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Abstrak -- Selulosa adalah biopolimer terbanyak jumlahnya di alam dan memiliki arti yang sangat
penting untuk industri serat dan kertas. Partikel selulosa dicirikan memiliki tingkat kekristalan yang tinggi
dan mempunyai ukuran dari beberapa ratus nanometer (nm) sampai 100 mikrometer (um). Partikel
selulosa ini banyak digunakan dalam bentuk murninya sebagai filler pada industri makanan untuk
menambah konsistensi dan tekstur makanan. Tujuan utama penelitian ini dapat dibagi menjadi dua.
Pertama adalah untuk mempelajari pembuatan larutan selulosa dengan menggunakan larutan selulosa-
sodium hidroksida. Kedua, mempelajari proses pembuatan partikel nano dengan metode sol-gel
dengan menggunakan larutan selulosa-sodium hidroksida yang dipersiapkan sebelumnya. Bahan kimia
yang dipakai untuk pembuatan larutan garam adalah Sodium hidroksida (NaOH), sodium klorida (NaCl),
sodium sulfat (NaSOgy), seng klorida (ZnCl), seng sulfat (ZnSO.), amonium klorida (NH4Cl), amonium
sulfat ((NH4)2SOg4). Pertama menentukan tingkat kelarutan pulp, pembuatan larutan basa-selulosa,
proses ultrasonication dan dialysis, analisis SEM dan Flow Cytometry. Hasil eksperimen didapatkan
enzyme-treated pulp menghasilkan tingkat kelarutan yang lebih tinggi dibandingkan dengan untreated
pulp,ukuran partikel selulosa terkecil dihasilkan dari proses koagulasi di larutan NaCl yaitu sekitar 300
nm, dan perlakuan ultrasonication cukup efektif untuk menghasilkan ukuran dan jumlah partikel
berukuran nanometer. Metode ini bisa menjadi metode alternatif yang ramah lingkungan untuk
menghasilkan produk selulosa. Proses koagulasi yang diikuti dengan perlakuan ultrasonication
menghasilkan ukuran rata-rata partikel 200 nm dan jumlah rata-rata partikel sekitar 25,000.

Kata kunci: selulosa biopolimer, membrane dialylis, koagulasi, ultrasonication

1. LATAR BELAKANG menggunakan larutan selulosa-sodium
hidroksida. Pada tahap ini persentase terlarutnya
selulosa pada larutan sodium hidroksida
dipelajari. Kedua, mempelajari proses pembuatan
partikel nano dengan metode sol-gel dengan
menggunakan larutan selulosa-sodium hidroksida
yang dipersiapkan sebelumnya. Pada tahap ini
diteliti keefektifan proses koagulasi (sol-gel)
larutan selulosa-sodium hidroksida pada larutan
garam dan larutan asam untuk membentuk

Selulosa adalah salah satu biopolimer yang
terbanyak jumlahnya di alam. Selulosa memiliki
arti yang sangat penting untuk industri serat dan
kertas [1, 2, 13]. Selulosa dan beberapa
turunannya juga banyak dipakai di berbagai
cabang industri lain seperti makanan, cat dan
biopolimer. Salah satu turunan dari produk
selulosa yang semakin banyak digunakan adalah

partikel selulosa. Partikel selulosa dicirikan partikel selulosa.
memiliki tingkat kekristalan yang tinggi dan
mempunyai ukuran dari beberapa ratus 2. BAHAN AND METODE PENELITIAN

nanometer (nm) sampai 100 mikrometer (um) [8].
Partikel selulosa ini banyak digunakan dalam
bentuk murninya sebagai filler pada industri
makanan untuk menambah konsistensi dan
tekstur makanan [4]. Industri palstik

2.1 Bahan

Untreated dissolving pulp diperoleh dalam bentuk
lembaran dari Domsjé Fabriker Ab dan pulp yang

menggunakan partikel selulosa sebagai coating
pada pembuatan komposit thermoplastic [3].

Pada penelitian ini, partikel selulosa diperoleh
dengan melarutkan serat selulosa di larutan
sodium hidroksida dan diikuti dengan proses sol-
gel untuk mendapatkan partikel nano. Proses
pelarutan serat selulosa dengan sodium
hidroksida adalah salah satu metode mutakhir
yang dikembangkan akhir-akhir ini sebagai upaya
untuk menemukan proses alternatif untuk
menggantikan proses-proses sebelumnya yang
menggunakan zat beracun karbon disulfida yang
berbahaya untuk alam [5, 6, 15].

Tujuan utama penelitian ini dapat dibagi
menjadi dua. Pertama adalah untuk mempelajari
pembuatan larutan selulosa dengan

sudah mendapat perlakuan enzym diperoleh dari
Departemen Illmu Material Serat, Universitas
Teknologi Tampere.

Bahan kimia yang dipakai untuk pembuatan
larutan garam adalah Sodium hidroksida (NaOH),
sodium klorida (NaCl), sodium sulfat (NaSOas),

seng klorida (ZnCl), seng sulfat (ZnSOa),
amonium klorida (NH4Cl), amonium sulfat
((NH4)2S0s).
2.2 Metode

a) Menentukan tingkat kelarutan pulp (yang
sudah mendapat perlakuan enzym
ataupun yang belum)
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Larutan 20 ml NaOH 8.5 wt% disiapkan. 0.70 g
selulosa kering dibasahkan dengan air dan
kemuadian direndam di dalam larutan NaOH.
Kemudian campuran tersebut diaduk pada suhu -
5 oC selama 10 menit pada 2000 rpm. Campuran
yang dihasilkan disentrifugasi selama 10 menit.
Setelah  sentrifugasi endapan yang ada
dipisahkan dengan supernatant. Endapan yang
ada direaksikan dengan 10% asam sulfat,
kemudian dicuci dengan air distilasi dan
dikeringkan pada 120 °C. Kelarutan selulosa
dihitung dengan persamaan berikut [33]:

S =100 x [(0.70 - W; )/ 0.70]

Dimana W; adalah berat selulosa yang tidak
terlarut.

b) Pembuatan larutan basa-selulosa untuk
proses presipitasi (koagulasi)

Selulosa 2 g diendapkan di 53.8 ml air. Campuran
selulosa dan air tersebut kemudian didinginkan
pada 2 °C. 5 g NaOH kemudian ditambahkan dan
diaduk merata. Campuran tersebut kemudian
didinginkan kembali pada suhu -20 °C sampai
membeku. Setelah itu campuran beku tersebut
dicairkan kembali pada suhu ruang sampai terlihat
seperti gel. Langkah terakhir ~ adalah
menambahkan 41.2 ml air [32].

c) Koagulasi dengan larutan garam

Enam jenis garam digunakan sebagai larutan
presipitasi yaitu NaCl, Na;SOs, ZnCl, ZnSOsy,
NH4Cl, (NH4), SO4. Setiap larutan garam
disiapkan dengan menambah 10 g garam pada 90
ml air. Larutan garam kemudian diaduk dengan
pengaduk magnetik sampai garam terlarut
sempurna. Koagulasi atau presipitasi dilakukan
dengan menambah tetesan larutan selulosa-
sodium hidroksida pada larutan garam sedikit
demi sedikit, sehingga dihasilkan suspensi putih.

d) Ultrasonication

Sampel hasil koagulasi kemudian mendapatkan
perlakuan gelombang ultrasonik. Perlakuan
gelombang ultrasonik akan menghasilkan
gelombang ultrasonik yang merambat melalui
medium dan sampel. Energi gelombang yang
dihasilkan tersebut akan memecahkan struktur
sampel menjadi bagian-bagian yang lebih kecil
[23]. Perlakuan ultrasonik ini dilakukan dengan
menggunakan ultrasonic disrupter (UD-21; Tomi
Seiko, Tokyo, Japan) pada 20 kHz. Perlakuan
dilaksanakan selama 30 menit dengan interval 5
menit sebanyak 6 kali dengan 30 detik istirahat
diantara interval.

e) Dialysis

Beberapa sampel koagulasi dicuci menggunakan
membran dialysis. Membran dialysis yang
digunakan adalah jenis D-9527 Sigma. Sampel

koagulasi selulosa ditaruh di dalam kantong
dialysis dan kantong tersebut diletakkan di dalam
bak air dengan pengaduk magnetik. Air bak
diganti setiap 15 menit sebanyak 8 kali [4].

f) Scanning Electron Microscope (SEM)

SEM digunakan untuk melihat struktur dan ukuran
asli dari partikel selulosa yang terbentuk. Untuk
karakterisasi dengan SEM tersebut suspensi
partikel selulosa harus dikeringkan terlebih dahulu
dan kemudian dilapisi dengan serbuk emas agar
bersifat konduktif. Peralatan SEM yang digunakan
adalah JEOL SEM T-100 dengan tegangan listrik
15 kV.

dg) Analisis Flow Cytometry

Analisis flow cytometry dilakukan untuk
menentukan jumlah partikel yang melayang di
dalam suspensi selulosa. Untuk keperluan
tersebut suspensi selulosa diencerkan 10 Kkali.
Pengujian ini menggunakan Becton Dickinson
FACSCalibur Flow Cytometers di Laboratorium
Kimia Kayu dan Kertas, Abo Akademi University.

3. HASIL DAN PEMBAHASAN
a) Tingkat kelarutan enzyme-treated pulp dan
untreated pulp

Tingkat kelarutan diperlihatkan pada Tabel 3.1.

Tabel 3.1 Tingkat kelarutan pulp

. Percentage of Percentage of
ngl'gl';ts‘;f solubility (%) | solubility (%)
(9) (Enzyme- (Untreated
9 treated pulp) pulp)
1 83 75
3 78 72

Tabel 3.1 menunjukkan bahwa tingkat kelarutan
pulp yang telah mendapatkan perlakuan enzim
lebih tinggi dibandingkan pulp yang tidak
mendapatkan perlakuan apapun. Secara umum,
untuk  masing-masing  pulp, penambahan
konsentrasi selulosa akan diikuti dengan
penurunan tingkat kelarutan [9]. Salah satu yang
menyebabkan sulithya selulosa untuk dilarutkan
adalah adanya ikatan hidrogen yang membentuk
makromolekul secara keseluruhan [10, 25]. Untuk
memutuskan rantai hidrogen ini hal pertama yang
perlu dilakukan adalah meyisipkan molekul air
diantara molekul-molekul selilosa. Proses ini
disebut swelling. Proses swelling dibantu dengan
adanya molekul sodium hidroksida. Metode
pembekuan yang dilakukan pada percobaan ini
terbukti cukup efektif untuk memutuskan ikatan
hidrogen yang ada. Ketika air membeku volume
air bertambah dan hal ini menyebabkan semakin
terdorongnya ikatan antara molekul selulosa.
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Pada akhirnya ikatan tersebut akan terputus [10,
11,12, 14].

b) Morfologi partikel selulosa
Morfologi dan ukuran partikel selulosa dipelajari

dengan menggunakan Scanning  Electron
Microssope (SEM). Sampel yang dipelajari
diambil dari proses presipitasi pada larutan

garam. Dikarenakan sampel pada pengujian SEM
tersebut dalam keadaan kering, maka gambar
yang dihasilkkan besar kemungkinan berbeda
dengan gambar sampel dalam keadaan di dalam
campuran (suspensi).

(b)
Gambar 3.1 Morfologi partikel selulosa hasil
koagulasi di (a) larutan Na;SO4 dan (b) larutan
ZnS0O4 (Pembesaran 3500 X)

s

Gambar 3.2 Morfologi partikel selulosa hasil
koagulasi di larutan asam (Pembesaran 2000 X)

Gambar 3.1a dan 3.2b menunjukkan morfologi
partikel selulosa hasil koagulasi di larutan Na;SO4
dan ZnSO,. Partikel selulosa pada Gambar 3.1
memiliki porositas yang tinggi dan bentuk yang
tidak beraturan. Partikel tersebut berukuran kira-
kira kurang dari 5 pym. Kemungkinan besar pada
saat proses pengeringan sampel, partikel selulosa
bergabung dengan kristal garam. Gambar 3.2
memperlihatkan partikel selulosa hasil koagulasi
di larutan asam. Ketiga gambar tersebut tidak bisa
dijadikan data mengenai morfologi dan ukuran
partikel selulosa dikarenakan data tersebut
diambil dari sampel yang telah dikeringkan, yang
keadaannya berbeda pada saat sampel masih
berupa suspensi.

c) Pengaruh perlakuan ultrasonication dan
dialysis pada ukuran dan jumlah partikel
selulosa

25000
ultrasonic treatment

200000 f N o no treatmentt

150004 dialysis treatment

dialysis and ultrasonic

10000 - treatment

Number of particle

5000

0= iika, SUP SIS

0,1 1 10

particle size (micro meter)

™
100

Gambar 3.3 Jumlah partikel vs ukuran partikel
selulosa

Gambar 3.3 menunjukkan bahwa sampel
yang mendapat perlakuan ultrasonication atau
dialysis memiliki ukuran rata-rata partikel terkecil
yaitu sekita 200 nm sampai 300 nm. Sampel yang
mengalami perlakuan ultrasonication dan dialysis
memiliki ukuran partikel lebih besar yaitu sekitar 1
um. Ukuran terbesar dimiliki oleh partikel dari
sampel yang tidak mendapatkan perlakuan
apapun, yaitu sekitar 3 ym.

Gambar 3.3 juga menunjukkan bahwa
perlakuan yang berbeda menghasilkan jumlah
partikel yang berbeda pula. Jumlah rata-rata
partikel terbanyak dihasilkan dari sampel yang
mendapat perlakuan ultrasonication, yaitu 25000
partikel. Sampel yang mendapat perlakuan
dialysis mempunyai jumlah partikel sekitar 10.000.
Sampel yang tidak mendapat perlakuan apapun
memiliki jumlah partikel terkecil yaitu kurang dari
5000.

Dari hasil ini terlihat bahwa perlakuan
ultrasonication dan dialysis memiliki dampak
dalam pembentukan ukuran partikel yang lebih
kecil pada sampel. Hasil ini menunjukkan bahwa
kedua perlakuan ini menghasilkan sejumlah besar
partikel berukuran kecil [27, 28].

Tujuan utama dari dialysis adalah untuk
membuang ion yan berlebih dan partikel yang
tidak terlarut di larutan. Campuran dispersi ditaruh
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di dalam kantong yang memiliki lubang yang
cukup kecil dimana partikel yang tidak terlarut bisa
lolos keluar. Pemisahan ini disebut pemisahan
selektif [20]. Jumlah partikel selulosa dari sampel
perlakuan dialysis berjumlah sekitar 10.000.

Pada perlakuan ultrasonication, getaran
ultrasonik memecahkan gumpalan partikel
menjadi bagian-bagian yang lebih kecil [21, 22].
Sampel yang hanya mengalami perlakuan
ultrasonication memiliki ukuran partikel rata-rata
sekitar 100 nm. Jumlah partikel selulosa dari
sampel yang mengalami hanya ultrasonication
adalah 23.000. Dapat disimpulkan bahwa
perlakuan ultrasonication cukup efektif untuk
menghasilkan jumlah yang besar partikel
berukuran nano.

Sampel yang mengalami perlakuan dialysis
dan ultrasonication juga menunjukkan
menurunnya jumlah partikel jika dibandingkan
dengan sampel dialysis atau ultrasonication, yaitu
sekitar 7.000 partikel. Ukuran partikel rata-rata
dari sampel yang mengalami dialysis dan
ultrasonication adalah 1 uym. Ukuran ini lebih
besar dibandingkan dengan sampel yang
mengalami ultrasonication atau dialysis. Partikel
yang lebih besar yang dihasilkan oleh proses
dialysis tidak efektif untuk dipecahkan oleh proses
ultrasonication. Proses ripening juga mungkin bisa
terjadi dimana tumbukan antar partikel
menghasilkan penyatuan partikel menjadi partikel
yang lebih besar [23, 24].

d) Proses Koagulasi Pada Larutan Garam
Pada bagian ini larutan selulosa dikoagulasikan di
larutan garam. Terdapat 6 jenis larutan garam
yang dapat dibagi menjadi 2 jenis anion yaitu: CI-
dan SO.% . Setiap anion ini digabung dengan 3
jenis kation: Na*, Zn* dan NH4*. Larutan selulosa-
NaOH dikoagulasikan pada suhu ruang.
Pengaduk magnet digunakan untuk mengaduk
campuran dan untuk memecahkan koagulasi
yang dihasilkan menjadi bagian-bagian yang lebih
kecil.

300 nm dan kurva menunjukkan ada distibusi
jumlah partikel yang merata. Yang terbaik kedua
adalah NH4CI yang mengasilkan ukuran rata-rata
partikel sekitar 400 nm. Untuk larutan garam yang
lain, ukuran partikel masih dibawah 1 uym.

Tabel 3.2 Ukuran rata-rata partikel hasil
koagulasi di larutan garam

NaCl NazS804 | (NH4)2S04 | ZnSO4 | ZnCl2

300 nm | 400 nm 700 nm 2 um 10 ym

7000
6000
5000

Z 4000 {

of particle

(NH4)2504

\ -~ Na2S04

0,1 1 10 100

particle size (micrometer)

3000

numb

2000 -

1000 -

0

Gambar 3.4 Jumlah dan ukuran partikel pada
larutan garam

Gambar 3.4 menunjukkan larutan NaCl paling
efektif untuk menghasilkan ukuran partikel yang
berukuran nano. Ukuran rata-rata partikel adalah

Sampel yang nenunjukkan hasil yang baik adalah
NaCl, NazS0O4 dan (NH4)2SOs. Ini adalah sampel
yang menghasilkan ukuran rata-rata partikel di
bawah 1 ym dan jumlah partikel antara 3000 dan
5000.

Dari hasil ini bisa diasumsi bahwa morfologi
partikel selulosa bervariasi tergantung dari tingkat
koagulasi, kecepatan adukan dan konsentrasi
garam [21]. Partikel-partikel yang berukuran lebih
kecil dapat dihasilkan dari kombinasi tingkat
koagulasi yang rendah dan kecepatan adukan
yang tinggi [21, 34].

Dari bentuk fisik koagulasi yang terjadi maka
dapat diasumsi bahwa konsentrasi garam yang
dipakai cukup tinggi. Oleh karena itu pada kasus
ZnS04 dan ZnCl2 koagulasi yang cukup besar dan
kasar dihasilkan. Pada kasus tersebut kecepatan
adukan tidak menghasilkan ukuran-ukuran
partikel yang lebih kecil karena tidak cukup kuat
untuk memecahkan koagulasi yang terjadi. Hal
lain yang terjadi adalah proses koagulasi yang
terjadi sangat cepat dikarenakan konsentrasi
larutan garam yang tinggi [18, 19]. Terlihat larutan
selulosa yang dimasukkan langsung mengeras
ketika menyentuh larutan garam. Ketika larutan
selulosa ditambahkan pada larutan tanpa diaduk
maka koagulan yang terjadi sama dengan bentuk
pada waktu larutan dimasukkan berbentuk
tetesan, benang panjang atau film [27, 28].

Dari penelitian sebelumnya dapat disimpulkan
bahwa bilangan kation juga berpengaruh pada
proses koagulasi. Larutan garam yang bervalensi
tinggi memiliki daya koagulasi yang lebih tinggi
dibandingkan dengan yang bervalensi rendah.
[29]. Hal ini dapat terlihat pada koagulasi larutan
selulosa pada larutan garam ZnCl; dan ZnSOa,
yang menghasilkan ukuran partikel yang cukup
besar. Sedangkan koagulasi pada larutan garam
bervalensi rendah menghasilkan ukuran rata-rata
partikel selulosa antara 100 sampai 700 nm.

4. KESIMPULAN

1) Enzyme-treated pulp menghasilkan tingkat
kelarutan yang lebih tinggi dibandingkan
dengan untreated pulp. Walaupun demikian,
tingkat kelarutan untreated pulp masih cukup
baik ketika dilarutkan di 8,5% NaOH yang
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diikuti dengan pembekuan larutan pada suhu
-20 °C. Metode ini bisa menjadi metode
alternatif yang ramah lingkungan untuk
menghasilkan produk selulosa.

2) Partikel selulosa dapat dibuat dengan
menggunakan larutan garam sebagai media
untuk koagulasi. Ukuran partikel selulosa
terkecil dihasilkan dari proses koagulasi di
larutan NaCl yaitu sekitar 300 nm.

3) Perlakuan ultrasonication cukup efektif untuk
menghasilkan ukuran dan jumlah partikel
berukuran nanometer. Proses koagulasi yang
diikuti dengan perlakuan ultrasonication
menghasilkan ukuran rata-rata partikel 200
nm dan jumlah rata-rata partikel sekitar
25,000.
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