulosa  dengan

lingkungan.

METODOLOGI PENELITIAN
Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan dalam
penelitian ini adalah alat-alat gelas, oven, hot
plate stirrer, reaktor delignifikasi, neraca
analitik, water bath, tanur, sonikator, sentrifus,
SEM (Hitachi SU3500), FTIR (Shimadzu-
8201PC), dan kolorimeter (Konica Minolta
CR-4W!410).

Bahan-bahan yang digunakan dalam
penelitian ini adalah pelepah sagu dari Desa
Pemakuan Kecamatan Sungai Tabuk
Kabupaten Banjar, NaOH (Merck), H:0;
(Merck), H2SO4 (Merck), akuades, amonium
persulfat (Merck), kertas saring, dan kertas

pH.

Prosedur Penelitian

Analisis komponen serat pelepah sagu
Penentuan komponen kimia kayu

dilakukan
menggunakan metode Chesson (Datta,

pelepah sagu dengan

Analisis Komponen Serat Pelepah Sagu (Metroxylon Sago)...

1981). Sebanyak 1 gram sampel serbuk

pelepah  sagu  ditambahkan akuades
sebanyak 150 mL dan direfluks selama 2 jam.
Sampel kemudian disaring dan dicuci sampai
pH netral, dimasukkan ke dalam oven dengan
suhu 105°C sampai kering, kemudian
ditimbang dan dihitung dengan menggunakan
persamaan (1). Residu 1 yang didapatkan
ditambahkan H2SO, 0,5M sebanyak 150 mL
dan direfluks selama 2 jam. Sampel kemudian
disaring dan dicuci sampai pH netral,
dimasukkan ke dalam oven dengan suhu
105°C sampai kering, kemudian ditimbang
dan dihitung dengan menggunakan
persamaan (2). Residu 2 yang didapatkan
ditambahkan H2S04 72% sebanyak 10 mL
dan diaduk selama 4 jam pada suhu ruang.
Sampel kemudian ditambahkan H,SO4 0,5M
sebanyak 150 mL dan direfluks selama 2 jam.
Sampel kemudian disaring dan dicuci sampai
pH netral, dimasukkan ke dalam oven dengan
suhu 105°C sampai kering, kemudian
ditimbang dan dihitung dengan menggunakan
persamaan (3). Residu 3 yang didapatkan
dimasukkan ke dalam krusﬁn dibiarkan
sampai asapnya hilang lalu dimasukkan ke
dalam tanur selama 5 jam dengan suhu 550°C
a‘l didinginkan. Kemudian dimasukkan ke
dalam oven dengan suhu 105°C selama
minimal 2 jam, kemudian ditimbang dan
dihitung dengan menggunakan persamaan

(4).

(Sunardi dik.)




Kadar ekstraktif larut air (%)

massa awal — massa residu 1
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massa awal

massa residu 1 —massaresidu 2

Kadar hemiselulosa (%) =

massa awal

massa residu 2 —massaresidu 3

Kadar selulosa (%)=

Kadar lignin (%) =

massa awal
massa residu 3 — massa residu 4

massa awal

Isolasi selulosa

Proses delignifikasi Serbuk pelepah sagu
yang sudah halus diambil sebanyak 20 gram,
kemudian ditambahkan NaOH dengan variasi
konsentrasi 5%; 7,5%; dan 10% sebanyak
1:20 (w/v) dan dimasukkan ke dalam reaktor
dengan suhu 150°C dan tekanan 6-7 bar
selama jam. Sampel kemudian dicuci
sampai pH netral dan dikeringkan dalam oven
pada suhu 40°C, kemudian ditimbang dan
dihitung dengan menggunakan persamaan
(5):

massa akhir
massa awal

Rendemen (%) = X 100% ....(5)

Analisis kandungan lignin Penentuan kadar
lignin dilakukan menggunakan metode Klason
(Carrier et al., 2011). Sampel hasil delignifikasi
diambil sebanyak 1 gram, kemudi
ditambahkan H,SO4 72% sebanyak 15 mL
diaduk selama 2 jam pada suhu ruang.
Sampel kemudian ditambahkan akuades
sebanyak 560 mL dan direfluks selama 4 jam.
Sampel keﬁxdian disaring dan dicuci sampai
pH netral, dimasukkan ke dalam oven dengan
suhu 105°C, kemudian ditimbang dan dihitung

dengan menggunakan persamaan (6):

massa akhir
massa awal

Kadar lignin (%) = x 100%. ...(6)

X 100% (1)

x 100% (2)

x 100% (3)

x 100% (d)

Proses bleaching Sampel yang didapatkan
dari hasil delignifikasi NaOH 10% diambil
sebanyak 1 gram, kemudian ditambahkan
H20: (1:30) (w/v) dengan variasi konsentrasi
10%; 15%; dan 20% dan NaOH 2% sebanyak
10:20, 15:15, 20:10 (v/v) dan dimasukkan
kedalam water bath dengan suhu 78°C
selama 1 jam. Sampel kemudian dicuci
sampai pH netral dan dikeringkan, kemudian
ditimbang dan dihitung dengan menggunakan

persamaan (7):

massa akhir

Rendemen (%) = X 100%. ...(7)

massa awal

Proses oksidasi selulosa Proses oksidasi
selulosa mengadopsi dari metode Du et al.
(2016) dan Zaini et al. (2019). Selulosa yang
diperoleh ditambahkan amonium persulfat 2 M
dengan perbandingan 1:100, kemudian
dipanaskan dengan hot plate stirrer dengan
suhu 75°C selama 16 jam dan sambil diaduk.
Sampel kemudian ditambahkan akuades
untuk  menghentikan proses oksidasi,
kemudian suspensi nanoselulosa
disentrifugasi dengan kecepatan 5.000 rpm
selama 1 jam, dilakukan sampai pH netral.
Suspensi yang sudah netral disonikasi selama

30 menit, kemudian dianalisis.
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Karakterisasi

Analisis gugus fungsi menggunakan
spektrofotometri FTIR Identifikasi gugus
fungsi pada sampel ditentukan menggunakan
Fourier Transform Infrared (FTIR). Sampel
diletakkan pada permukaan diamond FTIR.
Sampel diukur dengan rentang panjang

gelombang 4000 cm' sampai 500 cm™.

Analisis warna menggunakan metode
CIELab* Analisis warna dilakukan untuk
mengetahui perubahan wama yang dihasilkan
dari proses delignifikasi dan bleaching.
Sampel yang dihasilkan diletakkan di atas plat

ditembak
kolorimeter

kaca kemudian dengan

menggunakan sehingga
dihasilkan nilai L*, a* dan b* yang tertera pada
layar. Nilai L* menunjukkan warna terang, nilai
a* menunjukkan warna merah-hijau dan nilai
b* menunjukkan warna kuning-biru (Jahed et

al., 2017).

Analisis Morfologi

Scanning Electron Microscope |dentifikasi

menggunakan

morfologi permukaan pada nanoselulosa
ditentukan menggunakan Scanning Electron
Microscope (SEM). Sampel nanoselulosa
dipreparasi dengan meneteskan larutan
nanoselulosa pada carbon tape diletakkan
pada permukaan stub. Sampel dianalisis

dengan perbesaran 1000x.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Analisis Komponen Serat Pelepah Sagu
Analisis komponen serat pelepah sagu

dilakukan untuk mengetahui prosentase

ekstraktif larut air, hemiselulosa, selulosa, dan

lignin pada pelepah sagu yang digunakan

Analisis Komponen Serat Pelepah Sagu (Metroxylon Sago)...

dalam penelitian ini. Data hasil analisis
komponen serat pelepah sagu ditunjukkan
pada Tabel 1.

Tabel 1. Komponen serat pelepah sagu

Komponen serat Jumlah (%)

Ekstraktif larut air 16,41%
Hemiselulosa 27.12%
Selulosa 35,53%
Lignin 18,25%

Berdasarkan Tabel 1, komponen serat
pelepah sagu dalam penelitian ini
mengandung ekstraktif larut air 16,41%,
hemiselulosa 27,12%, selulosa 35,53%, dan
lignin 18,25%.

Kandungan selulosa yang cukup tinggi
ini dapat menjadi sumber alternatif selulosa
yang potensial untuk berbagai aplikasi seperti
pembuatan kertas, bahan tambahan dalam
pembuatan obat-obatan, bioplastik, dan tekstil

(Kim & Yun, 20086).

Pengaruh Konsentrasi NaOH terhadap
Kandungan Lignin Pelepah Sagu

Pada penelitian ini dilakukan
delignifikasi menggunakan NaOH dengan
variasi konsentrasi 5%; 7,5%; dan 10%
selama 1 jam di dalam reaktor dengan suhu
150°C tekanan 6-7 bar. Hasil dari delignifikasi
ini kemudian diuji kandungan lignin sisa
dengan metode Klason (Carrier et al., 2011).
Hasil wsentase rendemen delignifikasi dan

lignin dapat dilihat pada Tabel 2.

(Sunardi dik.)




Tabel 2. Pengaruh konsentrasi NaOH
terhadap presentase rendemen dan lignin

NaOH (%) Rendemen (%) Lignin (%)
5 36,28 9,66
7.5 32,35 6,47
10 27,35 4,30

Data pada Tabel 2 menunjukkan bahwa
rendemen selulosa dan lignin mengalami
penurunan seiring dengan meningkatnya
konsentrasi NaOH yang digunakan. lon
hidroksida akan menyerang karbon pada
ikatan ester yang menghubungkan lignin ke
hemiselulosa di jaringan LCC (lignin-
carbohydrate complex) (Modenbach & Nokes,
2014). Jaringan ini akan melemah dan mudah
ikut terlarut saat dilakukan pencucian.
Komponen lain yang ikut terlarut pada proses
tersebut antara lain lignin, xilosa, arabinosa,
galaktosa, pektin, lemak, lilin, dan protein
(Fangel & Gerd, 1995; Azizah et al., 2012;
Chen et al., 2016). Hal yang mengakibatkan
rendemen yang didapatkan semakin rendah,
karena banyaknya kandungan non selulosa
yang ikut terlarut dengan  semakin
bertambahnya konsentrasi NaOH yang
digunakan. Foto biomassa pelepah sagu
sebelum dan sesudah proses delignifikasi
dapat dilihat pada Gambar 1(a-d). Pada
Gambar 1d terlihat wama sampel coklat lebih
muda, jika dibandingkan dengan Gambar 1b
dan 1c. Hal ini mengindikasi bahwa
konsentrasi NaOH 10% lebih banyak

melarutkan lignin dibandingkan dengan
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konsentrasi NaOH 5% dan 7,5%. Hasil
pengukuran warna secara kuantitatif

nggunakan metode CIELab (Mouw, 2018)
dapat dilihat pada Tabel 3.

Data yang terdapat pada Tabel 3
menunjukkan bahwa nilai L* mengalami
kenaikkan seiring dengan meningkatnya
konsentrasi NaOH yang digunakan, dimana
pada konsentrasi NaOH 5% diperoleh nilai L*
51,37+0,33.
konsentrasi NaOH ditingkatkan menjadi 7,5%,
nilai L* naik menjadi 55,4%0,14 dan saat

sebesar Kemudian saat

konsentrasi NaOH ditingkatkan lagi menjadi
10% nilai L* naik lagi menjadi 56,56+0,47.
Nilai o* dan b* juga mengalami kenaikan
seiring dengan meningkatnya konsentrasi
NaOH yang digunakan. Hal ini menunjukkan
nilai a* akan semakin bergerak ke arah
kemerahan dan nilai b* akan semakin
bergerak ke arah kekuningan. Hal ini
menunjukkan semakin bertambahnya
konsentrasi NaOH maka tingkat kecerahan

akan meningkat.

Pengaruh Konsentrasi NaOH terhadap
Gugus Fungsi Pelepah Sagu

Analisis menggunakan
spektrofotometer FTIR dilakukan untuk
mengetahui perubahan gugus fungsi yang
terdapat pada pelepah sagu baik sebelum
diberikan perlakuan maupun sesudah
diberikan perlakuan dalam proses

delignifikasi.
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Gambar 1. a)Biomassa pelepah sagu; b) Hasil delignifikasi 5%; c) Hasil delignifikasi 7,5%; d) Hasil

delignifikasi 10%

Tabel 3. Karakterisasi warna sampel pelepah sagu setelah delignifikasi

Konsentrasi NaOH (%) a* b*
5 51,37+0,33 7,54+0,08 11,7£0,25
7,5 55,40,14 7,64+0,02 12,4+£0,04
10 56,56+0,47 8,2x0,12 13,34+0,21

Gambar 2 menunjukkan spektra FTIR
yang dihasilkan dari pelepah sagu; hasil
delignifikasi 5%; hasil delignifikasi 7,5%; dan
hasil delignifikasi 10% yang menampilkan
puncak pada bilangan gelombang yang khas
sebagai penanda keberadaan gugus fungsi
tertentu. Data analisa FTIR yang diperoleh
dan keterangan jenis gugus fungsi pada
bilangan gelombang menurut literatur
ditunjukkan pada Tabel 4.

Tidak terjadi pergeseran bilangan gelombang
yang signifikan. Hal ini dikarenakan masih

adanya lignin dan hemiselulosa dapat dilihat

Analisis Komponen Serat Pelepah Sagu (Metroxylon Sago)...

pada Tabel 2, sehingga perlu dihilangkan
dengan proses selanjutnya vyaitu proses
bleaching. Data spektogram FTIR vyang
ditunjukkan pada Gambar 2 dapat digunakan
untuk menentukan nilai Total Crystalinity
Index (TCl) dan Lateral Order Index (LOI).
Nilai TCl menunjukkan derajat kristalinitas
selulosa yang merupakan representasi dari
selulosa tipe | dan selulosa tipe 1l (Nelson &
O’Connor, 1964). Nilai LOI berkorelasi dengan
tingkat keteraturan keseluruhan dalam
selulosa (Carrillo et al., 2004; Corgie et al,
2011).

(Sunardi dikk.)
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hasil delignifikasi 10%

Bilangan Gelombang (cm™)

Gambar 2. Spektra FTIR a) pelepah sagu; b) hasil delignifikasi 5%; c) hasil delignifikasi 7,5%;  d)
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Tabel 4. Data bilangan gelombang spekira FTIR pelepah sagu (a), hasil delignifikasi 5% (b), hasil

delignifikasi 7,5% (c), hasil delignifikasi 10% (d)

Gugus Fungsi S Bilangan E*‘-"Ombangclcm ") . Referensi
Vibrasi C-H 897 897 897 895 897 (Fan et al., 2012)
pada selulosa
Regangan C-O 1033 1029 1029 1029 1030 (Faix et al., 1992)
pada selulosa
Regangan vibrasi 1156 1160 1158 1158 1160 (Robert ef al., 2015)
C-0-C pada
selulosa
Vibrasi —CH: 1317 1315 1315 1315 1316 (Fan et al., 2012)
pada selulosa
Vibrasi C=0 1510 1506 1508 1506 1515 (Lim et al., 2019)
pada lignin
Vibrasi deformasi 1692 1645 1637 1633 1640 (Chen et al., 2011)
H-OH pada
Hemiselulosa
Regangan C=0 1727 1716 1716 1716 1719 (Sheltami et al., 2012)
pada lignin
dan hemiselulosa

3317 3307 3309 3301 3300 (Gazliya & Aparna, 2019)

Regangan —OH
pada lignin
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TClI merupakan derajat kristalinitas
selulosa yam diperoleh dari rasio antara
absorbansi pada bilangan gelombang 1366
cm™ dan 2893 cm™ (A136s/Azses) (Yang et al.,
2017). L% merupakan rasio antara
absorbansi pada bilangan gelombang 1429
cm™ dan 893 cm (Ass20/Ases) (Siroky et al.,
2010). Data nilai TCI dan LOI sampel pelepah
sagu ditunjukkan pada Tabel 5.

Tabel 5. Indeks kristanilitas pelepah sagu
sebelum dan sesudah delignifikasi

Nama Sampel Als;:?ﬂltzses A14|;9?)‘|3@93
Pelepah sagu 1,405 0,758
Delignifikasi 5% 1,257 0,740
Delignifikasi 7,5% 1,211 0,643
Delignifikasi 10% 1179 0,692

Data pada Tabel 5 menunjukkan nilai
TCI dan LOI sesudah proses delignifikasi
sedikit menurun dibandingkan nilai TCI dan
LOI sebelum proses delignifikasi.
Penambahan konsentrasi NaOH
menyebabkan nilai TCl dan LOI menjadi
sedikit menurun yang menunjukkan rusaknya
sebagian struktur selulosa. Goshadrou (2019)
juga melaporkan terjadi penurunan nilai TCI
dan LOI setelah dilakukan proses delignifikasi,
hal ini dikarenakan larutan NaOH selain dapat
merusak lignin dan hemiselulosa, juga dapat
merusak ikatan intra- dan inter-molekul pada
selulosa. Rusaknya ikatan ini yang
menurunkan  derajat  kristalinitas  dan

membentuk selulosa yang kurang teratur.
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Konsentrasi H:0: pada Proses Bleaching
terhadap Pelepah Sagu

Sampel hasil delignifikasi dari NaOH
10% kemudian dilakukan proses pemutihan
(bleaching). Dalam penelitian ini H:02 yang
digunakan yaitu dengan variasi konsentrasi
10%, 15%, dan 20% selama 1 jam dengan
suhu 78°C dan ditambahkan NaOH 2%. Hasil
rendemen dapat dilihat pada Tabel 6.

Tabel 6. Pengaruh konsentrasi H:20zterhadap
hasil rendemen

H20z (%) Rendemen (%)
10 21,88
15 19,58
20 19,02

Data yang terdapat pada Tabel 6
menunjukkan bahwa prosentase rendemen
mengalami  penurunan seiring dengan
meningkatnya konsentrasi H20: yang
digunakan, dimana pada konsentrasi H.O;
10% diperoleh rendemen sebesar 21,88%,
kemudian saat konsentrasi H20: ditingkatkan
menjadi  15%, rendemen turun menjadi
19,68% dan saat konsentrasi H,0;
ditingkatkan lagi menjadi 20% rendemen turun
menjadi 19,02%. Hal ini dikarenakan semakin
meningkatnya konsentrasi hidrogen peroksida
maka akan semakin banyak terbentuknya ion
hidroperoksida (HO2"). lon hidroperoksida
(HO2") adalah nukleofil kuat yang dapat
menyerang gugus etilen dan karbonil pada
hemiselulosa-lignin, dan mengubah kromofor
seperti kuinon, sinamaldehid, dan keton
terkonjugasi menjadi non kromofor (Pan et al.,
1998).
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Gambar 3. a) Hasil delignifikasi 10%; b) Hasil bleaching 10%; c) Hasil bleaching 15%; d) Hasil

bleaching 20%

Foto perbedaan sampel sebelum dan
sesudah proses bleaching dapat dilihat pada
Gambar 3. Pada Gambar 3d terlihat warnanya
lebih putih, jika dibandingkan dengan Gambar
3b dan 3c yang masih berwarna coklat muda.
Tingkat kecerahan warna sampel setelah
secara  kuantitatif

IELab.  Hasil
pengukuran warna sampel dapat dilihat pada
Tabel 7.

bleaching  dianalisis

menggunakan  metode

Data yang terdapat pada Tabel 7
menunjukkan bahwa nilai L* mengalami
kenaikkan seiring dengan meningkatnya
konsentrasi H;O; yang digunakan, dimana
pada konsentrasi H202 10% diperoleh nilai L*
66,71+0,01,

konsentrasi H20: ditingkatkan menjadi 15%,

sebesar kemudian saat

nilai L* naik menjadi 74,9+0,02 dan saat

konsentrasi H:0: ditingkatkan lagi menjadi

20% nilai L* naik lagi menjadi 77,6+0,03. Nilai
a* dan b* juga mengalami kenaikkan seiring
dengan meningkatnya konsentrasi H20: yang
digunakan, hal ini menunjukkan nilai a* akan
semakin bergerak kearah kemerahan dan nilai
b* akan

kekuningan. Hal ini menunjukkan semakin

semakin  bergerak  kearah
bertambahnya konsentrasi H2O. maka tingkat
kecerahan akan naik dan akan semakin putih.
Warna putih ini mengindikasi bahwa sudah
didapatkan selulosa yang cukup murni dari

pelepah sagu.

Tabel 7. Karakterisasi warna sampel
setelah bleaching

sl & v o
10 66,71+0,01 6,2940,01 12,38+0,02
15 74,940,002 6,73+0,01 13,61+0,01
20 77,610,03 6,82+0,01 14,06+0,02
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dengan
spektirofotometer FTIR dilakukan untuk
mengetahui perubahan gugus fungsi yang

Analisis menggunakan

terdapat pada sampel sesudah diberikan
perlakuan dalam proses bleaching. Gambar 4
menunjukkan spektra FTIR yang dihasilkan
dari bleaching 10%; bleaching 15%; dan

bleaching 20% yang menampilkan puncak
pada bilangan gelombang yang khas sebagai
penanda keberadaan gugus fungsi tertentu.
Data analisa FTIR yang diperoleh dan
keterangan jenis gugus fungsi pada bilangan
gelombang menurut literatur ditunjukkan pada
Tabel 8.

% Transmitan
-

1700 1508 W/ 1

1629

T T U T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Bilangan Gelombang (cm™)

Gambar 4. Spektra FTIR a) hasil bleaching 10%; b) hasil bleaching 15%; c) hasil bleaching 20%

Tabel 8.
(b), hasil bleaching 20% (c)

Data bilangan gelombang spektra FTIR hasil bleaching 10% (a), hasil bleaching 15%

Gugus Fungsi

Bilangan Gelombang (cm)

Referensi

a b c
Vibrasi C-H 895 897 895 897 (Fan et al., 2012)
pada selulosa
Regangan C-O 1029 1029 1029 1030 (Faix et al., 2012)
pada selulosa
Regangan vibrasi 1160 1158 1158 1160 (Robert et al., 2015)
C-0-C pada
Selulosa
Vibrasi —CH: 1315 1315 1315 1316 (Fan et al., 2012)
pada selulosa
Vibrasi C=0 1508 1504 1506 1515 (Lim et al., 2019)
pada lignin
Vibrasi deformasi 1629 1625 - 1640 (Chen et al., 2011)
H-OH pada
Hemiselulosa
Regangan C=0 1700 - - 1719 (Sheltami ef al., 2012)
pada lignin

dan hemiselulosa
Regangan —OH - -

pada lignin

- 3300 (Gazliya & Aparna,
2019)
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Pergeseran bilangan gelombang pada
daerah selulosa setelah proses bleaching
tidak signifikan, hal ini menunjukkan bahwa
proses bleaching tidak merusak selulosa pada
pelepah sagu (Owolabi et al., 2016). Bilangan
gelombang pada kisaran 1515 cm yang
menunjukkan vibrasi C=0 pada lignin (Lim et
al., 2019). Puncak pada bilangan gelombang
tersebut mengalami pergeseran setelah
dilakukan proses bleaching, hal ini
menunjukkan hemiselulosa dan lignin telah
dihilangkan (Wang et al., 2018). Proses
bleaching dengan H202 20% menghilangkan
bilangan gelombang kisaran 1640, 1719, dan
3300 cm', hal ini menunjukkan proses
bleaching dengan H.0, 20% dapat
mengilangkan lignin dan hemiselulosa
daripada HO; 10% dan 15%.

Pengaruh Oksidasi Amonium Persulfat

terhadap Morfologi Selulosa Pelepah Sagu

Metode oksidasi menggunakan oksidasi
amonium persulfat merupakan salah satu
metode yang banyak dikembangkan untuk
mendegradasi daerah amorf pada selulosa
sehingga terbentuk daerah kristal yang
berukuran nano. Saat berlangsung oksidasi
amonium persulfat akan membentuk radikal
bebas 250,+ dan H;O: yang akan menyerang
daerah amorf pada selulosa sehingga
membentuk nanoselulosa (Leung et al,
2011). Karakterisasi morfologi sampel setelah
dilakukan oksidasi menggunakan amonium
persulfat dapat dilihat pada Gambar 5.
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SU3500 10.0kV 7.3mm x1.00k SE

Gambar 5. Morfologi selulosa pelepah sagu
setelah dicksidasi

Ukuran diameter partikel selulosa
setelah proses oksidasi ditentukan dengan
cara mengukur beberapa diameter partikel
pada Gambar 5. Hasil perhitungan diameter
diperoleh ukuran selulosa sebesar 41um dan
sebagian besar dalam keadaan yang
teragregasi. Agregasi ini dapat terjadi
dikarenakan sonikasi yang kurang optimal,
sehingga tidak dapat mendispeaikan
nanopartikel secara optimal (Hamid et al.,
2016; Hastati et al., 2019). Selain itu, Zaini et
al. (2019) melaporkan bahwa amonium
persulfat dengan konsentrasi yang berbeda
akan mempengaruhi ukuran partikel, yaitu 2M
memiliki diameter 11,1 nm, sedangkan 1,5M
menunjukkan diameter 28,6 nm, dan 1M
menunjukkan diameter 63,5 nm. 2M
menunjukkan diameter terkecil, dibandingkan
dengan diameter 1M dan 1,5M. Oun & Rhim
(2018) melaporkan bahwa perlakuan awal
sampel yang berbeda akan mempengaruhi
ukuran partikel. Tanpa perlakuan awal
menunjukkan diameter 14+7.0 nm,

sedangkan dengan perlakuan awal

menunjukkan diameter 12+5 nm. Sampel
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dengan perlakuan awal terlebih dahulu
didapatkan ukuran diameter yang sedikit lebih
kecil, dibandingkan dengan tanpa perlakuan
awal. Proses oksidasi menggunakan
amonium persulfat pada selulosa dalam
penelitian ini menunjukkan belum

terbentuknya struktur nanoselulosa

berdasarkan foto SEM pada Gambar 5.

KESIMPULAN DAN SARAN

Berdasarkan hasil penelitian
menunjukkan bahwa analisis komponen serat
pelepah sagu asal Kalimantan Selatan
mengandung ekstraktif larut air 16,41%;
hemiselulosa 27,12%; selulosa 35,53%; dan
lignin 18,25%. Peningkatan konsentrasi lignin
pada proses delignifikasi dan konsentrasi
H,O. pada proses bleaching dapat
meningkatkan pengurangan kandungan lignin
dari pelepah sagu. Hasil penelitian
menunjukkan bahwa proses oksidasi selulosa
pelepah sagu menggunakan amonium
persulfat belum menghasilkan selulosa
dengan ukuran nano (nanoselulosa).
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