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Abstrak. Ampas tebu merupakan limbah pertanian yang melimpah di Indonesia, mencapai lebih
dari 750.000 ton setiap tahunnya, namun belum banyak dimanfaatkan. Padahal ampas tebu
mengandung selulosa dalam jumlah tinggi mencapai 52,7%, salah satu yang tertinggi dibandingkan
limbah pertanian lainnya. Mengingat kandungan serat dan ketersediaannya yang tinggi, ampas tebu
memiliki potensi untuk didaur ulang menjadi material bernilai tinggi, termasuk nanoselulosa,
biopolimer berskala nano dengan luas permukaan, kekuatan mekanis, dan kristalinitas yang tinggi.
Penelitian ini mengeksplorasi pemanfaatan selulosa berbahan ampas tebu, yang kemudian
dikompositkan dengan nanopartikel titanium dioksida (TiO:) untuk membentuk nanokomposit.
Isolasi selulosa dilakukan menggunakan metode gabungan kimia dan mekanis yang melibatkan
perlakuan basa, bleaching, dan hidrolisis asam, diikuti dengan ultrasonikasi. Sintesis nanokomposit
dilakukan menggunakan metode dispersi basah dengan campuran air dan etanol sebagai pelarut.
Hasil analisa XRD menunjukkan keberhasilan isolasi nanoselulosa yang ditandai dengan
peningkatan derajat kristalinitas dari 51,37% menjadi 70,55% setelah proses isolasi, serta ukuran
kristal berada pada rentang nanometer, yakni nanoselulosa sebesar 4,31 nm dan nanokomposit
sebesar 35,41 nm. Karakteristik kimia FTIR lebih lanjut memperkuat indikasi keberhasilan isolasi
di mana terjadi penurunan intensitas gugus fungsional komponen amorf seperti C=O dan C=C
aromatik khas hemiselulosa dari 0,0181 menjadi 0,0131 dan dari 0,0314 menjadi 0,0140.

Kata kunci : Ampas tebu, Nanokomposit TiO:-Selulosa, XRD, FTIR

Abstract. Sugarcane bagasse is an abundant agricultural waste in Indonesia, reaching more than
750,000 tons annually, yet it remains underutilized. It contains a high cellulose content of up to
52.7%, one of the highest among agricultural residues. Considering its high fiber content and wide
availability, sugarcane bagasse has significant potential to be recycled into high-value materials,
including nanocellulose, a nanoscale biopolymer with high surface area, mechanical strength, and
crystallinity. This study explores the utilization of cellulose derived from sugarcane bagasse, which
was subsequently composited with titanium dioxide (TiO:) nanoparticles to form nanocomposites.
Cellulose isolation was carried out using a combined chemical and mechanical method involving
alkali treatment, bleaching, and acid hydrolysis, followed by ultrasonication. The nanocomposite
synthesis was performed through a wet dispersion method using a water—ethanol mixture. XRD
analysis confirmed the successful isolation of nanocellulose, as indicated by an increase in
crystallinity index from 51.37% to 70.55% after isolation, with crystal sizes in the nanometer range,
that is 4.31 nm for nanocellulose and 35.41 nm for the nanocomposite. FTIR characterization
corroborates the success of isolation, showing a decrease in the intensity of functional groups
associated with amorphous components such as C=0 and aromatic C=C, from 0.0181 to 0.0131
and from 0.0314 to 0.0140, respectively.
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PENDAHULUAN

Salah satu material yang saat ini tengah
mendapat perhatian sebagai fotokatalis adalah
nanopartikel =~ TiO.,  dikarenakan  aktivitas
fotokatalitik yang efisien, celah pita (band gap)
yang sempit, sensitif terhadap cahaya UV, serta
mampu mendegradasi berbagai polutan organik
dan anorganik [1]. Selain itu, TiO: juga bersifat
tidak beracun, mudah diperoleh karena melimpah
di alam, memiliki stabilitas kimia yang tinggi
dalam rentang pH yang luas, serta biaya
produksinya relatif rendah [2].

Nanopartikel TiO:> memiliki kekurangan
yakni cenderung mengalami aglomerasi. Salah
satu upaya untuk mengurangi terjadinya
aglomerasi adalah dengan menambahkan matriks
yang dapat membantu mendispersikan partikel
TiO> secara lebih merata dan mencegah
penggumpalan [3]. Salah satu matriks yang
dianggap ideal adalah selulosa, karena
ketersediaannya yang melimpah dan mudah
diperoleh. Hampir semua tumbuhan mengandung
selulosa dalam jumlah tinggi, menjadikannya
salah satu sumber daya alam terbarukan yang
sangat luas. Melalui proses isolasi, ukuran selulosa
murni yang dihasilkan dapat bervariasi tergantung
pada bahan baku, metode isolasi, serta teknik
penanganan yang digunakan.

Nanoselulosa merupakan partikel selulosa
yang berukuran kurang dari 100 nm [4]. Ukuran
nanoselulosa yang sangat kecil ini menyebabkan
peningkatan kemampuan dispersi dan
biodegradasi, serta meningkatkan kristalinitas,
aspek rasio, dan luas permukaan spesifik. Oleh
karena itu, nanoselulosa dapat digunakan dalam
berbagai  produk  biodegradable, penguat
membran, penghantar obat, serta pengikat dalam
kertas dan nanokomposit [5]. Nanokomposit yang
merupakan kombinasi antara polimer dan material
anorganik memiliki banyak keunggulan. Aplikasi
penggabungan TiO: dengan nanoselulosa telah
menunjukkan peningkatan pada sifat-sifat TiOa,
seperti  stabilitas yang lebih baik, serta
meningkatnya sifat fotokatalitik, antibakteri, dan
hidrofilik. Hal ini menjadikan nanoselulosa
kandidat yang baik sebagai material komposit
untuk TiO: [6]

Nanoselulosa dapat diperoleh melalui
proses isolasi dari limbah pertanian, salah satunya
adalah ampas tebu (Saccharum officinarum L.).
Ampas tebu, atau sering disebut bagasse,
merupakan produk samping dari proses ekstraksi
cairan tebu. Pemanfaatan limbah ampas tebu di
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Indonesia saat ini meliputi pupuk, pakan ternak,
dan campuran bahan baku kertas, namun masih
dianggap belum optimal mengingat jumlah limbah
yang dihasilkan setiap tahunnya sangat besar,
yakni mencapai 756.582,72 ton pada tahun 2021.
Padahal, ampas tebu mengandung serat yang
cukup tinggi, yaitu selulosa sebesar 52,7%, lignin
24,2%, dan hemiselulosa 20% [7]. Kandungan
selulosa dalam ampas tebu merupakan salah satu
yang tertinggi dibandingkan dengan limbah
pertanian lainnya, seperti ampas kopi sebesar 8,6%
[8] dan batang jagung sebesar 42,6% [9].
Berdasarkan data tersebut, ampas tebu dinilai
memiliki potensi besar untuk diolah menjadi
material dalam pembuatan nanokomposit TiO>—
selulosa.

Isolasi selulosa dapat dilakukan dengan
berbagai metode, seperti hidrolisis asam, hidrolisis
enzimatis, metode mekanis, atau kombinasi dari
beberapa metode tersebut. Metode mekanis
memiliki beberapa kelemahan, seperti
membutuhkan waktu lama serta energi dan
tekanan yang tinggi. Sementara itu, metode
enzimatis memerlukan proses panjang dan
tergantung pada kemampuan mikroorganisme.
Oleh karena itu, metode kimia dianggap sebagai
pilihan paling efisien dalam proses isolasi selulosa.
Metode kimia ini dapat dikombinasikan dengan
metode mekanis atau enzimatis [10]. Kombinasi
antara metode kimia (hidrolisis asam) dan metode
mekanis  telah  dilaporkan  menghasilkan
nanoselulosa dengan nilai indeks kristalinitas (Icr)
yang lebih tinggi (64,9%) dibandingkan tanpa
bantuan proses mekanis (58,6%) [11]. Oleh sebab
itu, dalam penelitian ini, isolasi dilakukan
menggunakan kombinasi metode kimia dan
mekanis.

Sejumlah penelitian sebelumnya terkait
nanokomposit TiO: telah dilakukan. Misalnya,
Anaya (2020) melaporkan bahwa penggabungan
TiO: dengan polisakarida seperti selulosa dapat
meningkatkan sifat mekanik, stabilitas termal,
perlindungan UV, dan sifat anti-air (water-
resistance) diakibatkan interaksi kuat antara gugus
—OH pada selulosa dengan TiO- [12]. Selain itu,
penelitian yang dilakukan oleh Ratod mengenai
fotodegradasi MEF (asam mefenamat)
menunjukkan peningkatan efisiensi fotokatalitik
pada komposit nanoselulosa—TiO:. sebesar
44,97%, dibandingkan dengan efisiensi TiO:
murni yang hanya sebesar 24,2% [13].

Fokus utama dari penelitian ini adalah
mengkaji pemanfaatan ampas tebu sebagai sumber
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selulosa serta karakteristiknya sebagai bahan
nanokomposit. Inisiatif ini diharapkan dapat
berkontribusi dalam mengurangi jumlah limbah
ampas tebu yang sangat melimpah di Indonesia
serta mengolahnya menjadi material yang bernilai

tinggi.

METODE PENELITIAN

Bahan

Bahan-bahan yang digunakan pada
penelitian ini adalah: ampas tebu, NaOH 2% (b/v),
NaOH 12% (b/v), H202, H2SO4 1 % (v/v), ethanol,
Ti0;, dan akuades.

Alat

Peralatan yang digunakan pada penelitian
ini adalah: neraca analitik, penghalus, ayakan 80
mesh, pipet, spatula, gelas beaker, gelas ukur,
hotplate magnetic stirrer, termometer, oven,
centrifuge, kertas saring, freeze dryer.

Prosedur Penelitian
Preparasi Sampel

Sampel yang digunakan dalam penelitian
ini adalah ampas tebu. Ampas tebu mula-mula
dicuci dengan air untuk menghilangkan kotoran,
kemudian dipotong hingga berukuran 2-3 cm dan
dikeringkan dalam oven pada suhu 80 °C. Setelah
kering, ampas tebu dihaluskan dengan chopper
hingga berbentuk serbuk dan diayak menggunakan
saringan berukuran 80 mesh. Serbuk yang lolos
ayakan 80 mesh inilah yang dipergunakan sebagai
bahan dalam isolasi nanoselulosa.

Isolasi Nanoselulosa

Nanoselulosa diisolasi dengan
menggunakanmetode campuran kimia dan
mekanik. Metode kimia diawali dengan dua tahap
perlakuan basa menggunakan larutan NaOH 2%
(b/v) dan NaOH 12% (b/v). Setiap tahap perlakuan
basa dilakukan selama 2 jam pada suhu 80°C
menggunakan /ot plate magnetic stirrer. Setelah
itu, sampel dibilas dengan akuades dan disaring.
Filtrat yang dihasilkan setelah proses perlakuan
basa kemudian dilakukan bleaching menggunakan
250 ml larutan H-O: pada suhu 75°C selama 15
menit. Setelah proses bleaching, sampel dibilas
lagi dengan akuades hingga pH netral dan disaring.
Filtrat yang dihasilkan selanjutnya dihidrolisis
asam menggunakan larutan H.SO4 1% (v/v) pada
suhu 80°C selama 2 jam. Setelah itu, metode
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meknik dilakukan dengan sonikasi selama 2 jam,
kemudian sampel disentrifugasi pada kecepatan
10.000 rpm selama 15 menit. Selulosa yang
diperoleh kemudian dikeringkan menggunakan
alat freeze dryer.

Sintesis Nanokomposit

Nanokomposit disintesis dengan metode
disperse basah. Sebanyak 1 gram nanoselulosa
yang telah diisolasi dari ampas tebu dilarutkan
dalam campuran 50 mL etanol dan 50 mL air.
Kemudian, nanopartikel TiO: ditambahkan ke
dalam larutan tersebut. Larutan diaduk selama 15
menit dan disonikasi selama 20 menit.
Nanokomposit yang telah terdispersi kemudian
dikeringkan dalam oven pada suhu 70°C selama 24
jam, menghasilkan nanokomposit TiO2-Selulosa.
Diagram alir isolasi selulosa ditunjukkan pada
Gambar 1.

Preparasi limbah ampas tebu ‘
Delignifikasi ‘
. 4
‘ Bleaching ‘
¥
Hidrolisis ‘
Selulose ‘

Gambar 1. Diagram alir Isolasi Selulosa

Karakterisasi Sampel

Sampel dianalisis menggunakan FTIR
untuk mengamati gugus fungsi yang terdapat
dalam  sampel. Sampel juga  dianalisis
menggunakan XRD untuk menentukan ukuran dan
indeks kristalinitas.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Sintesis Nanokomposit TiO:-Selulosa

Penelitian ini dilakukan dengan tujuan
mengolah  limbah ampas tebu menjadi
nanokomposit TiO2-Cellulose. Isolasi dilakukan
dengan kombinasi metode kimia dan mekanik.
Proses isolasi diawali dengan pretreatment alkali
menggunakan NaOH 2% dan 12%. Fungsi dari
pretreatment alkali adalah untuk menghilangkan
lamela, yaitu bagian dari serat tanaman yang kaya
akan lignin. Setelah pre-treatment alkali, sampel
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menunjukkan perubahan warna dari kuning muda
menjadi oranye.

Selanjutnya dilakukan proses bleaching
menggunakan H:0.. Setelah bleaching, sampel
yang awalnya berwarna oranye berubah menjadi
putih kekuningan. Perubahan ini terjadi karena
proses bleaching yang dilakukan setelah
pretreatment  basa  berkontribusi dalam
memodifikasi warna sampel menjadi lebih pudar,
karena mampu menghilangkan sisa lignin dan
tanin [14]. Sampel yang telah diputihkan
kemudian mengalami proses hidrolisis asam
menggunakan H.SO4. Asam sulfat yang digunakan
dalam proses hidrolisis bereaksi dengan gugus
hidroksil pada permukaan nanokristal, dan
menghasilkan gugus ester sulfat bermuatan
negatif. ~ Gugus  bermuatan  negatif ini
memengaruhi  kestabilan dispersi nanokristal
selulosa [15].

Setelah proses kimia, tahap selanjutnya
adalah  proses mekanik dengan metode
ultrasonikasi menggunakan gelombang ultrasonik
yang menghasilkan efek kavitasi akustik.
Gelombang ultrasonik menyebabkan gelembung
kavitasi meledak sehingga dapat memutus ikatan
o-glikosida di area amorf selulosa [16].
Ultrasonikasi memiliki beberapa keunggulan
dibandingkan metode mekanik lain seperti
homogenisasi, antara lain waktu yang dibutuhkan
relatif lebih cepat, memberikan kontrol yang lebih
baik terhadap ukuran partikel dan distribusinya
melalui pengaturan daya dan durasi, serta mampu
menghasilkan ukuran yang relatif lebih kecil dan
seragam tanpa memerlukan kecepatan tinggi.
Setelah itu, sampel kemudian dikeringkan
menggunakan metode freeze dry.

Persentase  hasil  (yield)
menggunakan rumus berikut:

dihitung

Yield (%) = 2eratawal (9r) o,

Berat akhir (gr)

Tabel 1. Nilai Rendemen Selulosa Ampas Tebu

Proses Masa (g) Yield (%)
Basa 1 40,01 79,78
Basa 2 34,38 68,55
Bleaching 24,44 48,73
Hidrolisis 20,04 39,96
Asam
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Berdasarkan data pada Tabel 1 diketahui bahwa
hasil rendemen akhir selulosa dari ampas Tebu
adalah sebesar 39,96 %. Hasil pada penelitian ini
serupa dengan penelitian lain yaitu sebesar 27,3%
[17] dan 26,3 % [18]. Sebanyak 1 gram selulosa
yang telah dihasilkan dari proses isolasi kemudian
dikompositkan dengan TiO> menggunakan metode
dispersi basah. Larutan tersebut diaduk selama 15
menit, lalu dilanjutkan dengan ultrasonikasi
selama 20 menit. Nanokomposit yang telah
terdispersi kemudian dikeringkan dalam oven
selama 24 jam, sehingga diperoleh nanokomposit
TiO2-Selulosa. Gambar 2 menunjukkan hasil dari
nanokomposit TiO2-Selulosa.

Gambar 2. (a) Setelah perlakuan basah, (b) Setelah
bleaching, (c) Setelah hidrolisis asam,
(d) nanokomposit TiO»-Selulosa

Analisa FTIR

Karakterisasi FTIR dilakukan untuk
menganalisis gugus fungsional yang terdapat
dalam sampel. Gambar 3 menunjukkan spektra
FTIR dari sampel.

—— Nanokomposit
Nanoselulosa
C'go_— Ampas Tebu

<

:T H
1000

Transmitansi

T T ll T
2500 2000 1500 500

Bilangan Gelombang

Gambar 3. Spektra FTIR dari sampel

T T
4000 3500 3000

Spektrum FTIR memperlihatkan adanya
getaran regangan alifatik C-H pada bilangan
gelombang 2927 cm™ yang berasal dari ikatan
antara karbon dan hidrogen dalam rantai alifatik.
Keberadaan gugus C-O glikosidik yang terdeteksi
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pada 1045 cm™ menandakan adanya ikatan [3-1,4-
glikosidik yang menyusun rantai selulosa. Puncak
pada 896 cm™ menunjukkan vibrasi bending C-H
yang berasal dari ikatan B-1,4-glikosidik. Area ini
sering disebut sebagai fingerprint region atau
wilayah penanda khas selulosa tipe 1 [19].

Keberhasilan proses isolasi ditunjukkan
dengan berkurangnya kandungan lignin dan
hemiselulosa dalam sampel. Vibrasi rangka
aromatik lignin ditunjukkan pada 1516 cm™,
sedangkan peregangan C=0O hemiselulosa pada
1729 cm! dan. Pada spektrum FTIR nanoselulosa,
puncak yang berkorespondensi dengan lignin dan
hemiselulosa tampak berkurang secara signifikan
[20]. Vibrasi C=C khas lignin ditunjukkan pada
1516 cm!, sedangkan peregangan C=O khas
hemiselulosa berada pada 1729 cm’. Pada
spektrum FTIR nanoselulosa setelah isolasi,
puncak C=0 dan C=C mengalami penurunan
intensitas dari 0,0181 menjadi 0,0131 dan dari
0,0314 menjadi 0,0140. Selain itu, tampak terjadi
peningkatan intensitas puncak O-H dari 0,0902
menjadi  0,1244, hal ini mengindikasikan
peningkatan ikatan hidrogen akibat penurunan
area amorf [21].

Spektrum FTIR nanokomposit
menunjukkan adanya puncak baru pada area 500-
700 ¢cm™ Puncak tersebut merupakan ciri khas
vibrasi Ti-O yang menunjukkan keberadaan TiO»
dalam nanokomposit. Puncak khas dari selulosa
seperti O-H, C-H, dan C-O glikosidik tetap
terdeteksi dan tidak mengalami penurunan
intensitas. Hal ini menunjukkan bahwa proses
sintesis telah berhasil mendispersikan TiO, dalam
nanoselulosa tanpa merusak strukturnya. Tabel 2
menunjukkan gugus fungsional dari sampel.

Tabel 2. Identifikasi Gugus Fungsional Spektrum

FTIR
Gugus Fungsional Bilangan Gelombang
O-H 3400
C-H alifatik 2900

C-H 897

C-O glikosidik 1045

C=C aromatik 1516

C=0 aromatik 1729
Ti-O 400-500

Analisa XRD
Karakterisasi XRD dilakukan untuk
menganalisis ukuran kristalit dan indeks

kristalinitas dari nanoselulosa dan nanokomposit.
Gambar 4 menunjukkan pola difraksi dari sampel
yang diuji.

—— Nanokomposit
—— Nanoselulosa

—— Ampas Tebu

Intensitas

0 0 20 30 40 5 60 70 80 90
20

Gambar 4 Difraktogram XRD dari sampel

Analisis XRD terhadap TiO. komersial
menunjukkan puncak difraksi pada nilai 26 sebesar
25,2°, 37,7°, 47,94°, 53,91°, 55,09°, dan 62,75°,
yang masing-masing sesuai dengan bidang kristal
(101), (004), (200), (105), (211), dan (204). Pola
ini sesuai dengan JCPDS No. 21-1272, yang
mengonfirmasi bahwa fase TiO: yang terbentuk
adalah anatase. Sementara itu, pola difraksi
selulosa menunjukkan puncak pada 15,2°, 16,5°,
22,4°, dan 34,6°, yang sesuai dengan bidang (110),
(110), (200), dan (004), menunjukkan bahwa
selulosa hasil ekstraksi merupakan selulosa tipe I,
sebagaimana tercantum dalam JCPDS No. 00-050-
22411.

Perbandingan pola difraksi antara ampas
tebu mentah dan nanoselulosa hasil isolasi
menunjukkan puncak yang jauh lebih tajam dan
intens di sekitar 20 = 22°, yang merupakan ciri
khas dari selulosa kristalin tipe 1. Puncak tajam
pada sudut tersebut menunjukkan struktur kristalin
yang tinggi dari selulosa tipe I [22]. Intensitas dan
ketajaman puncak yang tinggi menunjukkan
adanya peningkatan Kkristalinitas. Ampas tebu
menunjukkan puncak yang lebih lebar akibat
tingginya kandungan hemiselulosa dan lignin yang
bersifat amorf. Setelah proses isolasi, terjadi
peningkatan indeks kristalinitas karena komponen
amorf berhasil dihilangkan selama proses isolasi
[19]. Pola difraksi ampas tebu dan selulosa
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menunjukkan puncak pada sudut yang sama,
namun dengan ketajaman yang meningkat. Hal ini
menunjukkan bahwa struktur kristalin tidak rusak
selama proses isolasi, melainkan justru meningkat
[23].

Ukuran kristal dihitung menggunakan
persamaan Debye Scherrer [24]. Tabel 3
menunjukkan rata-rata ukuran kristal dari sampel
yang diuji. Didapatkan nilai ukuran kristal dari
nanoselulosa dan nanokomposit keduanya telah
berada bada rentang nanometer.

Tabel 3 Ukuran Kristal Sampel

No. Sampel Ukuran
Kristal (nm)
1 TiO2 33,5
2 Selulosa 4,31
3 Nanokomposit 35,41
Derajat  kristalinitas  (Crl)  dihitung

menggunakan metode Segal dengan persamaan
sebagai berikut [25]:

1002—Iam

Crl (%) = W x 100%

di mana loo> adalah intensitas maksimum difraksi
pada bidang kristalin (002) di 20 = 22°-23°, dan
lam adalah intensitas latar belakang amorf pada 26
~ 18°-19°.

6000 - \
5500 '
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4500 -
4000

Ampas Tebu
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3000 ,‘
2500

2000 ¥,
— 4500 .
1000
00 lam | l200

0 T T T T T T T T
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Intensitas

1
90

Gambar 5. Nilai I, dan looz ampas tebu
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Nanoselulosa
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Gambar 6. Nilai L., dan Ioe2 nanoselulosa

Gambar 5 dan 6 menunjukkan Nilai [am
dan ooz ampas tebu dan nanoselulosa. Didapatkan
bahwa nilai I.n dan lez ampas tebu adalah 1498
dan 3081 sedangkan nilai I;m dan leo2 nanoselulosa
adalah 1582 dan 5373. Hasil perhitungan
menunjukkan bahwa indeks kristalinitas sampel
sebelum isolasi adalah sebesar 51,37%, dan
meningkat menjadi 70,55% setelah proses isolasi.
Temuan ini menunjukkan bahwa perlakuan
tersebut berhasil menghilangkan bagian amorf dan
meningkatkan struktur kristalin dari selulosa. Nilai
derajat kristalinitas nanoselulosa tersebut terbilang
tinggi. Beberapa penelitian lain seperti yang
dilakukan oleh Pelissari (2014) melaporkan hasil
derajat kristalinitas sebesar 64,9% dan penelitian
oleh Khawas (2016) sebesar 63,64%.

KESIMPULAN
Berdasarkan hasil analisis data dari
penelitian ini, dapat disimpulkan bahwa

nanoselulosa dapat diisolasi dari limbah ampas
tebu melalui kombinasi metode mekanik dan
kimia. Hal ini dibuktikan dengan analisis FTIR
yang menunjukkan keberadaan gugus fungsi khas
selulosa serta hilangnya gugus karbonil (C=0) dan
eter (C—0O) yang berasal dari hemiselulosa dan
kerangka aromatik lignin. Selain itu, hasil analisis
XRD menunjukkan adanya peningkatan derajat
kristalinitas setelah proses isolasi dibandingkan
dengan sebelum isolasi. Hal ini menunjukkan
bahwa proses isolasi berhasil menghilangkan area
amorf pada sampel dan menyisakan struktur kristal
selulosa tipe 1. Kombinasi antara nanoselulosa
dengan TiO2 XRD.
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