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ABSTRAK

Indonesia merupakan negara penghasil minyak sawit terbesar di dunia. Dalam proses produksi minyak sawit,
dihasilkan limbah padat, salah satunya tandan kosong kelapa sawit (TKKS) sebesar 25-26% b/b dari total
bahan baku kelapa sawit. TKKS memiliki beberapa komponen penyusun seperti lignin, hemiselulosa dan
selulosa. Tingginya kandungan a-selulosa pada TKKS dapat dimanfaatkan sebagai bahan dasar pembuatan
nanoselulosa. Nanoselulosa dibuat dalam penelitian ini melalui proses delignifikasi, ultrasonikasi dan
hidrotermal dengan tujuan untuk mendapatkan suhu ultrasonikasi nanoselulosa yang optimum. Variasi suhu
dilakukan 40, 50, 60 dan 70 °C selama 30 menit. Hasil proses sintesis dapat dilihat secara visual untuk masing-
masing variasi suhu. Analisa karakterisasi dilakukan menggunakan SEM (Scanning Electron Microscopy).
Korelasi antara variasi suhu (x) terhadap persentase yield nanoselulosa (y) mengikuti persamaan y = 7.921x +
7.345 dan R2 = 0.9471. Suhu dari proses ultrasonikasi yang optimum adalah 70 °C dengan yield 36,9%.
Ukuran nanoselulosa serbuk yaitu 174,85-460,84 nm dengan SEM pada suhu 70 °C.

Kata kunci: sintesis, nanoselulosa serbuk, ultrasonfikasi, karakterisasi, yield

ABSTRACT
Indonesia is the largest palm oil producing country in the world. In the palm oil production process, solid waste
is produced, one of which is empty palm fruit bunches (EFB) of 25-26% w/w of the total palm oil raw material.
OPEFB has several constituent components such as lignin, hemicellulose and cellulose. The high content of o-
cellulose in OPEFB can be used as a base material for making nanocellulose. Nanocellulose was made in this
study through delignification, ultrasonication and hydrothermal processes with the aim of obtaining the optimum
ultrasonication temperature of nanocellulose. Temperature variations were carried out at 40, 50, 60 and 70 °C
for 30 minutes. The results of the synthesis process can be seen visually for each temperature variation.
Characterization analysis was performed using SEM (Scanning Electron Microscopy). The correlation between
temperature variations (x) to the yield percentage of nanocellulose (y) follows the equation y = 7.921x + 7.345
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and R2 = 0.9471. The optimum temperature of the ultrasonication process is 70 °C with a yield of 36.9%. The
size of nanocellulose powder is 174.85-460.84 nm with SEM at 70 °C.

Keywords: synthesis, nano-cellulose powder, ultrasound, characterization, yield

PENDAHULUAN

Indonesia merupakan negara penghasil kelapa
sawit tersebsar di dunia sejak tahun 2006.
Kelapa sawit diekspor dalam bentuk produk
turunan sebesar 83% sedangkan hanya 17%
dalam bentuk CPO. Dimana permintaan kelapa
sawit terus meningkat terlebih pada kondisi
pandemik, dimana naik sekitar 60,71% produk
turunan CPO atau sekitar 1,695 juta ton.
Dimana kenaikan ini dikarenakan peningkatan
produksi sabun, disinfektan dan biodiesel.
(Indonesia, 2021). Dengan adanya potensi
peningkatan produksi kelapa sawit dan
turunannya, maka limbah yang dihasilkan juga
akan meningkat. Proses pengolahan buah segar
kelapa sawit akan dihasilakn limbah padat dan
limbah cair. Limbah padat berupa tandan
kosong kelapa sawit (TKKS) dan cangkang
kelapa sawit. Jumlah kedua limbah padat ini
hampir sama dengan produksi minyak sawit
mentah, dimana produksi minyak sawit tahun
2020 sebesar 44,8 ton (Direktorat Statistik
Tanaman Pangan, 2020). Sehingga
ketersediaan limbah padat ini besar untuk
diolah menjadi produk yang bernilai.

Selama ini TKKS banyak digunakan sebagai
pupuk untuk meningkatkan hasil perkebunan
(Michael Osei Adu, 2022), dan bahan bakar,
namun  kandungan air yang tinggi
menyebabkan suhu pembakaran yang rendah
dan juga penurunan efisiensi energi (Jaechan
Han, 2018). Selain itu, TKKS dapat dibuat
menjadi activated carbon dengan aktivasi
fisika (Osman NBa, 2016). TKKS juga Selain
itu TKKS dapat dimanfaatkan sebagai bahan
baku kertas yang bernilai tinggi (Irwansyah,
2018). Juga sebagai Bio-briquette dengan
campuran 25 : 75 TKKS dan cangkang kelapa
sawit mempunyai nilai kalori yang memenuhi
SNI (Musfig Amrullah, 2020).

TKKS mengandung sellulosa, hemiselulosa
dan lignin dengan komposisi terbesar adalah
selulosa sebesar 33.25 — 57.75% seperti
terlihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Kandungan TKKS

Properties a b 3 d
Cellulose (glu- 35.7 3325 35.66-57.75 444
can cellulose),
%
Hemicellulose  20.1 2424 6.61 -15.96 309
(xylan), %
Lignin, % 27.6 25.83 21.27-36.68 142
Kadar air, % 8.56
Holoselulosa, 56.49
%

Referensi:

a. (Hasumi, 2009)
b. (Sudiyani, 2009)
C. (Sudiyanti, 2013)
d. (Pitaloka, 2013)

Nanoselulosa adalah material berukuran nano
yang terbuat dari selulosa, berdiameter 1 — 100
nm dengan bentuk memanjang 500 — 2000 nm
yang luas permukannya dan jumlah gugus
hidroksilnya tinggi (Ningtyas, dkk, 2020).
Aplikasi dari nanoselulosa sendiri sangat luas
(Wang, et al, 2008). Nanoselulosa dapat
berbentuk kristal dan serat. Nanokristal
selulosa digunakan sebagai salah satu bahan
baku pembuatan obat-obatan yang selama ini
diimpor ke Indonesia sehingga harga obat
relatif tinggi (Aulia, dkk, 2013). Menurut
Ningtyas, dkk. (2020), nanoselulosa dapat
diekstraksi dari bahan baku sumber selulosa, di
antaranya dengan metode hidrolisis asam,
enzimatis dan mekanik. Saat ini metode yang
paling banyak digunakan adalah hidrolisis
asam karena mudah dan mempunyai sifat yang
lebih baik (Filson, et al, 2009). Pada penelitian
terdahulu  yang  menggunakan  metode
hidrolisis asam dengan asam sulfat dihasilkan
nanoselulosa berukuran 290,4 nm (Julianto,
dkk, 2017), sedangkan pada metode mekanis
yaitu hidrotermal (Li, et, al, 2012) dan
ultrasonikasi (Hu, et al, 2017) dihasilkan
ukuran nanoselulosa yang lebih kecil 50 — 250
nm (Li, et al, 2012).

Pada penelitian ini dilakukan karakterisasi
nanoselulosa berbentuk powder hasil dari
proses sintesis menggunakan teknik
ultrasonifikasi.
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METODE PENELITIAN
Bahan yang digunakan dalam penelitian

Bahan yang diperlukan adalah TKKS
(tandan kosong kelapa sawit), NaOH 17,5%,
NaOCI 2%, HCI pekat 32%, aguades.

Alat yang digunakan dalam penelitian

Alat yang dipakai adalah sebagai berikut:
timbangan analitik, beaker glass, pipet tetes,
labu ukur, labu leher tiga, termometer, cawan
porselen, corong kaca, kertas saring, labu
erlenmeyer, sonikator, autoclave hidrotermal,
kondensor, heater, jar test, hot plate, oven.

Prosedur penelitian yang dilakukan sesuai
dengan Gambar 1

1) Preparasi TKKS (tandan kosong kelapa
sawit)

TKKS dicuci dan direndam dalam air selama 2
jam untuk menghilangkan debu dan  zat
pengotor lainnya. Selanjutnya dikeringkan di
bawah sinar matahari dan digiling hingga
diperoleh serat pendek sekitar 0,5 - 1 cm.

2) Delignifikasi

Sebanyak 50 gram TKKS dimasukkan ke
dalam labu leher tiga, kemudian ditambah 500
mL NaOH 17,5% dan direfluks pada suhu
80°C selama 2 jam. Setelah itu disaring dan
residu yang diperoleh merupakan selulosa.
Selulosa tersebut dicuci hingga netral.
Selanjutnya dilakukan pemucatan dengan 250
mL larutan NaOCI 2% pada temperatur 70 °C
selama 1 jam, kemudian disaring dan selulosa
yang diperoleh dicuci sampai putih dan pH
filtrat netral.

3) Sintesa Nanoselulosa dengan Ultrasonikasi
Campuran selulosa dan HCI dihomogenisasi
menggunakan  sonikator  pada  variasi
temperature 40, 50, 60 dan 70 °C pada 30
menit dengan frekuensi 40 Hz.

4) Pemanasan hidrotermal

Setelah proses sonikasi, campuran selulosa
dimasukkan ke dalam autoclave hidrotermal.
Proses pemanasan hidrotermal dilakukan pada
tekanan kesetimbangan pada suhu 12001C
selama 1 jam. Produk berupa filtrat dan
padatan dipisahkan, kemudian padatan dicuci

menggunakan aquadest sampai pH netral.
Setelah itu sampel dikeringkan di dalam oven.
5) Karakterisasi produk nanoselulosa.
Produk nanoselulosa lalu
menggunakan FTIR dan SEM.

'

| Washing alnd soaking |
v
‘ Drying in the sun |
-
[ Grinding untuil fine fibers I
v
l Placing in three necked flask I
!
[ Adding 500 mL NaOH 17,5 % |
-
[ Reflux for 80 °C, 2 hr |
!
| Filtering and neutralizing reflux with aguadest. |

v

Bleaching the reflux with 250 mi of 2% NaQg| solution at 70 °C for 1 hour. ‘

dianalisa

v
‘ Filtering and neutralizing with aquedest |

v

| Add HCL 32% |

l Ultrasonication varied temperature 40, 50, 60 dan 70°C for 30 minute ‘
.y
3
| Hidrethermal at_120°C for 1 hr |

Characterization Nanocellulose

Gambar 1. Alur penelitian yang dilakukan

HASIL DAN PEMBAHASAN
Visualisasi Nanoselulosa serbuk atau Nano-
Celullose Powder (NCP)

Hasil proses sintesis dari nanoselulosa
berbentuk serbuk atau Nano-Celullose Powder
(NCP) dari proses ultrasonifikasi berdasarkan
variasi suhu (40, 50, 60, dan 70 °C), dapat
dilihat pada Gambar 2.

(b)
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(d)

Gambar 2. Visualisasi nanoselulosa berbentuk
serbuk atau Nano-Celullose Powder (NCP)
variasi temperature (a) 40 °C, (b) 50 °C, (c) 60
°C,(d) 70 °C

Yield (%) dari Nanoselulosa Serbuk atau
Nano-Celullose Powder (NCP) berdasarkan
temperatur

Persentase yield optimum pada penelitian ini
ditentukan melalui variasi temperatur atau
suhu dari proses ultrasonikasi. Berat masing-
masing sampel TKKS yang digunakan adalah
50 gram. Sebelum ultrasonikasi, sampel
terlebih dahulu dilakukan proses delignifikasi
untuk memperoleh selulosa awal, seperti
terlihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Hasil uji yield dari Nanoselulosa

Sample Ultrasonication Massa Massa Yield
temperature awal (gr)  produk (%)
4) (&)

A 40 40.59 5.88 14.48

B 50 48.06 10.88 22.63

C 60 49.18 17.01 34.58

D 70 49.04 18.1 369

Dari hasil Tabel 1 dapat dilihat secara grafik
dari persentasi Yield yang diperoleh seperti
pada Gambar 3.

a5
40 34.58
35

30

5

£ 55

=]

o 20

” 15
10
5

0

y=7.921x+7.345
R?=0.9471

Yield (%)

~~~~~~~~ Linear (Yield (%))

40 50 60 70
Suhu (°C)

Gambar 3. Persentasi yield yang diperoleh

Berdasarkan Gambar 3 pada variasi suhu 30°C
hingga 70 °C terjadi kenaikan secara signifikan

pada yield (%) nanoselulosa serbuk atau Nano-
Celullose Powder (NCP). Salah satu faktor
yang mempengaruhi yield (%) nanoselulosa
yaitu suhu reaksi. Suhu yang rendah
membutuhkan waktu reaksi yang lebih lama
untuk menghasilkan nanoselulosa yang dapat
membentuk suspensi yang homogen, namun
reaksi dari suhu yang tinggi sulit dikendalikan
dikarenakan degradasi yang terlalu cepat [17].
Gambar 3 menunjukan pengaruh temperatur
ultrasonikasi terhadap persentasi yield (%)
nanoselulosa menurut persamaan regresi
linear, yaitu y = 7.921x + 7.345. Diketahui
koefisien determinasi R® = 0.9471 yang
menunjukkan korelasi antara variabel terikat
dan variabel bebas. Nilai tersebut mendekati 1,
yang berarti hubungan kedua variabel sangat
erat dan memiliki keterkaitan. Hasil penelitian
ini  menunjukan bahwa persentase yield
nanoselulosa serbuk optimum diperoleh pada
suhu 70°C sebesar 36,9 %.

Karakterisasi Nano selulosa serbuk atau
Nano-Celullose Powder (NCP)

Gambar 4 menunjukkan analisis mikrostruktur
nanoselulosa serbuk atau Nano-Celullose
Powder (NCP) menggunakan mikroskop
elektron pemindaian. Gambar SEM dari NCP
yang diperlakukan dengan suhu ultrasonikasi
yang berbeda. Dapat dilihat bahwa partikel
NCP berkurang ukurannya karena

ultrasonikasi suhu yang lebih tinggi.
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Gambar 4. Variasi ukuran dengan variasi suhu
ultrasonikasi (a) 40 °C, (6) 50 °C, (c) 60 °C,
(d)70°C

Dari Gambar 4 dapat dilihat bahwa bentuk
nanoselulosa serbuk atau Nano-Celullose
Powder (NCP) belum beraturan dan adanya
rongga di Gambar 4 (a), tetapi mulai beraturan
ketika suhu dinaikkan menjadi 50 dan 60 °C
dengan ukuran yang bervariasi. Pada suhu 70
°C, ukuran partikel menjadi sangat bervariasi
dari 174.85 — 460.84 nm, dimana hal ini
menunjukkan bahwa distribusi ukuran partikel

belum merata dan sudah membentuk ukuran
nanometer yang diharapkan.

Perbandingan dengan literatur

Gambar 5 menunjukkan perbandingan gambar
SEM (scanning electron microscope) dari
nanoselulosa dan nanokristalin  berbentuk
batang (NCC) dibuat dari  selulosa
mikrokristalin (MCC) menggunakan metode
fisik murni ultrasonikasi intensitas tinggi.
Hasil mengungkapkan bahwa NCC yang
disiapkan memiliki batang struktur berbentuk,
dengan diameter antara 10 dan 20 nm dan
panjang antara 50 dan 250 nm. Hasil difraksi
sinar-X menunjukkan bahwa NCC
(nanoselulosa dalam bentuk Kkristalin) memiliki
struktur kristal selulosa yang mirip dengan
NCP.

Gambar 5. Perbandingan SEM (scanning
electron microscope) dari Nano Selulosa untuk
berbagai bentuk (Li, Yue, & Liu, 2012)

KESIMPULAN

Dalam penelitian ini, visualisasi nano selulosa
dalam bentuk serbuk atau Nano-Celullose
Powder (NCP), persentasi yield optimum dan
SEM (scanning electron microscope) Nano-
Celullose Powder (NCP) dari TKKS (tandan
kosong kelapa sawit) diselidiki untuk empat
suhu ultrasonikasi (40, 50, 60, dan 70 °C) pada
waktu konstan 30 menit untuk proses
ultrasonifikasi yang dilakukan. Pada Suhu 70
°C memperoleh Yield (%) kinerja yang
tertinggi sebesar 36,9%. Hasil percobaan
menunjukkan bahwa suhu 70 °C memberikan
ukuran terkecil yaitu 174,85-460,84 nm untuk
karakterisasi dengan SEM.
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