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ABSTRAK: Berdasarkan data Badan Pusat Statistik (BPS) tahun 2018 produksi ubi kayu di Provinsi Lampung sebanyak
6.683.758 ton. Dari tinggi batang ubi kayu, hanya 10% yang dimanfaatkan untuk di tanam kembali. Batang ubi kayu mempunyai
kandungan selulosa sebesar 39,17% sehingga berpotensi menjadi sumber selulosa yang dapat dimanfaatkan untuk menghasilkan
mikrokristal selulosa sehingga meningkatkan nilai tambah pemanfaatan batang ubi kayu dan diharapkan dapat mengurangi jumlah
limbah pertanian. Proses pembuatan mikrokristal selulosa meliputi isolasi a-selulosa (delignifikasi dan bleaching) dan perlakuan
hidrolisis asam. Tujuan dari penelitian ini adalah untuk mengetahui perubahan konsentrasi NaOCl dan H>O: selama reduksi kadar
lignin pada alfa-selulosa batang ubi kayu serta mengetahui karakteristik mikrokristal selulosa batang ubi kayu, meliputi indeks
kristalinitas dan ukuran partikel. Hasil penelitian menunjukkan bahwa perlakuan bleaching dengan pemutih NaOCl 4% v/v
merupakan preparasi mikrokristal terbaik. Variasi mikrokristal selulosa ini memiliki kandungan selulosa hingga 78%, kristalinitas
80% dan volume partikel < 25% sebesar 26,30 pm. Oleh karena itu, peningkatan konsentrasi pemutih dapat meningkatkan
kristalinitas dan memperkecil ukuran partikel mikrokristalin selulosa.

Kata Kunci: Batang Ubi Kayu; Bleaching; Mikrokristal Selulosa

ABSTRACT: Based on data from the Central Statistics Agency (BPS) in 2018, cassava production in Lampung Province was
6,683,758 tons. Only 10% of the cassava stem height is used for replanting. Cassava stems have a cellulose content of 39.17%
which has the potential to be a source of cellulose which can be utilized in making cellulose microcrystals and increasing the
added value of using cassava stems and is expected to reduce agricultural waste. The process of making cellulose microcrystals
includes a-cellulose isolation (delignification and bleaching) and acid hydrolysis treatment. The aim of this research was to
determine changes in NaOCl and H20: concentrations during the reduction of lignin content in cassava stem alpha-cellulose and
to determine the characteristics of cassava cellulose microcrystals, including crystallinity index and particle size. The research
results showed that bleaching treatment with 4% v/v NaOCIl bleach was the best microcrystal preparation. This cellulose
microcrystal variation has a cellulose content of up to 78%, crystallinity of 80% and a particle volume < 25% of 26.30 um.
Therefore, increasing the bleach concentration can increase the crystallinity and reduce the size of microcrystalline cellulose
particles.

Keywords: Cassava Stems; Bleaching; Cellulosa Microcrystals

1. PENDAHULUAN

Indonesia merupakan negara agraris yang sebagian besar penduduknya bekerja di bidang pertanian.
Salah satu hasil pertanian terbesar adalah ubi kayu (singkong). Pada tahun 2018, produksi ubi kayu di
indonesia sebanyak 19 juta ton menurut data badan pusat statistik (BPS). Namun di Provinsi Lampung,
produksi ubi kayu sebanyak 6.683.758 ton. Sebagian besar ubinya digunakan untuk kebutuhan pangan dan
produksi bioetanol. Dari tinggi batang ubi kayu, hanya 10% yang dimanfaatkan untuk di tanam kembali
(bibit) [1].

Batang ubi kayu memiliki kandungan lignoselulosa yang relative tinggi, terdiri dari 39,17% selulosa,
36,06% lignin dan 20,24% hemiselulosa. Berdasarkan kandungan selulosanya, batang ubi kayu memiliki
potensi sebagai sumber selulosa yang dapat digunakan dalam proses pembuatan mikrokristal selulosa. Hal
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ini dapat meningkatkan nilai tambah dalam pemanfaatan batang ubi kayu untuk menghasilkan produk akhir
yang bernilai tinggi dan diharapkan dapat mengurangi limbah pertanian.

Selulosa alami yang diperoleh dari jenis biomassa ini dapat diubah menjadi bahan skala mikro dan
nano, menghasilkan produk seperti selulosa mikrokristalin, selulosa mikrofibrilar atau selulosa mikrokristal
[2][4] dengan sifat yang sangat baik sebagai penguat, sekaligus memungkinkan eksploitasi residu
lignoselulosa yang lebih baik. Mikrokristal selulosa merupakan selulosa murni atau turunan selulosa dengan
panjang sekitar 100-200 pum dan sifat kristalin dengan indeks kristalinitas sekitar 55-80% [5]. Mikrokristal
selulosa banyak diminati dan dikembangkan karena mempunyai sifat mekanik, optik, kimia, reologi,
biodegradable dan terbarukan [6][8]. Mikrokristal selulosa banyak digunakan dalam berbagai bidang seperti
teknik biomedis, ilmu material, elektronika, bahan tambahan makanan, katalis, biokomposit, pengemasan
dan lain-lain [9].

Berdasarkan penelitian yang berjudul preparasi dan karakterisasi mikrokristalin selulosa (MCC)
berbahan baku tandan kosong kelapa sawit (TKKS). Pada penelitian ini delignifikasi menggunakan NaOH,
pada bleaching dilakukan sebanyak dua kali dimana pada bleaching pertama menggunakan NaOCI dan
bleaching kedua menggunakan H,O.. Pada proses hidrolisis menggunakan HCI, MCC yang diperoleh
memiliki ukuran 0,5281 pm dengan tingkat kristalinitas 86,79% [10]. Pada penelitian yang berjudul
preparasi dan karakterisasi mikrokristalin selulosa dari limbah batang ubi kayu dengan memanfaatkan batang
ubi kayu, hasil dari penelitian tersebut yaitu indeks kristalinitas 78,12% [1].

Pada penelitian ini, akan dilakukan ekstraksi serat selulosa dari batang ubi kayu. Proses dilakukan
meliputi delignifikasi, bleaching dan hidrolisis asam. Dilakukan variasi konsentrasi zat pemutih (NaOCI) dan
H20, pada proses bleaching untuk memperoleh tingkat kecerahan warna yang lebih baik pada mikrokristal
selulosa serta tingkat kristalinitas lebih tinggi dan mikrokristal selulosa berukuran lebih kecil.

2. METODE PENELITIAN
Bahan yang digunakan yaitu serbuk batang ubi yang telah dikeringkan. Bahan kimia yang digunakan

untuk ekstraksi yaitu, batang ubi kayu, akuades, NaOH (Pudak Scientific 98%), NaOCI (OneMed 5%), HCI
(Chemical Product 35%-37%), H,O, (Bixxon Chemical 50%). Alat yang digunakan pada peneilitian ini
yaitu, hot plate (Thermo Scientific), gelas beker (Pyrex), drying oven (Memmert), freeze dryer (Labfreeze).

2.1 Preparasi Sampel Bahan Baku

Batang ubi kayu yang diambil dari lahan perkebunan kemudian dicuci dan dicacah. Batang ubi kayu
kemudian dikeringkan di bawah sinar matahari selama +7 hari. Setelah kering, serat kayu dari batang ubi
kayu digiling menjadi ukuran serbuk menggunakan mesin hammer mill. Serbuk halus tersebut kemudian
diayak menggunakan ayakan dengan ukuran 120 mesh. Kemudian, serbuk tersebut disimpan dalam tempat
penyimpanan. Isolasi a-selulosa dilakukan dengan dua tahapan yaitu sebagai berikut:
a. Delignifikasi

Isolasi a-selulosa dilakukan dalam beberapa tahap. Tahapan awal yang dilakukan yaitu delignifikasi
menggunakan NaOH. Serbuk batang ubi kayu di delignifikasi menggunakan NaOH 17,5% b/v dipanaskan
pada suhu 90°C selama 3 jam dengan pengadukan terus-menerus, perbandingan antara sampel dan NaOH
adalah 1:10 [11]. Pada tahap ini, terjadi pembentukan bubuk pulp selulosa dimana a-selulosa terisolasi
sebagai residu. Serat tanaman kemudian dipisahkan kembali dari larutan melalui proses penyaringan dan
pemerasan. Pulp yang dihasilkan dicuci beberapa kali hingga mencapai pH antara 6-7.

b. Bleaching

Hasil Pulp dari proses delignifikasi selanjutnya dilakukan proses bleaching. Proses ini dilakukan
dengan merendam pulp dalam 1600 ml larutan NaOCI dengan variasi konsentrasi (2%,3%,4%) Vv/v.
Kemudian dipanaskan pada suhu 80°C selama 45 menit (diulangi hingga 2 kali). Kemudian, larutan tersebut
disaring dan residu yang diperoleh dibilas secara berulang menggunkan air suling hingga tercapai pH netral.
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Selanjutnya, pulp dikeringkan dalam oven pada suhu 50°C hingga mencapai berat konstan. Hal yang sama
dilakukan menggunakan 1600 ml larutan H2O> dengan variasi konsentrasi (2%, 3%, 4%) v/v kemudian
dipanaskn pada suhu 80°C selama 45 menit (diulangi hingga 2 kali). Setelah itu, larutan tersebut di saring
dan residu yang diperoleh di bilas secara berulang menggunakan air suling hingga tercapai pH netral.
Selanjutnya, pulp dikeringkan dalam oven pada suhu 50°C hingga mencapai berat konstan. Pulp kering yang
dihasilkan disebut a-selulosa. Kemudian di analisi untuk mengetahui kandungan lignoselulosa.

2.2 Hidrolisis Asam

Alfa selulosa yang diperoleh selanjutnya dilakukan hidrolisis. Alfa selulosa selanjutnya ditambahkan
larutan HCI 2,5 N (rasio 1:11) [11]. Kemudian campuran dididihkan pada suhu 105 °C selama 45 menit.
Sampel hasil hidrolisis dicuci dengan air suling sampai pH larutan filtrat netral (pH=7). Hasil yang
diperoleh kemudian dikeringkan menggunakan freeze dryer. Hasil tersebut adalah mikrokristal selulosa.
Kemudian mikrokristal selulosa dilakukan analisa kadar lignoselulosa, analisa XRD dan analisa Particle Size
Analyzer.

2.3 Analisis Kadar Lignoselulosa
Menganalisa komponen lignoselulosa berupa kandungan lignin, selulosa dan hemiselulosa dapat

menggunakan metode Chesson sebagai berikut [12]:

1. Sampel batang ubi kayu sebanyak 1 gram direfluks dengan 150 mL H,O pada suhu 100°C selama 2 jam.
Kemudian dimasukkan ke dalam oven pada suhu 105 °C dan dikeringkan hingga berat konstan.

2. Residu sampel yang telah kering direfluks kembali selama 2 jam pada suhu 100 °C dengan 150 mL
larutan H,SO4 0,5 M. kemudian dicuci dengan aquades hingga netral dan dikeringkan kembali hingga
berat konstan.

3. Residu sampel yang telah kering direfluks selama 4 jam pada suhu kamar dengan 10 mL 72% (v/v)
H2S04, kemudian diencerkan dengan larutan H,SO4 0,5 M dan direfluks kembali selama 2 jam pada suhu
100 °C.

4. Residu sampel yang telah kering kemudian diabukan dalam furnace pada suhu 575°C hingga berat
konstan. Untuk menentukan kandungan komponen lignoselulosa dapat menggunakan perhitungan sebagai
berikut:

Hemiselulosa (%) = % X100 i (1)
Selulosa (%) = =% X 1000 ..o )
Lignin (%) = =5 X 100%  .ooccorcorcmimsescscssor ?)

2.4  Analisis X-Ray Diffraction (X-RD)

Analisis X-Ray Diffraction dilakukan terhadap suatu produk unttuk memperoleh persen derajat
kristalinitas dan ukuran dari kristal. Derajat kristalinitas mempengaruhi sifat mekanik dan sifat fisika suatu
polimer. Persamaan yang digunakan untuk memperoleh nilai derajat kristalinitas adalah [13]:

CI(%) = == X 100%  cvvveereeeeeeeeeeeeeeeeeceseeeeeeecereee @)

Ic+l,
2.5 Analisis Particle Size Analyzer (PSA)
Plastic Size Analyzer (Particle Size Analyzer) adalah alat yang digunakan untuk mengidentifikasi
penyebaran ukuran partikel berukuran micrometer hingga nanometer. Kondisi hasil pengukuran sampel yang
diambil dapat diasumsikan sebagai representasi dari keseluruhan kondisi sampel [13].
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3. HASIL DAN PEMBAHASAN
3.1 Pengaruh Variasi Konsentrasi Zat Pemutih NaOCI dan H»O. terhadap Penurunan Kadar
Lignin pada a-Selulosa dari Batang Ubi Kayu
Batang ubi kayu mengandung komponen yang terdiri dari selulosa 39,17%, hemiselulosa 20,24% dan
lignin 36,06%. Sebanyak 80 gramserbuk batang ubi kayu di delignifikasi menggunakan NaOH 17,5% b/v
selama 3 jam pada suhu 90°C. Tahap delignifikasi bertujuan untuk menguraikan polimer lignin yang terdapat
dalam batang ubi kayu sehingga lignin akan larut bersama air [10][14]. Natrium hidroksida digunakan
karena dapat masuk ke dalam serbuk batang ubi kayu dan memecah lignin sehingga lignin lebih larut,
sehingga menurunkan kadar lignin. Perubahan yang terjadi sebelum dan setelah tahap delignifikasi dapat
dilihat pada gambar dibawah ini:

Gambar 1. Serbuk Batang Ubi Sebelum di Isolasi dan tahap Delignifikasi

Pulp hasil tahap delignifikasi selanjutnya di proses di tahap bleaching. Pada tahap ini, zat pemutih
yang digunakan yaitu NaOCI dan H,O, dimana pada variasi konsentrasi yang digunakan yaitu 2%, 3%, dan
4% (v/v). Tahap bleaching digunakan untuk memutihkan pulp yang berwarna coklat dari tahap delignifikasi.
Pada tahap bleaching terjadi perubahan warna yaitu menjadi lebih terang dan perubahan pada tekstur, yakni
dari tekstur kasar menjadi halus [14]. Pulp yang sudah dinetralkan dengan aquades lalu di bleaching
menggunakan NaOCI dan HO, dengan konsentrasi bervariasi 2%, 3%, dan 4% (v/v) pada suhu 80°C selama
45 menit diulangi sebanyak 2 kali. Gambar berikut menunjukkan hasil dari tahap bleaching yang dilakukan
pada penelitian ini.

f
Al

‘}‘

Gambar 2. Serbuk Pulp Kering Hasil Bleaching yang Menggunakan Zat Pemutih NaOCl Variasi
Konsentrasi 2%,3% dan 4%.
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Gambar 3. Serbuk Pulp Kering Hasil Bleaching dengan Zat Pemutih H,O, Variasi Konsentrasi 2%, 3% dan
4%.

Pada tahap bleaching menggunakan H,O, didapatkan selulosa berwarna kuning, hal ini terjadi
dikarenakan kandungan lignin yang terdapat di dalam sampel masih mengikat selulosa. Pada proses
bleaching, penggunaan pelarut H>O, tidak menghasilkan pelarutan maksimal dari oksidasi lignin. Hidrogen
peroksida mengoksidasi lignin sehingga menyebabkan pulp berwarna gelap [15]. Selama proses bleaching
peroksida berlangsung, jumlah lignin dan selulosa mengalami penurunan jumlah. Pada tahap ini, hidrogen
peroksida mula-mula akan terdegradasi sesuai dengan persamaan reaksi berikut [16]:

H,0, —» H,0 + On
Mekanisme reaksi penguraian hidrogen peroksida adalah [16] :
H,0, — 20H"
H,0,+ OH* - OOH* + H,0
OOH* + OH* - H,0 + 20n

Selama tahap pemutihan menggunakan zat pemutih NaOCI di dapatkan serbuk pulp kering berwarna
putih. Hal ini terjadi karena pada saat proses bleaching berlangsung, lignin terdegradasi menjadi rantai-rantai
pendek akibat larutan NaOCI sehingga mudah terlarut tersebut. Larutan NaOCI yang dilarutkan dalam air
dapat menghasilkan HOCI yang berfungsi sebagai oksidator yang kuat. Zat ini mampu memutus ikatan
lignoselulosa dan ikatan eter pada struktur lignin, sehingga meningkatkan derajat putihnya [17]. Akibatnya,
selulosa yang semula berwarna coklat pekat kemudian berubah menjadi putih dan lignin lebih mudah larut
dalam air. Saat pencucian dilakukan, air membawa sisa lignin dan hanya a-selulosa yang tersisa. Persamaan
reaksi yang terjadi selama proses pemutihan menggunkan NaOCI terlihat pada reaksi berikut [17]:

NaClan — a+aq + Clo_aq
ClOy + HO — HOClyq + HO g

i HOCLOH | |
Lignoselulosaiy — Ligningg) + selulosas

) . terdegradasi | ; )
Lignin - Lignin terdegradasi ,q)

Serbuk yang dihasilkan dari tahap bleaching lalu dilakukan uji karakteristik lignoselulosa. Pengujian

lignoselulosa bertujuan untuk mengetahui pengaruh zat pemutih terhadap kadar lignin yang terkandung di
dalam o-selulosa. Pada table di bawah ini merupakan data hasil pengujian lignoselulosa a-selulosa.
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Tabel 1. Hasil Uji Kadar Lignin

Bahan Lig.no?elulosa
Lignin (%)

Bahan Baku 36,06
Bahan Baku + NaOCl 2% 29,65
Bahan Baku + NaOCI 3% 8,15

Bahan Baku + NaOCl 4% 7,94

Bahan Baku + H>O; 2% 29,80
Bahan Baku + H,O; 3% 26,71
Bahan Baku + H>O; 4% 26,07

Penurunan kadar lignin pada bahan baku sebelum proses bleaching dan setelah proses bleaching
menggunakan NaOCI dengan variasi konsentrasi (2%,3%,4%) masing-masing sebesar 18%, 77%, 78%. Hal
ini disebabkan semakin tinggi konsentrasi pelarut pemutihan, kerusakan lignin juga semakin besar sehingga
tingkat kecerahan semakin meningkat. Sedangkan, Penurunan kadar lignin pada bahan baku sebelum proses
bleaching dan setelah proses bleaching menggunakan H,O, variasi konsentrasi (2%,3%,4%) masing-masing
sebesar 17%, 26%, 28%. Semakin meningkat konsentrasi H,O, yang digunakan, maka semakin rendah
kandungan lignin pada serbuk batang ubi kayu hasil bleaching. Hal ini terjadi karena konsentrasi H-O, yang
lebih tinggi dapat meningkatkan kemampuan oksidasi H20-, sehingga lebih banyak komponen hemiselulosa
dan lignin yang terdegradasi.

3.2 Karakteristik Mikrokristal Selulosa Berdasarkan Analisis Lignoselulosa, Analisis X-Ray

Diffraction (X-RD) dan Analisis Particle Size Analyzer (PSA)

Perbedaan warna antara mikrokristal selulosa menggunakan zat pemutih NaOCl dan H2O..
Penggunaan HCI guna untuk memecah sisa lignin pada serbuk batang ubi kayu. Selulosa yang diperlukan
yaitu mikrokristal selulosa dalam bentuk kristalin yang terdapat pada sel lignin, sehingga sel lignin perlu
dirusak untuk mengisolasi mikrokristal dari lignin [18]. Proses hidrolisis asam berfungsi memutuskan ikatan
pada rantai selulosa pada daerah amorf [19]. Penurunan daerah amorf mengakibatkan peningkatan
kristalinitas selulosa dan berbentuk mikrokristal selulosa.

Maoct 17,

|- | |

Gambar 4. Mikrokristal Selulosa Menggunakan Zat Pemutih NaOCl Variasi 2%, 3% dan 4%.
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Gambar 5. Mikrokristal Selulosa Menggunakan Zat Pemutih H,O, variasi Konsentrasi 2%, 3% dan 4%.

3.2.1 Analisis Lignoselulosa

Mikrokristal selulosa kemudian dilakukan pengujian lignoselulosa, dimana pada pengujian ini
dilakukan 2 bahan terbaik dari masing-masing zat pemutih. Mikrokristal selulosa yang dilakukan pengujian
lignoselulosa yaitu mikrokristal selulosa menggunakan zat pemutih NaOCIl 4% dan mikrokristal selulosa
menggunakan zat pemutih H,O, 4%. Data hasil pengujian tersebut sebagai berikut.

Tabel 2. Hasil Pengujian Lignoselulosa Mikrokristal Selulosa

Lignoselulosa
Bahan : T .
Hemiselulosa % Selulosa % Lignin %
mikrokristal selulosa (NaOCl 4%) 2,25 80,13 1,16
mikrokristal selulosa (H2O, 4%) 6,24 74,47 15,71

Berdasarkan dat yang telah didapatkan, terjadi penurunan kadar lignin pada tahap hidrolisis. Semakin
meningkat kadar alfa selulosa yang diperoleh, maka semakin meningkat pula tingkat kemurnian mikrokristal
selulosa. HCI digunakan untuk menghilangkan sisa lignin pada serbuk batang ubi kayu. Selama proses
hidrolisis asam berlangsung, komponen penyusun dinding sel tumbuhan, seperti lignin dan hemiselulosa
akan terlarut menyebabkan selulosa dapat terbebas dari lignin dan hemiselulosa. Mikrokristal selulosa pada
perlakuan bleaching menggunakan NaOCI didapatkan selulosa sebanyak 80,13% dan terjadi penurunan
kadar lignin sehingga lignin yang tersisa sebanyak 1,16%. Mikrokristal selulosa pada perlakuan bleaching
menggunakan H,0; didapatkan selulosa sebanyak 74,46% dan terjadi penurunan kadar lignin sehingga lignin
didapatkan sebanyak 15,71%.

3.2.2 Analisis X-Ray Diffraction (X-RD)

Hasil dari pengujian XRD yang telah dilakukan pada sampel, data XRD kemudian diolah

menggunakan aplikasi origin pro maka didapatkan grafik pada gambar di bawah ini.
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Grafik 1. Perbandingan Pola Difraksi Mikrokristal Selulosa Menggunakan Zat Meputih NaOCl Konsentrasi
2%, 3% dan 4%.
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Grafik 2. Perbandingan Pola Difraksi Mikrokristal Selulosa Menggunkan Zat Pemutih H>O, Konsentrasi
2%, 3% dan 4%.

Tabel 3. Kristalinitas Mikrokristal Selulosa

Bahan Kcristalinitas (%)
Mikrokristal selulosa (NaOCI 2%) 70,5
Mikrokristal selulosa (NaOCI 3%) 73,2
Mikrokristal selulosa (NaOCI 4%) 80
Mikrokristal selulosa (H2O» 2%) 67
Mikrokristal selulosa (H2023%) 74
Mikrokristal selulosa (H>O, 4%) 78
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Nilai indeks kristalinitas meningkat karena konsentrasi NaOCIl yang digunakan selama proses
bleaching meningkat. Semakin banyak kandungan lignin yang hilang pada saat proses bleaching, semakin
efisien hidrolisis selulosa. Hal ini disebabkan pada saat proses bleaching, lignin dan hemiselulosa yang
terkandung dalam pulp ikut terlarut karena lignin dan hemiselulosa dapat menghambat jalannya reaksi yang
sedang berlangsung. Indeks kristalinitas pada masing-masing konsentrasi meningkat hal ini disebabkan oleh
pengurangan dan penghilangan senyawa amorf non-selulosa dan kristalinitas dapat ditingkatkan dengan
proses hidrolisis asam. NaOCI juga dapat mengoksidasi selulosa secara spesifik pada zona amorfnya [20].
Hal ini juga berpengaruh pada proses hidrolisis, dimana pada proses tersebut berfokus memecah daerah
amorf dan menyisakan daerah kristalin. Indeks kristalinitas mikrokstal selulosa pada perlakuan bleaching
menggunakan H,O- konsentrasi masing-masing 2%, 3%, dan 4% mencapai masing-masing 67%, 74%, dan
78%. Indeks kristalinitas mikrokristal selulosa pada perlakuan bleaching menggunakan NaOCI konsentrasi
masing-masing 2%, 3%, dan 4% mencapai 70,5%, 73,2%, dan 80,0%. Semakin tinggi konsentrasi pelarut
bleaching maka kristalinitas yang didapatkan semakin tinggi pula.

Nilai indeks kristalinitas pada perlakuan bleaching menggunakan H,O lebih kecil dibandingkan
perlakuan bleaching menggunakan NaOCI. Hidrogen peroksida merupakan asam lemah yang hampir
seluruhnya ada dalam bentuk tak terdisosiasi pada pH < 9,0. Nilai indeks kristalinitas mikrokristal selulosa
(H202) lebih kecil dibandingkan mikrokristal selulosa (NaOCI), Karena saat proses bleaching penggunaan
H>0O, dalam kondisi asam hal ini menyebabkan lignin tidak larut dalam kondisi asam. Banyaknya kandungan
lignin dalam bahan menyebabkan pada saat proses hidrolisis pelarut susah menyerap ke daerah amorf
dikarenkan terhalang oleh lignin [21]. Tingginya kristalinitas yang dihasilkan disebabkan oleh berkurangnya
kadar hemiselulosa dan lignin di daerah amorf yang mempengaruhi molekul selulosa. Peningkatan
kristalinitas terjadi karena tahap hidrolisis akan memutus rantai panjang selulosa, sehingga bagian amorf
pada bagian mikrofibril selulosa terputus dan menyisakan bagian kristalin [22]. Semakin sedikit amorf maka
tingkat kristalinitas akan meningkat.

Berdasarkan hasil pengujian XRD yang telah dilakukan, dapat di lihat bahwa keseluruhan bahan yang
telah dilakukan termasuk ke dalam mikrokristal selulosa dengan indeks kristalinitas sekitar 55-80%. Pada
penelitian ini hasil terbaik indeks kristalinitas yaitu NaOCI konsentrasi 4% dan H.0, 4% yaitu 80% dan 78%
dimana indeks kristalinitas mendekati indeks kristalinitas komersial. Pada penelitian yang dilakukan oleh L.
Lismeri pada tahun 2020 dalam penelitian ini memanfaatkan batang ubi kayu menghasilkan indeks
kristalinitas sebesar 78,12%. Perbedaan kristalinitas dipengaruhi oleh berbagai perlakuan kimia maupun
fisika.

3.2.3 Analisis Particle Size Analyzer (PSA)

Kemudian karakterisasi menggunakan alat Particle Size Analyzer bertujuan untuk mengidentifikasi
sebaran ukuran partikel dan ukuran rata-rata partikel dari masing-masing serbuk mikrokristal selulosa.
Berikut merupakan grafik hasil pengujian Particle Size Analyzer.
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Grafik 3. Mikrokristal Selulosa pada Perlakuan Bleaching Menggunakan Zat Pemutih (a) NaOCI 2%, (b)
NaOCl 3%, (c) NaOCl 4%, (d) H202 2%, (e) H202 3% dan (f) H>O: 4%.

Pada grafik Particle Size Analyzer menampilkan pola garis naik turun. Pola garis tersebut
menunjukkan persebaran ukuran Kristal selulosa bahan uji pada perbandingan volume (%) dengan rentang 0-
100% dan diameter (um) antara 0,375-2000 pm. semakin tinggi grafik maka volume Kiristal selulosa pada
ukuran tertentu semakin tinggi. Apabila grafik semakin ke kanan, maka ukuran Kristal selulosa akan
semakin besar. Berikut tabel ukuran partikel mikrokristal selulosa.

Tabel 4. Ukuran Partikel Mikrokristal Selulosa

Bahan

Ukuran Partikel (um)
Volume <25%

Mikrokristal selulosa (NaOCl 2%)
Mikrokristal selulosa (NaOCl 3%)
Mikrokristal selulosa (NaOCl 4%)
Mikrokristal selulosa (H>02 2%)
Mikrokristal selulosa (H202 3%)
Mikrokristal selulosa ( H,O2 4%)

38,58
29,27
26,30
36,89
58,85
37,11

Hasil analisis Particle Size Analyzer batang ubi kayu menunjukkan kurang dari 25% populasi partikel
memiliki ukuran yang beragam. Perbedaan ukuran partikel dikarenakan variasi konsentrasi larutan yang di
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pakai saat proses bleaching. Semakin tinggi konsentrasi pelarut zat pemutih, semakin banyak lignin yang
terdegradasi sehingga hasil yang didapatkan yaitu selulosa murni. Proses bleaching menghilangkan pengikat
dan kotoran lain yang masih ada setelah proses delignifikasi [23]. Hal ini mengakibatkan pengurangan
ukuran partikel dari bahan. Penghapusan pengikat selulosa dengan perlakuan kimiawi membentuk serbuk
yang masih berukuran besar menjadi ukuran mikro [24]. Mikrokristal selulosa yang diinginkan berbentuk
kristalin, sehingga untuk mengisolasi mikrokristal tersebut, sel lignin harus dirusak terlebih dahulu [25]. Hal
ini menyebabkan perbedaan ukuran partikel, pada saat sebelum di proses bahan baku berstruktur kasar
setelah dilakukan perlakuan hasil yang dihasilkan berstruktur halus. Jika lignin yang terkandung dalam
serbuk hasil bleaching sedikit, maka pada proses hidrolisis HCI dengan mudah memecah daerah amorf
sehingga menyisakan daerah kristalin. Hidrolisis asam memutus ikatan-ikatan selulosa di daerah amorf [19].
Perubahan ukuran disebabkan oleh proses hidrolisis asam. Hidrolisis terjadi pada daerah amorf
mengakibatkan hilangnya daerah amorf, sehingga derajat polimerisai menurun dan banyak polimer larut dan
terbentuk ikatan selulosa baru dengan ukuran partikel lebih kecil.

Mikrokristal selulosa pada perlakuan bleaching menggunakan H,O, dengan konsentrasi 2%, 3%, dan
4% ukuran parikel rata-rata yaitu 36,89 um, 58,85 um, dan 37,11 um. Pada mikrokristal selulosa pada
perlakuan bleaching menggunakan NaOCI dengan konsentrasi 2%, 3%, dan 4% ukuran parikel rata-rata
yaitu 38,58 um, 29,27 um, dan 26,30 um. Jika dibandingkan dengan ukuran mikrokristal selulosa komersial,
ukuran partikel yang dilakukan pada penelitian ini lebih besar. Tingkat kristalinitas, dimensi keragaman, dan
morfologi tergantung pada sumber bahan dan persiapan kondisi selulosa. Mikrokristal selulosa yang
dihasilkan masuk ke ukuran mikrokristal selulosa dengan ukuran partikel 10-200 pm. mikrokristal yang
berbentuk serbuk, digunakan misalnya sebagai pengisi dan pengikat pada tablet medis dan tablet makanan
untuk tujuan diet. Penelitian yang berjudul preparasi dan karakterisasi mikrokristalin selulosa (MCC)
berbahan baku tandan kosong kelapa sawit (TKKS), penelitian ini melakukan bleaching sebanyak dua kali,
dimana pada bleaching pertama menggunakan NaOCI dan pada bleaching kedua menggunakan H:O..
Mikrokristalin selulosa (MCC) yang dihasilkan memiliki diameter sebesar 0,5281um. Perbedaan ukuran
partikel dipengaruhi oleh berbagai faktor perlakuan kimia dan fisik serta jenis bahan baku yang digunakan
[10].

4. KESIMPULAN

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan adalah perbedaan jenis pelarut dan
variasi konsentrasi proses bleaching berpengaruh pada penurunan kadar lignin, pada NaOCI konsentrasi 4%
penurunanan kadar lignin dari bahan baku hingga menjadi alfa selulosa sebesar 78% sedangkan pada pelarut
H>O, konsentrasi 4% sebesar 28%. Ditinjau dari indeks kristalinitas dan ukuran partikel, meningkatnya
konsentrasi zat pemutih menyebabkan berkurangnya kandungan lignin yang terdapat pada mikrokristal
selulosa sehingga indeks kristal meningkat dan ukuran partikel menurun.
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