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ABSTRAK
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Provinsi Aceh merupakan salah satu provinsi dengan produksi hasil pertanian
pinang terbesar di Indonesia yang tersebar hampir seluruh kabupaten/kota, yang
mayoritas nya berada di Kabupaten Aceh Utara. Kelimpahan buah pinang tersebut
juga akan diiringi dengan meningkat pula limbah kulit buah pinang tanpa adanya
penanganan lebih lanjut. Kulit buah pinang merupakan salah satu limbah hasil
pertanian yang memiliki kandungan selulosa yang cukup tinggi. Pemilihan
metode ekstraksi dan lokasi pembudidayaan sangat berpengaruh terhadap kadar
selulosa yang dihasilkan. Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui
kadar selulosa dan jenis selulosa pada kulit buah pinang (Areca catechu L.).
Sampel kulit buah pinang diambil dari Desa Panton, Kecamatan Nisam,
Kabupaten Aceh Utara dengan teknik purposive sampling. Penelitian ini
menggunakan metode analisis secara kualitatif dengan menggunakan pereaksi
benedict dan iodin dan analisis kuantitatif menggunakan metode Chesson. Hasil
penelitian menunjukkan bahwa kulit buah pinang mengandung selulosa yang
dibuktikan dengan hasil uji benedict terbentuknya endapan warna hijau dan uji
iodin terbentuknya endapan berwarna cokelat. Karakterisasi FTIR (Fourier
Transform Infra Red) menunjukkan adanya vibrasi ulur gugus O-H (3273 ¢cm™ —
3591 cm'l), vibrasi ulur C-H (2937,59 cm'l) , puncak serapan untuk vibrasi ulur
gugus C-O (1265 cm™) dan vibrasi ulur gugus C-O-C (1060,85 cm™). Sedangkan
karakterisasi XRD (X-Ray Diffraction) menghasilkan tiga puncak melebar dengan
intensitas yang tinggi pada sudut 20 yakni 21,52°, 15,02° dan 10,40°. Kesimpulan
dari penelitian ini diperoleh kadar selulosa kulit buah pinang sebesar 28,09% dari
50 gram sampel yang digunakan dan termasuk jenis 3 selulosa.



ABSTRACT
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Aceh Province is one of the provinces with the largest betel nut production in
Indonesia, which is spread across almost all regencies/cities, the majority of which
are in North Aceh Regency. The abundance of areca nut will also be accompanied
by an increase in betel rind waste without any further handling. Areca nut peel is
one of the agricultural wastes which has a high enough cellulose content. The
selection of the extraction method and the location of cultivation greatly affect the
cellulose content produced. The aim of the study was to determine the cellulose
content and types of cellulose in the peel of areca nut (Areca catechu L.). The
betel nut peel sample was taken from Panton village, Nisam sub-district, North
Aceh district with purposive sampling techique. This research uses qualitative
with the Benedict's test and the iodine test and quantitative analysis with Chesson
methods. The results showed that the rind of areca nut contains cellulose as
evidenced by the results of the Benedict's test for the formation of a green
precipitate and the iodine test for the formation of a brown precipitate. FTIR
characterization showed the absorption peak of O-H stretching (3273 cm-1 — 3591
cm-1), C-H stretching (2937.59 cm-1), C-O stretching absorption peak (1265 cm-
1) and absoprtion peak of C-O-C stretching (1060,85 cm™). While the XRD
characterization resulted in three broad peaks with high intensity at an angle of 26,
namely 21.52° 15.02° and 10.40°. The conclusion of this research is that the
cellulose content of areca nut peels is 28.09% and belongs to the type of [-
cellulose.
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BAB I
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Indonesia merupakan salah satu negara produsen pinang terbesar di dunia
dengan luas lahan tanaman pinang pada tahun 2014 mencapai 137.000 ha dengan
produksi 47.000 ton (BPS, 2017). Provinsi Aceh merupakan salah satu provinsi
dengan produksi hasil pertanian pinang terbesar di Indonesia yaitu dengan luas
lahan pinang pada tahun 2018 mencapai 40.680 ha dan produksi pinang sebanyak
15.488 ton yang tersebar hampir seluruh kabupaten/kota, yang mayoritas nya
berada di Kabupaten Aceh Utara, Bireuen dan Aceh Timur dengan produksi
masing-masing sebanyak 4.264 ton, 3.710 ton dan 1.621 ton (BPS Aceh, 2020).
Penyebaran tanaman pinang cukup luas karena dapat tumbuh diberbagai
ekosistem dan lahan baik lahan basah atau kering, sehingga memaksimalkan
pemerataan produksi tanaman pinang (Minsyah & Firdaus, 2019).

Tanaman pinang (Areca catechu L.) merupakan termasuk dalam famili
Arecacaeae dengan tinggi sekitar 15-20 m yang memiliki batang dengan bentuk
tegak lurus dan diameter lingkaran 15 cm. Di Indonesia tanaman pinang sudah
banyak tersebar yaitu pada dataran tinggi atau dataran rendah (Frida ef al., 2019).
Tentu disetiap daerah penyebutan pinang berbeda-beda, seperti pineung (Aceh),
penang (Medan), mamaan atau nyangan (Sulawesi), dan gahat (Kalimantan).
Buah pinang memiliki bentuk bulat telur dan panjang sekitar 3,5-7 cm, kulit buah
nya berserabut dan jika sudah matang warna nya menjadi merah oranye (Sari,
2019).

Tanaman pinang memiliki beberapa manfaat seperti pada bagian daun nya
mengandung minyak atsiri sehingga dapat digunakan untuk mengobati gangguan
radang tenggorokan dan bisa digunakan sebagai atap rumah. Pada bagian pelepah
pinang digunakan sebagai pembungkus makanan (pengganti styrofoam) dan
bagian batangnya sebagai bahan bangunan (Thamrin et al., 2012). Sebagian besar
masyarakat, hanya memanfaatkan biji buah pinang sebagai pewarna kain dan
bahan makanan seperti campuran pada sirih dan upacara adat. Setelah diambil

bagian biji nya dan membiarkan kulit buah pinang terbuang tanpa adanya



penanganan lebih lanjut, sehingga menambah produksi sampah yang sudah ada.
Sementara itu ada juga yang membakar kulit buah pinang tersebut, sehingga
menghasilkan polusi yang dapat mencemari lingkungan. Padahal pada kulit buah
pinang mengandung kadar senyawa organik yaitu selulosa yang dapat digunakan
sebagai bahan dalam pembuatan pupuk organik cair (Rosalina & Febriadi, 2019)
selain itu pada kulit buah pinang memiliki kandungan selulosa yang tinggi yang
dapat digunakan sebagai filler untuk penguatan dalam pembuatan bioplastik
(Ramadhani Tamiogy et al., 2019).

Kandungan kimia pada pinang terdiri dari beberapa komponen utama seperti
lemak, polifenol termasuk flavonoid dan tanin, alkaloid dan mineral. Selain itu,
tanaman ini juga mengandung selulosa. Pada kulit buah pinang mengandung
65,8% selulosa (Pilon, 2007). Sedangkan pada biji buahnya mengandung serat
dengan kadar selulosa 53,20% (Kencanawati et al., 2018).

Selulosa merupakan polimer alam yang memiliki struktur kimia berulang
dan tidak mudah rusak. Kandungan selulosa dalam serat pinang berbeda-beda hal
ini karena faktor dari bagian tumbuhan serta lokasi pembudidayaannya (Rahman
& Mahyudin, 2020). Hampir 60% komponen struktur dari tumbuhan disusun dari
selulosa yang merupakan karbohidrat utama (Azizah & Marziah, 2018). Selulosa
merupakan polimer alam yang dapat digunakan sebagai bahan baku pembuatan
kain, bioetanol, dan bioplastik (Dewanti, 2018). Selulosa merupakan bahan alam
yang dapat diperbarui dan kegunaannya sangat luas seperti bahan baku pada
industri kertas dan tekstil. Selain itu selulosa dapat di aplikasikan dalam proses
pembuatan kertas, plastik biodegradable dan untuk membran yang digunakan
pada bidang industri (Kentjana et al., 2008).

Keberadaan selulosa di alam tidak dalam bentuk murni namun masih dalam
bentuk lignoselulosa yang merupakan gabungan antara selulosa, hemiselulosa,
dan lignin (Rowell, 2005). Lignin berfungsi sebagai perekat selulosa dalam
tanaman karena termasuk dalam salah satu komponen tumbuhan sedangkan
hemiselulosa yang mengisi ruang diantara serat selulosa dengan dinding sel
tumbuhan (Rahma et al., 2020).

Untuk menghasilkan selulosa dengan kadar yang optimal diperlukan

perlakuan awal terlebih dahulu yaitu proses hidrolisis. Hal ini bertujuan memecah



ikatan senyawa lain seperti lignin dan hemiselulosa serta memecahkan struktur
kristal dari lignoselulosa. Asam kuat merupakan larutan yang sering digunakan
dalam proses hidrolisis selulosa yang mampu menghilangkan bagian non kristal
atau amorf dari suatu rantai selulosa sehingga isolasi pada bagian kristalin
selulosa dapat dilakukan. Adapun jenis dari asam kuat antara lain asam klorida
(HCI), asam nitrat (HNO3) dan asam sulfat (H,SO4) (Maryam et al., 2019).

Beberapa hasil penelitian yang telah dilakukan dalam mengekstrak selulosa
kulit buah pinang yang berasal dari India yaitu penelitian yang dilakukan oleh
Chandra et al., (2016) pada proses ekstraksi dengan perbandingan pelarut toluena
dan etanol (2:1) dengan metode sokletasi didapatkan kadar a-selulosa sebesar
34,18%. Penelitian Soman et al., (2017) kulit buah pinang pada proses ekstraksi
dengan menggunakan metode sokletasi selama 6 jam dan perbandingan pelarut
toluena dan etanol (2:1) diperoleh kadar a-selulosa sebesar 60%. Sementara itu,
penelitian Sultana et al., (2020) kulit buah pinang yang diperoleh dari Bangladesh
menghasilkan kadar a-selulosa sebesar 51,08% menggunakan metode maserasi
selama 10 jam.

Dari beberapa penelitian tersebut, dapat dilihat bahwa kadar selulosa
masing-masing daerah berbeda hal ini karena lokasi pembudidayaan dan metode
ekstraksi dapat mempengaruhi kadar suatu senyawa. Faktor-faktor yang dapat
mempengaruhi kandungan senyawa dari suatu tanaman yaitu faktor kimia seperti
metode ekstraksi, pelarut yang digunakan dalam ekstraksi sedangkan faktor
biologi meliputi bagian yang digunakan dan tempat tumbuh. Berdasarkan uraian
tersebut, maka dalam penelitian ini dilakukan identifikasi jenis dan kadar selulosa
pada kulit buah pinang. Pinang yang diperoleh berasal dari Kabupaten Aceh
Utara. Kelimpahan pinang di daerah tersebut menjadi alasan dalam pemilihan
lokasi, sehingga dengan dilakukan penelitian ini dapat menjadi bahan informasi
tentang kandungan kimia kulit buah pinang khususnya selulosa yang selanjutnya

dapat diolah menjadi berbagai produk.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan uraian latar belakang diatas, rumusan masalah penelitian ini

adalah:
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1.5

Berapa kadar selulosa yang didapatkan dari kulit buah pinang ?
Apa jenis selulosa yang didapatkan dari kulit buah pinang ?

Tujuan Penelitian
Tujuan dari penelitian ini adalah :
Untuk mengetahui kadar selulosa yang terdapat dalam kulit buah pinang

Untuk mengetahui jenis selulosa yang didapatkan dari kulit buah pinang

Manfaat Penelitian
Adapun manfaat dari penelitian ini adalah:
Memberikan informasi kepada masyarakat agar dapat memanfaatkan kulit
buah pinang karena terdapatnya kandungan selulosa
Mahasiswa dapat mengetahui metode isolasi selulosa dari kulit buah pinang

Dapat menjadi referensi tambahan bagi peneliti selanjutnya

Batasan Masalah

Batasan masalah pada penelitian ini adalah :
Sampel kulit buah pinang berasal dari Desa Panton, Kecamatan Nisam,
Kabupaten Aceh Utara
Karakterisasi selulosa menggunakan instrumen Spektrofotometer FTIR
(Fourier Trasform Infra Red) dan XRD (X-Ray Diffraction)

Hidrolisis asam yang digunakan asam klorida

1.6 Hipotesis Penelitian

Adapun hipotesis dari penelitian ini adalah terdapat kadar o-selulosa pada

kulit buah pinang >25% vyang berasal dari Kabupaten Aceh Utara.



BAB I
LANDASAN TEORITIS

2.1 Tanaman Pinang

Areca catechu L. atau biasa dikenal dengan pinang merupakan tanaman
famili Arecacaeae dengan tinggi sekitar 15-20 m yang memiliki batang dengan
bentuk tegak lurus dan diameter lingkaran 15 cm. Di Indonesia tanaman pinang
sudah banyak tersebar yaitu pada dataran tinggi atau dataran rendah (Frida et al.,
2019). Tanaman pinang yang tersebar di berbagai daerah tentu memiliki sebutan
nama yang berbeda seperti pineung (Aceh), penang (Medan), mamaan atau
nyangan (Sulawesi), dan gahat (Kalimantan). Buah pinang memiliki bentuk bulat
telur dan panjang sekitar 3,5 - 7 cm, kulit pada buah pinang berserabut dan jika
sudah matang warna nya menjadi merah oranye (Sari, 2019). Umumnya tanaman
pinang ditanam dan dibudidayakan oleh masyarakat. Tanaman ini memiliki ciri
daun majemuk menyirip dan tumbuh berkumpul di ujung batang membentuk roset
batang, pada pelepah daun berbentuk tabung, panjang 80 cm dan tangkai daun
pendek (Dalimartha, 2003).

Klasifikasi dari tanaman pinang adalah sebagai berikut :

Kerajaan : Plantae

Divisi : Magnoliophyta
Subdivisi : Angiospermae
Kelas : Liliopsida
Bangsa  : Arecales

Famili : Arecacea/Palmae

Subfamili : Arecoideae
Genus s Areca

Spesies  : Areca catechu L.



Gambar 2.1 Tanaman Pinang

(Sumber : Dokumentasi Peneliti)

Menurut Badan Pusat Statistik 2017, pada tahun 2014 luas lahan pinang di
Indonesia mencapai 137.000 ha dengan produksi 47.000 ton. Di Indonesia salah
satu provinsi dengan produksi pinang terbesar yaitu provinsi Aceh dengan luas
lahan pinang 40.680 ha dan produksi pinang sebanyak 15.488 ton yang tersebar
pada hampir seluruh kabupaten/kota (BPS Aceh,2018).

2.1.1 Kandungan Tanaman Pinang

Kulit

Biji

Gambar 2.2 Struktur Buah Pinang (4reca catechu L.)
( Sumber : Silalahi, 2020)
Tanaman pinang terdiri dari akar, batang, daun, buah, bunga, biji dan

pelepah. Pada bagian kulit buah pinang mengandung senyawa polifenol. Senyawa



polifenol pada kulit buah pinang seperti flavonoid yang dapat berpotensi sebagai
antioksida (Yulianis et al., 2020). Selain itu pada kulit buah pinang memiliki
kandungan selulosa yang tinggi yang dapat digunakan sebagai filler untuk
penguatan dalam pembuatan bioplastik (Ramadhani Tamiogy et al., 2019). Pada
bagian lain seperti biji pinang mengandung senyawa alkaloid, flavonoid, tanin,
saponin, dan polifenol yang diketahui berkhasiat sebagai antibakteri. Dari
beberapa penelitian biji pinang berpotensi mengandung senyawa alkaloid,
saponin, polifenol dan proantosianidin dimana proantosianidin merupakan suatu
tanin yang terkondensasi yang termasuk dalam golongan flavonoid.
Proantosianidin berkhasiat sebagai antibakteri, antivirus, antikarsinogenik,
antiinflamasi, anti-alergi dan vasodilatasi (Nurjanna et al., 2018). Pada bagian
pelepah pinang mengandung senyawa larut air, lemak dan pektin (Yernisa et al.,

2020).

2.1.2 Manfaat Tanaman Pinang

Tanaman pinang memiliki beberapa manfaat seperti pada bagian daun nya
mengandung minyak atsiri sehingga dapat digunakan untuk mengobati gangguan
radang tenggorokan dan bisa digunakan sebagai atap rumah. Pada bagian pelepah
pinang digunakan sebagai pembungkus makanan (pengganti styrofoam), bagian
batangnya sebagai bahan bangunan, biji nya dapat dijadikan sebagai bahan
makanan dan pewarna kain (Thamrin ef al., 2012).

Biji pinang mengandung tanin dan alkaloid sebagai obat dan penyamak
pada industri kulit. Serabut buahnya digunakan sebagai obat untuk mengatasi
masalah pencernaan, sembelit, aderma dan beri-beri (Sulastri, 2009). Manfaat dari
kulit buah pinang dapat digunakan sebagai bahan bakar namun menghasilkan
polusi yang dapat mencemari lingkungan. Cara lain pemanfaatan kulit buah
pinang yaitu sebagai bahan baku pembuatan bioplastik, sebagai karbon aktif dan
bahan baku pembuatan kertas. Hal ini dikarenakan adanya kandungan selulosa

pada kulit buah pinang tersebut (Ramadhani Tamiogy et al., 2019).



2.2 Selulosa

Selulosa merupakan polimer alam yang paling melimpah, biokompatibel,
dan ramah lingkungan karena mudah terdegradasi, tidak beracun, serta dapat
diperbarui. Selulosa termasuk polimer hidrofilik dengan tiga gugus hidroksil
reaktif tiap unit hidroglukosa, tersusun atas ribuan gugus anhidroglukosa yang
tersambung melalui ikatan 1,4-B-glukosida membentuk molekul berantai yang
panjang dan linier (Mulyadi, 2019). Selulosa merupakan komponen dasar yang
menyusun tumbuhan hidup dan merupakan struktur utama dari dinding sel
tumbuhan tingkat tinggi. Selulosa merupakan senyawa organik yang paling
melimpah di bumi. Ikatan hidrogen yang berada pada jaringan molekulnya
berperan penting dalam menunjukkan sifat-sifat fisik dari selulosa (Balat et al.,

2008).

Gambar 2.3 Struktur Selulosa
(Sumber : Prasutiyo & Yolanda, 2015)

Selulosa merupakan polimer alam yang memiliki struktur kimia berulang
dan tidak mudah rusak. Kandungan selulosa dalam serat pinang berbeda-beda
tergantung dari bagian tanaman pinang serta lokasi pembudidayaanya (Rahman &
Mahyudin, 2020). Selulosa merupakan karbohidrat utama yang disintesis oleh

tanaman dan hampir 60% komponen penyusun struktur tumbuhan (Azizah &



Marziah, 2018). Selulosa merupakan polimer alam yang dapat digunakan sebagai
bahan baku pembuatan kain, bioetanol, dan bioplastik (Dewanti, 2018). Selulosa
merupakan bahan alam yang dapat diperbarui dan kegunaannya sangat luas seperti
bahan baku pada industri kertas dan tekstil. Selain itu selulosa dapat di
aplikasikan dalam proses pembuatan kertas, plastik biodegradable dan untuk

membran yang digunakan pada bidang industri (Kentjana et al., 2008).

Berdasarkan Derajat Polimerisasi (DP) dan kelarutan dalam senyawa
natrium hidroksida (NaOH) 17,5%, selulosa dapat dibagi atas tiga jenis

(Nuringtyas, 2010), yaitu :

1. o - Selulosa (4lpha Cellulose) adalah selulosa berantai panjang, tidak larut
dalam larutan NaOH 17,5% atau larutan basa kuat dengan DP (Derajat
Polimerisasi) 600 — 15000. a - selulosa dipakai sebagai penduga dan atau
tingkat kemurnian selulosa. Semakin tinggi kadar alfa selulosa, maka semakin
baik mutu bahannya. Selulosa dengan derajat kemurnian o > 92 % memenuhi
syarat untuk bahan baku utama pembuatan propelan atau bahan peledak.
Sedangkan selulosa kualitas dibawahnya digunakan sebagai bahan baku pada

industri kertas dan industri kain (serat rayon).

6 6
OH——CH, Ikatan Alpha ~ OH——CHj,
H
T Cs o) ‘ T Cs——O_ H
/l \ /, \|
H H
4 1
C FESRG P
OH <C3 2|c c|:3 2 OH
H OH H OH

Gambar 2.4 Struktur Alfa Selulosa
(Sumber : Sumada et al., 2012)

2. Selulosa B (Betha Cellulose) adalah selulosa berantai pendek, larut dalam
larutan NaOH 17,5% atau basa kuat dengan DP (Derajat Polimerisasi) 15 —
90 dan dapat mengendap bila dinetralkan.
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6 6
HO——CH, Ikatan Beta HO——CH,

A O\\/\i/ N
Ne 17 N1

Cs 2C OH

H OH H OH

Gambar 2.5 Struktur Beta Selulosa
(Sumber : Sumada et al., 2012)

3. Selulosa y (Gamma Cellulose) adalah selulosa berantai pendek, larut dalam
larutan NaOH 17,5% atau basa kuat dengan DP (Derajat Polimerisasi) kurang
dari 15.

Adapun sifat fisika dan kimia dari selulosa adalah berbentuk senyawa
berserat, mempunyai tegangan tarik yang tinggi, tidak larut dalam air dan pelarut
organik. Selulosa mempunyai struktur rantai yang linier, sehingga kristal selulosa
menjadi stabil. Bahan berbasis selulosa sering digunakan karena memiliki sifat
mekanik yang baik seperti kekuatan dan modulus regang yang tinggi, kemurnian
tinggi, kapasitas mengikat air tinggi dan struktur jaringan yang sangat baik

(Siagian et al., 2019).

2.2.1 Sumber Selulosa

Selulosa merupakan salah satu polimer yang tersedia melimpah di alam.
Produksi selulosa sekitar 100 milion ton setiap tahunnya. Sebagian dihasilkan
dalam bentuk selulosa murni seperti yang terdapat dalam rambut biji tanaman
kapas. Akan tetapi yang paling banyak berkombinasi dengan lignin dan
polisakarida seperti hemiselulosa dalam dinding sel tumbuhan berkayu seperti
pada kayu lunak dan keras, jerami atau bambu. Selulosa juga dijumpai dalam
plankton bersel satu atau alga di laut, pada jamur dan bakteri. Selulosa merupakan

struktur dasar dari sel-sel tanaman. Selulosa terdapat pada semua tanaman dari
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pohon bertingkat tinggi hingga organisme primitif seperti rumput laut, flagelata
dan bakteria. Kadar selulosa yang tinggi terdapat dalam rambut biji kapas dan

serat kulit rami (Siagian et al., 2019).

2.2.2 Isolasi Selulosa
1. Hidrolisis alkali

Perlakuan hidrolisis alkali, metode yang paling umum digunakan untuk
delignifikasi bahan lignoselulosa. Perlakuan ini dilakukan dengan tujuan
menghilangkan struktur lignin dan memungkinkan pemisahan hubungan
struktural antara lignin dan selulosa. Dalam perlakuan ini juga mengakibatkan
putusnya ikatan pada rantai selulosa. Perlakuan alkali biasanya dilakukan
bersamaan dengan perlakuan asam (Jufrinaldi, 2018). Jenis alkali bisa digunakan
sebagai sumber basa adalah NaOH dan KOH yang merupakan alkali produk

kimiawi yang dibuat dari bahan anorganik (Rusmana et al., 2016).

2. Hidrolisis asam

Perlakuan hidrolisis asam, umumnya proses ini yang paling banyak
digunakan karena membutuhkan waktu reaksi yang lebih singkat daripada proses
lainnya. Asam bersenyawaan klorida dan asam peroksida sering digunakan dalam
perlakuan asam ini karena selain berfungsi sebagai delignifikasi juga berfungsi
sebagai pemutih (Jufrinaldi, 2018). Putih yang dihasilkan menggunakan asam
peroksida lebih gelap dibandingkan dengan asam berklorida tetapi dampak
terhadap lingkungan dapat diminimalisasi apabila menggunakan asam peroksida
(Mulyadi, 2019). Asam sulfat merupakan asam yang paling banyak diteliti dan
dimanfaatkan untuk hidrolisis asam. Namun, kekurangan menggunakan metode
ini adalah kurang ramah lingkungan. Terlebih lagi adalah bahaya zat asam yang
digunakan terhadap kesehatan manusia. Di sisi lain, hidrolisis asam pekat juga
membutuhkan biaya investasi dan pemeliharaan yang tinggi, hal ini mengurangi

ketertarikan untuk komersialisasi proses ini (Taherzadeh & Karimi, 2007).
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3. Ledakan uap

Proses perlakuan ledakan uap telah diselidiki sebagai metode pulp mekanis
yang menjanjikan karena menawarkan banyak hal menarik dibandingkan dengan
teknologi lain seperti investasi modal lebih rendah, dampak lingkungan lebih
rendah dan lebih banyak potensi energi efisiensi. Proses perlakuan ledakan uap
dibagi ke dalam 2 tahap yaitu ekstraksi untuk pemulihan selulosa berderajat

polimer rendah dan peresapan asam mineral kuat (Jacquet ef al., 2012).

4. Enzimatik

Hidrolisis enzimatik memiliki beberapa keuntungan dibandingkan hidrolisis
kimia yaitu tidak terjadi degradasi gula hasil hidrolisis, dapat berlangsung pada
suhu rendah, berpotensi memberikan hasil yang tinggi, dan biaya pemeliharaan
peralatan relatif rendah karena tidak ada bahan yang korosif (Taherzadeh &
Karimi, 2007). Beberapa kelemahan dari hidrolisis enzimatis antara lain adalah
membutuhkan waktu yang lebih lama dalam menghidrolisis, kerja enzim
dihambat oleh produk dan harga enzim yang relatif mahal (Maharani &
Khamidah, 2020).

2.3 Karakterisasi Selulosa
2.3.1 Uji lodin

Uji iodin bertujuan untuk mengidentifikasi jenis polisakarida. Prinsip dari
uji iodin yaitu terjadinya kondensasi iodin dengan karbohidrat sehingga
menghasilkan warna yang khas (Atma, 2018). Seperti hasil uji berwarna biru
menandakan positif terbentuknya senyawa amilum, warna merah kecokelatan
menghasilkan senyawa glikogen serta penambahan 1odin pada suspensi selulosa
menghasilkan senyawa kompleks yang berwarna cokelat (Hariani et al., 2019).
Prinsip dari uji iodin adalah terjadinya reaksi antara polisakarida dengan iodin
membentuk rantai poliiodida. Polisakarida umumnya membentuk rantai heliks
(melingkar) sehingga dapat berikatan dengan iodin, sedangkan karbohidrat
berantai pendek seperti disakarida dan monosakarida tidak membentuk struktur

heliks sehingga tidak dapat berikatan dengan iodin (Sumardjo, 2009).
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2.3.2 Uji Benedict

Uji benedict merupakan uji untuk membuktikan adanya gula pereduksi. Uji
benedict didasarkan pada reduksi dari Cu®" menjadi Cu" oleh karbohidrat yang
mempunyai gugus aldehida atau keton bebas (gula pereduksi). Disakarida seperti
maltosa dan laktosa dapat mereduksi larutan benedict karena memiliki gugus
keton bebas (Yuliana, 2018). Hasil positif pada uji benedict ditunjukkan dengan
terbentuknya endapan merah bata yang terkadang disertai dengan larutan yang
kemudian berwarna hijau, merah ataupun jingga. Endapan merah bata
menandakan adanya gula pereduksi pada sampel, semakin berwarna merah bata

maka gula reduksinya yang diperoleh semakin banyak (Atma, 2018).

2.3.3 FTIR (Fourier Transform Infra Red)

Spektroskopi FTIR adalah teknik yang sangat efektif dan cepat yang
digunakan untuk mempelajari polimer. Pengukuran spektroskopi FTIR didasarkan
pada intensitas dan panjang gelombang penyerapan radiasi Infrared yang
mengakibatkan masing masing gugus fungsi bervibrasi pada bilangan gelombang
khasnya. Di dalam spektrumnya, bilangan gelombang 4000-400 cm™ menjadi

acuan untuk melihat vibrasi molekul dari senyawa organik (Mulyadi, 2019).

2.3.4 XRD (X-Ray Diffraction)

X-Ray Diffraction atau difraksi sinar X adalah suatu metode analisis
material padat yang bertujuan untuk mengetahui pola difraksi material tersebut.
Pada analisis nya, pola difraksi suatu sampel dibandingkan dengan pola difraksi
standar yang ada, sehingga dapat diketahui jenis kristal yang ada pada sampel
tersebut. Prinsip difraksi sinar-X adalah sinar-X mengenai bidang kristal yang
kemudian sinar tersebut akan di pantulkan kembali yang akan membentuk pola
difraksi (Rahmi, 2018). Sinar X ditemukan pertama kali oleh Willhelm Conrad
Rontgen tahun 1895. Karena asalnya yang tidak diketahui waktu itu maka disebut
sinar-X. XRD merupakan salah satu analisis non destruktif yang penting untuk
menganalisis semua jenis materi, mulai dari cairan, serbuk dan kristal (Sujarwata

& Astuti, 2015).



BAB III
METODOLOGI PENELITIAN

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan pada bulan Februari - Maret 2021 di
Laboratorium Multifungsi Universitas Islam Negeri Ar-Raniry Banda Aceh.
Analisis FTIR dilakukan di Laboratorium Teknik Kimia Universitas Syiah Kuala
Banda Aceh dan analisis XRD dilakukan di Laboratorium Teknik Kimia
Politeknik Negeri Lhokseumawe, Aceh.

3.2 Alat dan Bahan
3.2.1 Alat

Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah seperangkat alat
sokletasi, seperangkat alat refluks, Spektrofotometer FTIR (Fourier Trasform
Infra Red) Shimadzu tipe IRPrestige-21, XRD (X-Ray Diffraction) Shimadzu tipe
XRD-7000 MAXima, peralatan gelas, water bath, timbangan analitik, hot plate,
ayakan 100 mesh, magnetic stirrer, blender, oven pengering, kertas indikator pH
universal, termometer dan kaca arloji.
3.2.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah toluena (C-Hg)
98%, etanol (C,HsOH) 99%, natrium hidroksida (NaOH) 5% (b/v), asam klorida
(HCI) 2 N, asam sulfat (H,SO4) 1 N dan 72% (v/v), natrium hipoklorit (NaOCI)
5% (v/v), akuades (H,O), pereaksi benedict, pereaksi iodin, dan kulit buah pinang

(Areca catechu L.).

3.3 Prosedur Kerja
3.3.1 Pengambilan Sampel

Sampel yang digunakan pada penelitian ini adalah kulit buah pinang yang
diambil dari Desa Panton, Kecamatan Nisam, Kabupaten Aceh Utara. Sampel
diambil berdasarkan teknik purposive sampling yaitu pengambilan sampel secara

tidak acak, dimana peneliti memilih kriteria yang sesuai dengan tujuan penelitian.

14
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Gambar 3.1 Lokasi Pengambilan Titik Sampling

(Sumber : Dokumentasi Peneliti)

3.3.2 Preparasi Sampel (Ramadhani Tamiogy et al., 2019)

Kulit buah pinang dicuci dengan akuades dan dikeringkan dengan sinar
matahari selama 2-3 hari. Kemudian dipotong dengan ukuran 1-2 cm, lalu
dihaluskan dengan blender dan dikeringkan dalam oven pada suhu 85 °C selama
24 jam hingga menjadi serbuk kasar. Serbuk kasar yang telah dikeringkan

kemudian diblender kembali dan disaring dengan ayakan berukuran 100 mesh.

3.3.3 Isolasi Selulosa (Modifikasi Soman ez al., 2017 dan Dewi et al., 2017)
Serbuk kulit buah pinang sebanyak 50 gram diekstraksi dengan campuran
pelarut toluena dan etanol (2:1) selama 6 jam dalam peralatan soklet. Residu kulit
buah pinang hasil sokletasi kemudian dilakukan proses bleaching dengan
direndam dalam 300 mL NaOCIl 5% pada suhu 60°C selama 3 jam untuk
menghilangkan lignin. Kemudian disaring dan dicuci dengan akuades sampai

residu netral (pH = 7). Kemudian dilanjutkan ke proses delignifikasi untuk
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menghilangkan hemiselulosa dan pektin, residu kemudian ditambahkan 400 mL
NaOH 5% pada suhu 80°C selama 2 jam kemudian disaring, dicuci dengan
akuades hingga bebas alkali dan dikeringkan. Selanjutnya dilakukan proses
hidrolisis dengan perlakuan asam kuat HCl 2 N. Proses hidrolisis dilakukan
dengan menambahkan residu hasil delignifikasi dan bleaching dengan 500 mL
HCI 2 N kemudian dilakukan pengadukan dengan magnetic stirrer selama 30
menit pada suhu kamar. Kemudian disaring, dicuci hingga pH filtrat mencapai 7
dan dikeringkan pada suhu 50°C selama 24 jam kemudian ditimbang berat
akhirnya. Untuk menghitung rendemen selulosa dapat digunakan rumus :

Berat ekstrak
% Rendemen = m x 100%

3.3.4 Analisis Kualitatif
1. Uji lodin

1 gram ekstrak selulosa di larutkan dalam akuades secukupnya ke dalam
gelas kimia, kemudian dimasukkan ke dalam tabung reaksi dan ditambahkan 3
tetes pereaksi iodin sambil dikocok. Diamati perubahan warna yang terjadi.

Perubahan warna coklat menunjukkan reaksi positif selulosa (Desyanti, 2013).

2. Uji Benedict

1 gram ekstrak selulosa dilarutkan dalam akuades secukupnya ke dalam
gelas kimia, kemudian dimasukkan ke dalam tabung reaksi dan ditambahkan 3
tetes pereaksi benedict sambil dikocok. Diamati perubahan warna yang terjadi.
Perubahan warna hijau, kuning, atau merah menunjukkan reaksi positif

karbohidrat (Desyanti, 2013).

3. Analisis FTIR

Selulosa hasil ekstraksi dikarakterisasi menggunakan Fourier Transform
Infrared (FTIR), menggunakan metoda pelat KBr. Sampel diidentifikasi pada
interval bilangan gelombang 400-4000 cm™ (Utami & Lazulva, 2017). Analisis
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FTIR bertujuan untuk mengetahui gugus fungsi yang terdapat di dalam sampel
selulosa.
4. Analisis XRD

Selulosa hasil ekstraksi kulit buah pinang di analisis menggunakan
difraktometer XRD menggunakan radiasi CuKo (A=1,54 A) pada 40 kV dan 30
mA. Sampel dipindai dalam 20 sudut dari 10° hingga 50° dengan pemindaian
5°/menit. Indeks kristalinitas (Cl) dan derajat kristalinitas (%Cr) dihitung

menggunakan metode empiris Segal yaitu :

I002 3 Iam
Cl= — x100%
Looz
Looz
% Cr=————— x 100%
Tpo2 * Tam

Keterangan :

CI : Indeks kristalinitas

%Cr : Derajat kristalinitas

Ioo2  : Intensitas puncak maksimum yang sesuai dengan bidang pada sampel
dengan indeks miller (002) pada sudut 20 berkisar diantara 22° - 23°

Lim : Intensitas untuk selulosa amorf pada sudut 20 berkisar antara 18°

Perhitungan ukuran kristal digunakan persamaan Scherrer yaitu:

— K x A
"~ WCos 6

Keterangan :

D  : Ukuran kristal (nm)

K : Faktor ukuran butir (Konstanta) 0,89

W :Radian setengah maksimum dengan lebar penuh
0

: Sudut Bragg
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A : Panjang gelombang radiasi sinar-X (1,54 A) (Suryanto et al., 2014)
3.3.5 Analisis Kuantitatif
1. Analisis Kadar Selulosa

Analisis kadar selulosa dilakukan dengan metode Chesson :
a) Sebanyak 1 g sampel kering (A) ditambahkan 150 mL akuades, direfluks pada
suhu 100°C dengan water bath selama 1 jam. Hasilnya disaring, residu dicuci
dengan air panas (300 mL). Residu kemudian dikeringkan dengan oven sampai
konstan kemudian ditimbang.
b) Residu ditambahkan 150 mL H,SO4 1 N kemudian direfluks dengan water bath
selama 1 jam pada suhu 100°C. Hasilnya disaring dan dicuci dengan akuades
sampai netral (300 mL) lalu dikeringkan dan ditimbang (B).
¢) Residu kering ditambahkan 10 mL H,SO4 72% dan direndam pada suhu kamar
selama 4 jam. Kemudian ditambahkan 150 mL H,SO4 1 N dan direfluks pada
water bath selama 1 jam pada pendingin balik. Residu disaring dan dicuci dengan
akuades sampai netral (400 mL) kemudian dipanaskan dalam oven pada suhu
105°C dan hasilnya ditimbang (C) (Aprilyanti, 2018). Untuk mengetahui kadar

selulosa dari serbuk kulit buah pinang digunakan rumus :

C
x 100%

% Selulosa =

Keterangan :

A : Berat kering awal sampel

B : Berat residu sampel setelah direfluks pada tahapan b

C : Berat residu sampel setelah diperlakukan dengan H,SO4 72%



BAB IV
HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN

4.1 Hasil Penelitian
Berdasarkan hasil uji kualitatif selulosa pada kulit buah pinang (Areca

catechu L.) diperoleh data sebagai berikut :

Tabel 4.1 Uji Kualitatif Selulosa Kulit Buah Pinang

Uji Benedict Uji Iodin
Positif (endapan berwarna | Positif (endapan berwarna
hijau) cokelat)

Adapun hasil karakterisasi FTIR (Fourier Transform Infra Red) pada kulit
buah pinang (4reca catechu L.) diperoleh data seperti pada tabel berikut :

Tabel 4.2 Hasil FTIR Selulosa

Bilangan Gelombang (cm™)
No. Gugus. Selulosa Hasil Selulosa Selulos? Murni
Fungsi Penelitian (Sultana et al., (Dewi et al.,
2020) 2017)
l. Ulur O-H 3273,2 3330 3348,42
2. Ulur C-H 257,59 29 2900,94
3. Ulur C-O 1265 1238 1232
4. | Ulur C-O-C 1060,85 1027 1033,85

Adapun hasil difraksi selulosa kulit buah pinang (Areca catechu L.)
diperoleh data seperti pada tabel berikut :

Tabel 4.3 Nilai dyy dan hkl Hasil Difraksi Selulosa Kulit Buah Pinang

20 0 Dhkl h2 K>+ hkl
7,88 3,94 11,20 0,65 (1) (100)
10,40 5,20 8,49 1,13 (1) (100)
12,69 6,34 6,97 1,68 (2) (110)
13,84 6,92 6,39 2 (110)
15,02 7,51 5,89 2,36 (2) (110)
17,01 8,50 5,20 3,02 (3) (111)
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21,52 10,76 4,12 4,82 (5) (210)
24,16 12,08 3,67 6,08 (6) (211)
25,02 12,51 3,55 6,49 (6) 211)
26,20 13,10 3,39 7,12 (7) -

33,93 16,96 2,63 11,84 (12) (222)
35,03 17,51 2,55 12,59 (13) (320)
37,72 18,86 2,38 14,45 (14) (321)
39,43 19,71 2,28 15,75 (16) (400)
43,75 21,97 2,05 19,48 (20) (420)

Berdasarkan hasil uji kuantitatif selulosa pada kulit buah pinang (Areca

catechu L.) diperoleh data sebagai berikut :

Tabel 4.4 Uji Kuantitatif Selulosa pada Kulit Buah Pinang

Sampel Kadar Selulosa Rendemen Selulosa
(%) (%)
Kulit buah pinang 28,09 36
(Areca catechu L.)

4.2 Pembahasan

Penelitian ini bertujuan untuk mengidentifikasi jenis dan kadar selulosa
pada kulit buah pinang (Areca catechu L.). Bahan baku yang digunakan dalam
penelitian ini adalah buah pinang (Areca catechu L.) yang diambil dari kebun
yang ada di Desa Panton, Kecamatan Nisam, Kabupaten Aceh Utara. Metode
pengambilan sampel diambil berdasarkan teknik purposive sampling. Identifikasi
jenis dan kadar selulosa pada kulit buah pinang dilakukan dengan dua tahapan,
yaitu tahap analisis secara kualitatif melalui pereaksi iodin, benedict serta
karakterisasi menggunakan FTIR dan XRD dan tahap analisis secara kuantitatif
melalui metode Chesson. Pada tahap analisis secara kualitatif, tujuan dari
dilakukannya analisis secara kualitatif yaitu untuk mengidentifikasi komponen
atau senyawa yang terdapat dalam suatu sampel. Berdasarkan hasil pengamatan
pada ekstrak selulosa setelah ditambahkan pereaksi benedict didapatkan warna
hijau yang menandakan positif selulosa. Hal ini sesuai dengan teori Atma (2018)
hasil positif pada vji benedict ditunjukkan dengan terbentuknya endapan merah

bata yang disertai dengan larutan yang kemudian berwarna hijau, merah ataupun
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jingga. Endapan merah bata menandakan adanya gula pereduksi pada sampel,
semakin berwarna merah bata maka gula reduksinya yang diperoleh semakin
banyak. Tujuan dilakukannya uji benedict yaitu untuk mengetahui adanya
kandungan gula (karbohidrat) pereduksi.

Prinsip dari uji benedict ini adalah gugus aldehid atau keton bebas pada gula
reduksi yang terkandung dalam sampel mereduksi ion Cu®" dari CuSO4.5H,0
dalam suasana alkalis menjadi Cu" yang mengendap menjadi Cu,O. Suasana
alkalis diperoleh dari Na,COs; dan Natrium sitrat yang terdapat pada reagen
benedict (Kusbandari, 2015). Reaksi yang terjadi dapat dilihat pada Gambar 4.1

(a) CuSO45H,0 + Na,CO; + NaCgHs04 — Reagen benedict

Tembaga (I1) sulfat Natrium karbonat Natrium sitrat
pentahidrat

HO,

H 0 0
®) \C/ +2Cu?+50H —> \/ + Cu,0 + 3 H,0

C
‘ ‘ endapan berwarna
R R merah bata

Gambar 4.1 (a) Pembuatan Reagen Benedict dan (b) Reaksi Uji Benedict
( Sumber : Kusbandari, 2015)

Sedangkan hasil uji iodin menghasilkan warna cokelat yang menunjukkan
positif termasuk dari jenis polisakarida. Tujuan dari dilakukannya uji iodin yaitu
untuk mengidentifikasi jenis polisakarida dan dari hasil uji iodin dapat diperoleh
informasi masing-masing jenis polisakarida akan memberikan hasil senyawa
kompleks dengan warna yang berbeda. Seperti hasil uji berwarna biru
menandakan positif terbentuknya senyawa amilum, warna merah kecokelatan
menghasilkan senyawa glikogen serta penambahan iodin pada suspensi selulosa
menghasilkan senyawa kompleks yang berwarna cokelat (Hariani et al., 2019).

Reaksi yang terjadi dapat dilihat pada Gambar 4.2
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QO----~

endapan berwarna cokelat

Gambar 4.2 Reaksi Uji lodin
(Sumber : Moulay, S. 2013)

Prinsip iodin adalah terjadinya reaksi antara polisakarida dengan iodin
membentuk rantai poliiodida. Menurut Sumardjo (2009), polisakarida umumnya
membentuk rantai heliks (melingkar) sehingga dapat berikatan dengan iodin,
sedangkan karbohidrat berantai pendek seperti disakarida dan monosakarida tidak

membentuk struktur heliks sehingga tidak dapat berikatan dengan iodin.

90

Intensitas

50

T T T T T T T T 1 1 T 1
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Bilangan gelombang (cm™)

Gambar 4.3 Spektra FTIR Selulosa Kulit Buah Pinang



23

Teknik karakterisasi spektroskopi FTIR digunakan untuk mengidentifikasi
keberadaan dari gugus fungsi material selulosa dari kulit buah pinang.
Berdasarkan hasil analisis karakterisasi FTIR pada Gambar 4.3 diperoleh bilangan
gelombang yang muncul pada serapan 896, 90 cm” menandakan adanya ikatan
1,4-B glikosida diantara unit glukosa dalam selulosa (Pavia, 2001). Serapan pada
bilangan gelombang 3273 em” — 3591 cm” menunjukkan adanya vibrasi ulur
gugus O-H. Kemudian vibrasi ulur untuk gugus fungsi C-H yang muncul pada
panjang gelombang 2937,59 cm™ dan puncak serapan untuk vibrasi ulur gugus C-
O pada bilangan gelombang 1265 cm’ serta vibrasi ulur gugus C-O-C berada pada
bilangan gelombang 1060,85 cm™. Selain puncak-puncak tersebut, selulosa pada
daerah fingerprint dapat memberikan puncak di sekitar 1300 cm” yang
mengindikasikan adanya C-H tekuk dan di sekitar 1400 cm’ yang
mengindikasikan adanya vibrasi tekuk dari CH, (Marchessault dan Sundararajan,
1983). Dari beberapa gugus fungsi yang diperoleh mengindikasikan bahwa
terdapatnya senyawa selulosa. Gugus fungsi O-H, C-H dan C-O dan C-O-C
merupakan gugus utama dari selulosa (Sehe et al., 2018). Namun, terdapat
beberapa gugus yang menandakan masih adanya senyawa lain yang masih terikat
seperti lignin dan hemiselulosa. Sifat lignin ditandai dengan adanya gugus C=C
disekitar 1512 cm™ dari senyawa aromatik (Wulandari dan Dewi., 2018). Pada
bilangan gelombang 1600-1430 merupakan daerah gugus C=C dari
senyawa aromatik (Setiabudi et al., 2012). Puncak pada bilangan gelombang 1740
cm™ berhubungan dengan gugus C=O stretching yang menandakan adanya
kehadiran hemiselulosa (Lismeri et al., 2016). Tetapi pada penelitian ini tidak
ditemukan nya bilangan gelombang tersebut yang menandakan bahwa senyawa
hemiselulosa telah hilang karena telah larut oleh pelarut yang digunakan. Dari
data hasil yang disajikan pada Tabel 4.3 dapat dilihat bahwa gugus fungsi pada
penelitian kulit buah pinang ini memiliki kemiripan dengan selulosa dari
penelitian Sultana et al., (2020) yang juga meneliti selulosa dari kulit buah

pinang.
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Selulosa memiliki struktur kristal sementara hemiselulosa dan lignin
memiliki material amorf (Trisanti et al., 2018). Selulosa dapat didefinisikan
sebagai bentuk polimer yang tidak bercabang namun memiliki rantai hidrokarbon
panjang dan merupakan polimer rantai lurus dari 1,4-B-D-glukosa (Sulakhudin,
2019). Hasil difraktogram dari hasil analisis XRD dapat memberikan informasi
mengenai struktur polimer yaitu keadaan daerah amorf maupun daerah kristal.
Berdasarkan data yang diperoleh, pengamatan kualitatif pada difraktogram yang
ada pada Gambar 4.4 menunjukan bahwa senyawa polimer selulosa yang
dihasilkan berupa campuran selulosa dengan struktur kristalin dan struktur amorf.
Hasil ini ditandai dari terdapatnya puncak yang melebar pada difraktogram
disekitar rentang sudut difraksi 5-20°. Puncak yang melebar dengan nilai full
width at half maximum (FWHM) yang besar menunjukkan susunan atom dari
material padat selulosa, sehingga dapat diprediksi susunan atom yang tidak
beraturan terdapat pada susunan struktur dari selulosa hasil isolasi. Namun
keberadaan bidang dengan kristalinitas yang baik juga dapat ditemui pada hasil
isolasi selulosa ini, dengan ditunjukkannya puncak pada difraktogram yang sempit
yang memiliki nilai full width at half maximum (FWHM) yang kecil pada daerah
sudut difraksi disekitar 35-70°.

Analisis lebih lanjut dilakukan dari data karakterisasi XRD untuk
menentukan jenis selulosa yang berhasil diperoleh dari proses isolasi
menggunakan metode ekstraksi secara sokletasi. Berdasarkan Gambar 4.4,
diperoleh puncak pada difraktogram XRD selulosa dari ekstraksi kulit buah
pinang menghasilkan tiga puncak melebar dengan intensitas yang tinggi pada
sudut 20 yakni 21,52°, 15,02° dan 10,40°. Pelebaran puncak tersebut sebagian
besar karena adanya bahan non selulosa seperti hemiselulosa dan lignin yang ada

pada sampel (Suryanto ef al., 2014).
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Gambar 4.4 Difraktogram XRD selulosa kulit buah pinang

Pada puncak 26 = 21,52° diperoleh jarak antar bidang difraksi untuk indeks
miller (210) sebesar 4,12415 A dengan indeks kristalinitas sebesar 96,99% dan
derajat kristalinitas sebesar 97,07%. Semakin besar persentase derajat kristalinitas
maka puncak yang dihasilkan semakin tinggi dan jauh dari sifat amorf (Nurlia et
al., 2020). Nilai kristalinitas yang semakin tinggi diperoleh dari perlakuan
hidrolisis asam dengan menggunakan asam klorida yang mampu menghilangkan
daerah amorf di dalam rantai selulosa sehingga nilai kristalinitas meningkat.
Hidrolisis asam juga dapat menghilangkan hemiselulosa dan lignin yang
dikelilingi dalam serat selulosa (Lamaming et al., 2017). Struktur selulosa yang
ditunjukkan oleh puncak difraksi pada 260 sekitar 20-22° yang merupakan ciri dari
selulosa asli atau sering disebut dengan selulosa I (Arjuna et al., 2018). Selulosa I
merupakan bentuk alami dari selulosa yang terdiri atas 2 jenis yaitu selulosa
I dan selulosa If. Dimana selulosa Ia sangat jarang ditemukan biasanya terdapat
dalam bakteri dan alga sedangkan jenis selulosa I biasanya ditemukan pada
tumbuhan tingkat tinggi. Sistem kristal yang terbentuk dari selulosa Ia triklinik

dan selulosa I monoklinik (Kuthi et al., 2016).
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Gambar 4.5 Hasil Fitting Gaussian Data XRD Selulosa

Secara umum setiap sampel diperoleh puncak tajam yang mengindikasikan
bahwa sampel sudah mendapatkan bentuk kristal sempurna, tetapi hasil yang
diperoleh pada Gambar 4.4 beberapa sudut menunjukkan overlapping atau
penumpukan. Sehingga untuk dapat memprediksi posisi puncak agar bisa
dianalisis maka hal yang dapat dilakukan yaitu dengan proses dekonvolusi atau
fitting menggunakan persamaan Gaussian untuk mengetahui keberadaan posisi
puncak pada difraktogram yang mengalami overlapping. Gambar 4.5
menunjukkan hasil fitting Gaussian data XRD Selulosa. Setelah dicocokkan
dengan data pada JCPDS No. 03-0226 diperoleh posisi sudut 20 pada 14,44°;
16,03° dan 20,22°. Puncak tersebut mendekati dengan puncak dari data standar
JCPDS selulosa atau mengalami pergeseran puncak, hal ini disebabkan adanya
proses transformasi struktur. Pergeseran puncak tersebut bermakna mengalami
pergeseran ikatan dan bidang kristal selulosa nya. Proses isolasi yang tidak
sempurna dapat menyebabkan defect atau cacat kristal sehingga kristal yang
terbentuk tidak beraturan. Secara umum cacat kristal dapat terjadi selama proses

pemurnian dan proses perlakuan khusus (Hamid, 2019).
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Pada ekstraksi kulit buah pinang ini digunakan metode sokletasi yang
menyebabkan terjadinya kenaikan suhu sehingga terjadinya perubahan struktur.
Jadi susunan struktur nya tidak teratur untuk rangka utama selulosa. Namun
strukturnya tidak mengalami penghancuran total tetapi terjadinya deformasi
struktur. Deformasi merupakan proses terjadinya perubahan bentuk struktur pada
bahan. Ini menunjukan pada proses ekstraksi dari selulosa yang ada pada sampel,
keadaan sistem ekstraksi tersebut belum mencapai kesetimbangan untuk
mendapatkan struktur susunan atom pada bidang kristal selulosa dengan
keteraturan yang tinggi. Selain itu perlu dipertimbangkan pula terkait dengan
proses pengadukan dengan kecepatan tinggi dan waktu yang lama untuk
mendapatkan selulosa dengan keteraturan struktur yang baik. Proses pengadukan
yang terlalu tinggi mampu merusak atau mendeformasi bentuk yang dihasilkan
(Rahayu et al., 2018).

Berdasarkan perhitungan dengan menggunakan software Match diperoleh
selulosa dari kulit buah pinang ini diketahui memiliki bentuk kristal monoklinik
dengan a = 0,9056 nm, b = 1,026 nm, ¢ = 1,018 nm dan oo =y = 90,0°, B =
96,750°. Hal ini dikarenakan nilai dimensi a #b #c aa =7y =90,0°, B # 90° yang
merupakan ciri dari sistem kristal monoklinik (Setiabudi ef al., 2012). Hasil
perhitungan yang didapat mendekati dengan database Joint Comitte on Powder
Diffraction Standards (JCPDS) No. 03-0226 (selulosa) yang memiliki nilai
dimensi a = 0,787 nm, b= 1,031 nm, ¢ = 1,013 nm. Pada penelitian Herlina ef a/.,
(2018) didapatkan jenis selulosa pada kulit jagung yaitu B-selulosa dengan bentuk
kristal monoklinik. Sementara itu pada penelitian Suryanto (2017) yang meneliti
selulosa bakteri didapatkan bentuk kristal yaitu triklinik dengan dimensi sel a =
0,674 nm, b= 0,593 nm, c= 1,036 nm (sumbu rantai), o= 117°, B= 113°, y = 81°.
Dilakukan perhitungan dan pencocokan dengan data JCPDS yaitu untuk
mencocokkan dengan data standar. Dengan demikian dapat diperoleh selulosa dari
kulit buah pinang termasuk jenis selulosa  yang diperkuat dengan terbentuk nya
sistem kristal monoklinik.

Keberadaan selulosa juga dapat ditentukan juga dari nilai indeks miller (hkl)

dan jarak antar bidang kristal (dng) yang dapat dilihat pada Tabel 4.4. Dengan
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memperoleh 20 tersebut dapat ditentukan nilai (dpg) menggunakan persamaan
hukum Bragg dan setelah nilai (dyk) diperoleh maka dilakukan perhitungan
terhadap jarak bidang refleksi untuk kristal monoklinik. Indeks miller merupakan
metode yang digunakan untuk menggambarkan posisi bidang kristal terhadap
sumbu-sumbu kristal. Dari data tersebut setelah dicocokkan dengan data JCPDS
(Joint Comitte on Powder Diffraction Standards) terdapat nilai hkl (210) pada
puncak 21,52° dan indeks bidang hkl (222) pada puncak 33,93° yang merupakan
bagian dari nilai indeks miller (hkl) dari senyawa selulosa.

Untuk mengetahui kadar selulosa dilakukan analisis secara kuantitatif
dengan menggunakan metode Chesson. Metode Chesson merupakan suatu metode
untuk menentukan kadar dari lignoselulosa yang terdiri dari selulosa, lignin dan
hemiselulosa. Berdasarkan hasil uji yang disajikan pada Tabel 4.2 diperoleh kadar
selulosa pada kulit buah pinang sebesar 28,09% dari 50 gram sampel yang
digunakan. Kadar selulosa menunjukkan kemurnian selulosa dari hasil isolasi atau
ekstraksi sedangkan rendemen atau yield menunjukkan seberapa banyak ekstrak
selulosa yang diperoleh. Berdasarkan hasil perhitungan rendemen selulosa
diperoleh rendemen sebesar 36%, rendemen yang diperoleh masih tergolong
rendah hal ini dikarenakan perbedaan konsentrasi pelarut yang digunakan atau
perbedaan pada jenis buah dan bagian buah pinang yang digunakan (Yulianis et
al., 2020). Sedangkan hasil perhitungan kadar selulosa, diperoleh kemurnian
selulosa dari hasil ekstraksi selulosa sebesar 28,09% yang menandakan masih
banyak lignin yang terikut yang ditandai dengan terdapatnya gugus C=C disekitar
1512 cm™ dari senyawa aromatik. Pada penelitian Soman et al., (2017) kulit buah
pinang yang berasal dari India menggunakan metode sokletasi didapatkan kadar
a-selulosa sebesar 60%. Sedangkan pada penelitian Sultana et al., (2020) kulit
buah pinang yang diperoleh dari Bangladesh menghasilkan kadar a-selulosa
sebesar 51,08% menggunakan metode maserasi. Perbedaan kadar selulosa
masing-masing daerah berbeda hal ini karena lokasi pembudidayaan dan metode

ekstraksi dapat mempengaruhi kadar suatu senyawa.



BAB YV
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil penelitian maka dapat disimpulkan sebagai berikut:
1. Kadar selulosa yang didapatkan dari kulit buah pinang yaitu 28,09% dari 50
gram sampel yang digunakan

2. Jenis selulosa yang didapatkan dari kulit buah pinang yaitu -selulosa

5.2 Saran
Berdasarkan hasil penelitian ini dapat disarankan untuk menggunakan
konsentrasi NaOH 17,5% pada tahap delignifikasi agar diperoleh selulosa jenis a-

selulosa.
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LAMPIRAN-LAMPIRAN

Lampiran 1. Perhitungan
1. Pengenceran HC] 2N

(10 x % x berat jenis x valensi )

N= x 100%
BM

(10x37%x 1,19 g/mLx 1)

N % 100%
36,5 g/mL

=12,06 N

Vl XNI :V2XN2
V;x12,06 =500 mL x 2N
Vi = 1000

12,06
=82,91 mL

2. Kadar Selulosa

A

% Selulosa = x100%

Keterangan :
A : Berat kering awal sampel
B : Berat residu sampel setelah direfluks pada tahapan b

C : Berat residu sampel setelah diperlakukan dengan

36

H,SO4

72%



B-C
% Kadar Selulosa

% 100%

0,4203-0,1377
= x 100%
1,006

=28,09%

3. Rendemen

Berat ekstrak
% Rendemen = X 100%

Berat sampel

18¢g
= x 100%
S0g

=36%

4. Ukuran kristal, Indeks Kristalinitas dan Derajat Kristalinitas pada sudut 26

21,52

e K x A
W Cos 6
Keterangan :
D  :Ukuran kristal (nm)
: Faktor ukuran butir (Konstanta) 0,89

K
W : Radian setengah maksimum dengan lebar penuh
0 : Sudut Bragg

A

: Panjang gelombang radiasi sinar-X (1,54 A)

I002 - Iam
Cl= — x100%
ooz
Loz
%Cr=————— x 100%

Looz * Iam

39



Keterangan :

Cl : Indeks kristalinitas
%Cr : Derajat kristalinitas
Ipo» @ Intensitas puncak maksimum yang sesuai dengan bidang pada sampel
dengan indeks miller (002) pada sudut 20 berkisar diantara 22° - 23°
Lam

: Intensitas untuk selulosa amorf pada sudut 20 berkisar antara 18°

K x A
~ WCos8
0,94 x 0,15406 nm
~ 4,08590 Cos 10,76
=0,0360 nm

ooz - Iam

x 100%
Tooz

1927 - 58
. | | 0
TS F el

Cl=
=96,99%

Loz
%Cr =

x 100%
Ioo2 + Iam

1927
——l W 0
1927 + 58 < 100%

=97,07%



41

Lampiran 2. Skema Kerja

2.1 Preparasi Sampel

Kulit buah pinang

—— Dicuci dengan akuades
Dikeringkan dengan sinar matahari selama 2-3 hari

— Dipotong dengan ukuran 1-2 cm kemudian dihaluskan
dengan blender

— Dikeringkan dalam oven pada suhu 85°C selama 24 jam

Serbuk kasar

Dihaluskan kembali dengan blender dan disaring dengan
ayakan 100 mesh

Serbuk halus

2.2 Isolasi Selulosa

Kulit buah pinang

| Diekstraksi dengan campuran pelarut toluena dan etanol
(2:1) selama 6 jam dalam peralatan soklet

Residu

— Direndam dalam NaOCl 5% pada suhu 60°C kemudian
disaring dan dicuci dengan akuades sampai pH 7

r— Ditambahkan 400 mL NaOH 5% pada suhu 80 °C selama
2 jam kemudian disaring, dicuci dengan akuades dan
dikeringkan

Residu hasil delignifikasi dan
bleaching

t— Ditambahkan 60 mL HCI 2 N kemudian diaduk dengan
magnetic stirrer selama 30 menit pada suhu kamar

— Disaring, dicuci hingga pH filtrat 7 Dikeringkan pada
suhu 50°C selama 24 jam

— Ditimbang berat akhirnya

Ekstrak selulosa
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Analisis
Kualitatif

Karakterisasi
dengan FTIR
dan XRD

Ekstrak selulosa

— 1. Uji lodin
Dilarutkan dalam akuades secukupnya ke dalam
gelas kimia kemudian dimasukkan ke dalam
tabung reaksi dan ditambahkan 3 tetes pereaksi
iodin sambil dikocok.

2. Uji Benedict

Dilarutkan dalam akuades secukupnya ke dalam
gelas kimia kemudian dimasukkan ke dalam
tabung reaksi dan ditambahkan 3 tetes pereaksi
benedict sambil dikocok

Hasil

2.3 Analisis Kadar Selulosa

Sampel Kering (A)

—— Ditambahkan 150 mL akuades dan direfluks pada suhu
100°C dengan water bath selama 1 jam

—— Disaring dan residu dicuci dengan air panas kemudian
dikeringkan dengan oven kemudian ditimbang

Residu

Ditambahkan 150 mL H,SOs 1 N kemudian direfluks
dengan water bath selama 1 jam pada suhu 100°C.

— Hasilnya disaring dan dicuci dengan akuades sampai netral
lalu dikeringkan dan ditimbang

Berat residu (B)

— Ditambahkan 10 mL H,SO,4 72% dan direndam pada suhu
kamar selama 4 jam. Kemudian ditambahkan 150 mL
H,SO4 1 N dan direfluks pada water bath selama 1 jam
pada pendingin balik

— Residu disaring dan dicuci dengan akuades sampai netral

kemudian dipanaskan dalam oven pada suhu 105°C dan

hasilnya ditimbang

Berat residu (C)
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Lampiran 3. Hasil Spektra FTIR selulosa
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Lampiran 4. Difraktogram XRD

Smoothing Profile




t4+ Basic Data Process ***

Group : Standard
Data : Hulwah

{ Strongest 3 peaks
no. peak  2Theta d I/I1  FWEM Intensity Integrated Int

no. (deg) (3) (deg) (Counts) (Counts)
1 7 21.5296  4.12415 100  4.08590 1927 408893
4 S 15,0242 5.89205 66  0.00000 1278 0
3 2 10.4026  8.49703 63  0.00000 1209 0

# Peak Data List

peak  2Theta d I/I1 TWHEM Intensity Integrated Int
no. (deg) () (deg) (Counts)  (Counts)
1 7.8840 11.20492 34  2.72000 649 172777
2 10,4026  8.49703 63  0.00000 1209 0
3 12,6914 6.96933 51  0.00000 987 0
4 13.8474  6.39001 54  0.00000 1048 0
5 15,0242 5.89205 66 0.00000 1278 0
6 17.0001  5.21141 50  0.00000 965 0
7 21,5296 4.12415 100  4.08590 1927 408893
8 24.1673  3.67967 27  1.25060 529 33360
9 25,0258  3.55535 10  0.87600 198 8768
10 26.2040  3.39810 3 0.44000 58 1740
11 33,9351  2,63955 6 0.60500 106 3512
12 35.0341  2.55922 6  1.04000 121 1275
13 37,7218  2.36283 12 0.54420 222 5751
14 39.4326 2.28330 15  0.57290 293 7856
15 43.9574  2.05818 54  0.55730 1049 27904
16 57,3646 1.60495 16  0.56740 300 8565
17 64.3169  1.44722 62  0.55130 1201 32721
18 68,6793  1.36554 19  0.56760 373 10876



4+ Basic Data Process #it

# Data Infomation

Group : Standard
Data : Hulwah
Sample Nmae : Kulit Buah Pinang
Comment : Kulit Buah Pinang
Date & Time : 03-18-21 13:13:24
# Measurement Condition

X-ray tube
target ! Cu
voltage : 40.0 (kV)
current : 30.0 (ma)

8lits
Auto Slit : not Used
divergence slit : 1.00000 (deg)
scatter slit :  1.00000 (deg)
receiving slit : 0.30000 (mm)

Scanning
drive axis : Theta-2Theta
scan range : 5.0000 - 70.0000 (deg)
scan mode : Continuous Scan
scan speed ¢ 2.0000 (deg/min)
sampling pitch o 0.0200 (deg)
preset time ¢ 0.60 (sec)

# Data Process Condition

Smoothing [ AUTO ]
smoothing points  : 51

B.G.Subtruction [ AUTO ]
sampling points gIti!
repeat times : 30

Kal-a2 Separate [ MANUAL ]
Kal a2 ratio 50 (%)

Peak Search [ AUT0 ]
differential points : 51
FWHM threhold : 0.050 (deg)

intensity threhold : 30 (par mil)
FWHM ratio (n-1)/n : 2
System error Correction [ YES ]
Precise peak Correction [ NO ]



Lampiran 5 Dokumentasi Penelitian

Buah pinang

Kulit buah pinang dikeringkan

Pencucian buah pinang

Kulit buah pinang setelah
dikeringkan
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Kulit buah pinang setelah
dihaluskan dan diayak

Proses ekstraksi selulosa

Proses ekstraksi selulosa pada
siklus terakhir

Sampel setelah diekstraksi
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Sebelum dilakukan proses
bleaching

Setelah dari proses bleaching

Proses delignifikasi
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Setelah dari proses delignifikasi

Setelah dari proses hidrolisis asam

Sampel setelah dikeringkan
dengan oven

Ekstrak selulosa




Uji kualitatif dengan pereaksi
benedict
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Uji kualitatif dengan pereaksi
iodin
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Lampiran 6 Surat Identifikasi Sampel

KEMENTERIAN AGAMA RI
UNIVERSITAS ISLAM NEGERI AR-RANIRY
FAKULTAS SAINS DAN TEKNOLOGI
LABORATORIUM BIOLOGI

Gedung Laboratorium Multifungsi J1. Syeikh Abdul Rauf Kopelma Darussalam, Banda Aceh
Web: www.biologi fst.ar-raniry.ac.id, Email: biolab.arraniryiigmail.com

SURAT KETERANGAN IDENTIFIKASI
No: B-96/Un.08/Lab.Bio-FST/PP.00.5/07/2021

Ketua Laboratorium Biologi Fakultas Sains dan teknologi Universitas Islam Negeri (UIN) Ar-
Raniry Banda Aceh menerangkan bahwa sampel yang dibawa oleh :

Nama : Hulwah Nashila

NIM : 170704021

Status : Mahasiswa

Program Studi/Fakultas  : Kimia / Fakultas Sains dan Teknologi
Jenis Sampel : Tumbuhan (Plantae)

Telah dilakukan identifikasi sampel tumbuhan di Laboratorium Botani dengan hasil klasifikasi
taksonomi adalah sebagai berikut:

Kingdom : Protista

Divisi : Magnoliophyta
Kelas : Liliopsida

Ordo : Arecales
Familia : Arecaceae
Genus : Areca

Spesies : Areca catechu 1.

Demikian surat keterangan ini dibuat untuk dapat dipergunakan sebagaimana mestinya.

Banda Aceh, 13 Julis 2021

atorium Biologi

n# Sari Lubis, M.Si
NIDN. 2025048003






