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ABSTRAK

Daun nanas merupakan bahan berlignoselulosa dapat dimanfaatkan sebagai sumber alfa
selulosa karena mempunyai kandungan alfa selulosa yang cukup tinggi. Selulosa merupakan
eksipien farmasi yang banyak digunakan. Tujuan penelitian ini adalah untuk produksi alfa
selulosa menggunakan metode delignifikasi secara kimia menggunakan pelarut natrium
hidroksida. Metode delignifikasi dimaksudkan untuk memisahkan lignin dari bahan
berlignoselulosa. Optimasi proses delignifikasi menggunakan variasi konsentrasi natrium
hidroksida dengan konsentrasi 8% memberikan hasil kadar alfa selulosa yang paling optimal
sebesar 66% dan terjadi pengurangan kadar lignin menjadi 1%. Alfa selulosa serbuk daun
nanas yang dihasilkan, dikarakterisasi menggunakan FTIR menunjukkan spektrum yang
mirip dengan selulosa komersial.

Kata kunci: daun nanas, delignifikasi, natrium hidroksida, alfa selulosa

ABSTRACT

Pineapple leaves are a lignocellulosic material that can be used as a source of alpha cellulose
because it has a fairly high alpha cellulose content. Cellulose is a widely used pharmaceutical
excipient. The aim of this research is to produce alpha cellulose using a chemical
delignification method using sodium hydroxide solvent. The delignification method is
intended to separate lignin from lignocellulosic materials. Optimization of the
delignification process using varying concentrations of sodium hydroxide with a
concentration of 8% gave the most optimal alpha cellulose content of 66% and a reduction
in lignin content to 1%. The resulting pineapple leaf powder alpha cellulose was
characterized using FTIR showing a spectrum similar to commercial cellulose.

Keywords: pineapple leaves, delignification, sodium hydroxide, alpha cellulose

PENDAHULUAN

Bahan eksipien pada pembuatan obat dan
kosmetika perlu ditambahkan pada formulasinya
agar didapatkan formula yang sesuai dengan
fungsi dan tujuan. Berbagai eksipien yang
digunakan dalam sediaan farmasi diantaranya
laktosa sebagai pengisi; etil selulosa, gelatin,
metil selulosa sebagai pengikat; natrium alginat,
pati jagung sebagai penghancur;  kalsium
stearat, magnesium stearat, asam strearat sebagai
pelicin; talkum, pati jagung, silika koloid

sebagai pelincir;  propilen glikol, gliserin
sebagai pembasah; tartrazine, erytrosin sebagai
zat warna dan laktosa, sukrosa, sakarin,
aspartam sebagai peningkat rasa.

Salah satu cara yang dapat dipakai untuk
produksi bahan baku eksipien farmasi adalah
dengan cara memanfaatkan limbah. Salah satu
limbah yang dapat digunakan adalah limbah dari
daun nanas. Daun nanas merupakan bahan
berlignoselulosa yang  memiliki kandungan
selulosa tinggi sekitar 69,5% - 71,5% (Hidayat,
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2008). Selulosa di alam selalu berikatan dengan
lignin dan hemiselulosa, sehingga akan
menyulitkan pada proses isolasinya (Hisyam,
2012). Selulosa diisolasi dengan menggunakan
metode delignifikasi . menggunakan cara kimia,
fisika dan biologi (Permatasari et al., 2014).
Delignifikasi  merupakan suatu cara untuk
menghilangkan lignin dan meningkatkan kadar
alfa selulosa yang diisolasi. Salah satu metode
penghilangan lignin secara kimia menggunakan
natrium hidroksida (Kurniaty et al., 2017).
Penelitian yang telah dilakukan oleh

Permatasari melaporkan bahwa penggunaan
NaOH pada konsentrasi 6% dengan
menggunakan pemanasan pada suhu 121°C

pemanasan selama 30 menit memberikan hasil
terjadinya reduksi kadar lignin optimum sebesar
9,53% dan delignifikasi secara kimia dilakukan
juga menggunakan asam sulfat dengan
konsentrasi 0,5% menggunakan suhu 121°C
selama 30 menit terjadi reduksi kadar lignin
optimum sebesar 2,5% (Permatasari et al 2014).
Penelitian lain  proses delignifikasi pada
tempurung kelapa, dengan menggunakan NaOH
konsentrasi 9% memberikan hasil terjadinya
peningkatan kadar selulosa menjadi 81% dan
terjadi penurunan kadar lignin sebesar 8%
(Kurniaty et al., 2017). Delignifikasi jerami padi
juga telah dilaporkan menggunakan NaOH
konsentrasi 7 % dan memberikan kadar selulosa
sebesar 33,63% sedangkan kadar lignin yang
diperoleh sebesar 2,42% (Umaningrum et al.,
2018).

Berdasarkan hal tersebut di atas, daun nanas
dengan kandungan selulosa yang cukup tinggi
menjadi sumber potensial sebagai sumber alfa
selulosa dan perlu dilakukan optimasi proses
delignifikasi dengan variasi konsentrasi natrium
hidroksida agar agar dihasilkan alfa selulosa
dengan kemurnian yang tinggi

METODE PENELITIAN

Bahan: Daun nanas (Ananas comosus (L) Merr)
yang diperoleh dari BALITRO (Balai Penelitian
Tanaman dan Obat), Aquadest, natrium
hidroksida (NaOH), asam sulfat (H:SO.),
Natrium hipoklorit (NaOCI), natrium tiosulfat
(Na2S20s), kalium bromida (KBr), aquadest,
etanol 90%, HNO:s, asam asetat (CH:COOH).
Alat : Neraca analitik (Ohaus), ayakan nomor
60, peralatan gelas, oven, kertas saring, spatula,
waterbath, autoklaf, batang pengaduk, pH
indikator, stopwatch, termometer larutan, botol
coklat, aluminium foil, Spektroskopi FTIR (UV
mimi 1240,Jepang).

Metode:
Preparasi Simplisia (Hidayat,2008)

Daun yang digunakan berusia sekitar 1
tahun. Selanjutnya dilakukan sortasi basah dan
daun dikeringkan di bawah sinar matahari
selama 3 hari. sortasi kering Daun yang sudah
kering disortasi kembali dan selanjutnya
simplisia dihaluskan dengan menggunakan alat
penggiling dan diayak dengan ayakan ukuran 60
mesh sehingga diperoleh serbuk simplisia.

Penentuan Kadar Air (FI edisi VI, 2000)
Serbuk simplisia daun nanas ditimbang
sebanyak 2 gram, lalu dimasukkan ke dalam
cawan penguap. Sampel dipanaskan dalam oven
suhu 100°C selama 3 jam, kemudian didinginkan
dalam desikator. Setelah itu ditimbang hingga
bobot konstan. Persentase kadar air dihitung
dengan persamaan sebagai berikut :
. Bobot awal (g)—Bobot akhir
% Kadar Air Boéi)t vl &) &)
100%

Keterangan:

Bobot awal = Bobot awal simplisia sebelum
proses pengeringan.

Bobot akhir = Bobot akhir simplisa setelah
proses pengeringan

Kadar Zat Ekstraktif Etanol — Benzena (1:2)
(TAPPI T 204 om-88)

Serbuk simplisia daun nanas sebanyak 150
g dan dimasukkan ke dalam botol coklat dan
diekstraksi dengan larutan etanol : benzene (1:2)
sebanyak 300 mL selama 8 jam. Selanjutnya
dilakukan penyaringan dan dicuci dengan etanol
Sampel dikeringkan hingga beratnya konstan
menggunakan oven suhu 105°C.
Kandungan zat ekstraktif dihitung menggunakan
persamaan :

Kelarutan (%) = ‘ﬁ% > 100%

Keterangan :

A = Berat serbuk kering awal (g) B = Berat
serbuk kering oven (g)

Proses delignifikasi daun nanas (Ananas
Comosus (L) Merr)

Delignifikasi Menggunakan
(Permatasari et al., 2014).

NaOH
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Serbuk simplisia daun nanas ditimbang
sebanyak 10 g kemudian ditambahkan larutan
NaOH dengan variasi 4, 6, dan 8% (b/v)
sebanyak 100 ml. Dilakukan proses pemanasan
dengan autoklaf pada suhu 121°C selama 30
menit  Selanjutnya dilakukan penyaringan
sampai filtrat yang dihasilkan menunjukkan pH
netral Endapan yang diperoleh selanjutnya
dikeringkan dalam oven pada suhu 105°C
selama 10 jam dan dilanjutkan dengan proses
proses bleaching (pemutihan).

Bleaching (Pemutihan) (Permatasari et al.,
2014).

Hasil  delignifikasi  dilakukan proses
bleaching (pemutihan) dengan menggunakan
perbandingan sampel dengan NaOCI 5% dengan
perbandingan 7 : 21, direndam selama 12 — 20
menit. Kemudian dicuci dengan aquadest
beberapa kali untuk menghilangkan residu
pemutih. Sampel dioven pada suhu 50°C selama
24 jam. Setiap tahapan optimasi dihitung
selulosa, lignin, hemiselulosa dan
holoselulosanya. Sampel yang dihasilkan
dikarakterisasi menggunakan FTIR.

Analisis Kandungan Kimia Daun Nanas
Sebelum Delignifikasi

Penentuan Kadar Holoselulosa (TAPPI T 9
m-54)

Analisis kadar selulosa menggunakan
metode TAPPI T 9 m-54. Ditimbang sebanyak 2
g serbuk simplisia daun nanas bebas ekstraktif
dan dicampur dengan 150 mL aquadest,.
Selanjutnya ditambahkan natrium hipoklorit
sebanyak 1 g dan asam asetat sebanyak 0,2 mL.
Campr larutan hingga homogen lalu dipanaskan
di penangas air selama 5 jam. Setiap selang
waktu 1 jam dilakukan penambahan pemanasan
natrium hipoklorit sebanyak 1 g dan asam asetat
sebanyak 0,2 mL. dan dilakukan pengulangan
sebanyak 4 kali. Selanjutnya dilakukan proses
penyaringan dan pencucian menggunakan
aqudest sebanyak 30 mL sebanyak 4 Kkali
pengulangan Endapan yang diperoleh
selanjutnya dikeringkan menggunakan oven
pada suhu 105°C hingga beratnya konstan.
Kadar holoselulosa dihitung dengan persamaan :

Holoselulosa (%]= AEX 100%

Keterangan :

A = Berat Holoselulosa (g)
B = BKN (Berat Kering daun Nanas) bebas
ekstraktif ()

Penentuan Kadar Selulosa (TAPPI 17 m-55)

Serbuk simplisia daun nanas bebas
ekstraktif ditimbang sebanyak 2,5 g dan
dicampurkan dengan aqudest sebanyak 400 ml.
Kemudian campuran tersebut dipanaskan di atas
penangas air selama 2 jam. Selanjutnya
dilakukan penyaringan dan endapan hasil
penyaringan ditambahkan asam nitrat 3,5%
sebanyak 125 mL. Campuran diinkubasi dalam
penangas air selama 12 jam kemudian disaring.
Endapan yang diperoleh ditambahkan larutan
campuran NaOH : Na.SOs (20 g : 20 g dalam 1
liter larutan) sebanyak 125 mL, dan direaksikan
pada suhu 50°C selama 2 jam. Selanjutnya
campuran disaring menggunakan  kertas
whatman dan dicuci dicuci dengan aquadest
sampai bebas asam. Endapan dikeringkan
menggunakan oven suhu 105°C hingga beratnya
kosntan dan ditimbang. Kadar selulosa dihitung
dengan persamaan :

Selulosa (%) = HEX 100%

Keterangan :

A = Berat selulosa (g)

B = BKN (Berat Kering daun Nanas) bebas
ekstraktif ()

Penentuan Kadar Lignin (TAPPI T 13 0s-54)
Serbuk simplisia daun nanas ekstraktif
ditimbang sebanyak 1 g dan  ditambahkan
H.SO.4 72% sebanyak 15 mL Campuran di aduk
hingga homogen dan diinkubasi pada penangas
air suhu 20°C, lalu diaduk setiap 15 menit
selama 2 jam. Kemudian ditambahkan aqudest
sampai 575 mL dan dipanaskan dalam penangas
air suhu 60°C selama 4 jam. Campuran
selanjutnya disaring dan dicuci menggunakan
aqudest sampai bebas asam. Endapan
dikeringkan pada suhu 105°C lalu ditimbang
sampai bobot konstan.
Kadar lignin dihitung dengan persamaan :

Lignin (%) = P‘E}( 100%

Keterangan :
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A = Berat lignin (g)
B = BKN ((Berat Kering daun Nanas)) bebas
ekstraktif ()

Analisis Kadar Hemiselulosa

Holoselulosa merupakan jumlah total
selulosa dan hemiselulosa, sehingga kadar
hemiselulosa merupakan pengurangan kadar
holoselulosa dengan kadar selulosa. Kadar
Hemiselulosa dihitung dengan persamaan:

Hemzelulosa (%)= A B

Keterangan :
A = Holoselulosa (%) B = Selulosa (%)

HASIL DAN PEMBAHASAN
Kadar air serbuk simplisia daun nanas
Serbuk simplisia bdaun nanas yang
dihasilkan  berwarna  hijau  kecoklatan
Selanjutnya dilakukan penetapan kadar air pada
serbuk daun nanas tersebut. Menurut Materia
Medika Indonesia (1977), syarat umum kadar air
yaitu < 10%. Kadar air serbuk simplisia daun
nanas sebesar 5,7%. Hasil yang didapat
menunjukkan bahwa serbuk simplisia daun
nanas telah memenuhi syarat kadar air simplisia.
Kadar air pada simplisia tidak lebih dari 10% (FI
Ed.VI, 2000). Kadar air yang tinggi dapat
merusak simplisia karena air merupakan media
untuk pertumbuhan mikroorganisme seperti
bakteri, kapang dan jamur.

Kadar Zat Ekstraktif Etanol — Benzena
Kadar zat ekstraktif yang dihasilkan sebesar
0,210%. Tujuan dari penentuan kadar zat
ekstraktif ini adalah untuk memisahkan
komponen — komponen lain yang tidak
diinginkan (zat — zat selain selulosa) supaya
dapat mengisolasi selulosa pada tahap
selanjutnya. Zat ekstraktif dapat mengganggu

— : + Na—OH

gnoseluiosa

proses isolasi selulosa, sehingga harus
dihilangkan dari serbuk daun nanas. Zat
ekstraktif dapat dipisahkan dengan pelarut yang
memiliki kepolaran berbeda. Zat ekstraktif
bersifat polar (misalnya tanin, flavonoid,
stilbene dan tropolone) akan terlarut dalam
pelarut polar dan zat ekstraktif nonpolar
(misalnya lemak, lilin dan resin) akan terlarut
dalam pelarut nonpolar (Sjostrom 1991).

Hasil Delignifikasi

Tujuan proses delignifikasi adalah untuk
menghilangkan atau mereduksi lignin yang
mengikat selulosa pada bahan berlignoselulosa
seperti daun nanas. Setelah proses delignifikasi
ini dilakuan maka akan terjadi pemecahan ikatan
antara lignin dan selulosa sehingga alfa selulosa
akan mudah diisolasi (Sumada, 2011).
Keberhasilan proses delignifikasi dipengaruhi
oleh beberapa hal seperti waktu, suhu dan
ukuran sampel. Ukuran sampel mempengaruhi
kontak dengan pelarut kimia pendelignifikasi
(Sun & Cheng, 2002). Ukuran sampel yang lebih
kecil dapat memberikan struktur rantai polimer
yang lebih pendek sehingga memudahkan
pemisahan lignin dari ikatan selulosa (Haradewi,
2007). Pada penelitian ini delignifikasi serbuk
daun nanas dilakukan dengan metode kimiawi,
menggunakan pelarut natrium hidroksida.
Optimasi proses delignifikasi dilakukan dengan
menggunakan variasi konsentrasi larutan NaOH
konsentrasi 4, 6 dan 8%. Natrium hidroksida
dapat  menghilangkan  lignin  sekaligus
mengekstraksi hemiselulosa. larutan NaOH juga
berfungsi dalam merusak struktur lignin pada
bagian kristalin dan amorf serta memisahkan
sebagian hemiselulosa. Mekanisme pemutusan
ikatan bahan berlignoselulosa menggunakan
pelarut natrium hidroksida dapat dilihat pada
Gambar 1.

Gambar 1. Mekanisme pemutusan ikatan antara lignin dan selulosa mengunakan NaOH
(Pranoto,2017).
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Reaksi yang terjadi adalah adanya ion OH-
dari NaOH akan memutuskan ikatan dari
struktur dasar lignoselulosa. lon Na+ berfungsi
mengikat lignin dan membentuk natrium fenolat.
Garam fenolat yang dihasilkan ini bersifat
mudah larut sehingga terpisahkan dengan alfa
selulosa yang tidak larut pada penambahan
natrium hidroksida. Warna hitam terbentuk
pada filtrat yang dihasilkan yang merupakan
lignin (Pranoto, 2017).

Kandungan kimia daun nanas sebelum dan
sesudah delignifikasi (optimasi menggunakan

Proses bleaching (pemutihan) dilakukan
untuk mendapatkan tingkat kecerahan warna
yang tinggi dari alfa selulosa yang dihasilkan
selain itu proses pemutihan ini berfungsi juga
untuk melarutkan sisa lignin (Tutus, 2004)..
Pada penelitian ini bahan yang digunakan adalah
NaOCI 5%. NaOCI bekerja melalui mekanisme
pemutusan rantai lignin sehingga lignin dapat
terpisah dari selulosa karena lignin terlarut saat
pencucian. (Sumada et al, 2011).

natrium hidroksida) dapat dilihat pada Gambar
2.

Kandungan Kimia Daun Nanas

Persentase (%)

Perlakuan

x 885
- 8¢
R 0

a0 s 70 66
70 €04

-

314
€0
40 % 3 3
Holosehdosa Selulosa Lignin

m Sebelum delignifikasi

Delignifikasi NaOH 4%
Delignifikasi NaOH 6%

Hemiselulosa Delignifikasi NaOH 8%

Gambar 2 . Kandungan kimia daun nanas.sebelum dan sesudah proses delignifikasi (optimasi
menggunakan NaOH 4,6 dan 8%)

Berdasarkan Gambar 2, proses delignifikasi
serbuk daun nanas optimal pada penggunaan
natrium hidroksida konsentrasi 8% dimana
kadar lignin setelah delignifikasi menjadi 1%
artinya terjadi pengurangan kadar lignin sebesar
75%. Kandungan alfa selulosa tertinggi
diperoleh pada optimasi natrium hidroksida
konsentrasi 8%. Semakin tinggi konsentrasi
NaOH vyang digunakan memberikan kadar
persentase lignin semakin rendah. Dari hasil
penelitian, kandungan kimia yang paling banyak
terurai setelah mengalami proses delignifikasi
adalah lignin. Pada penelitian menurut
(Septevani et al,2018) kadar lignin mengalami
penurunan yang signifikan dari 38,5% menjadi
12,1%. Hal ini memiliki persamaan dengan hasil
penurunan kadar selulosa dari penelitian Hisyam
(2015), bahwa kadar selulosa turun dari 100%
menjadi 77,7% pada serbuk kayu sengon. NaOH
yang digunakan bekerja dengan menguraikan
iktan selulosa dengan liginin pada serat daun

nanas yang merupakan bahan berlignoselulosa
(Lubis, 2007). Kadar holoselulosa pada daun
nanas yaitu 88,5% dan setelah mengalami proses
delignifikasi, holoselulosa terurai menjadi 48%
pada konsentrasi NaOH 4%, 68% pada
konsentrasi NaOH 6%, dan 84% pada
konsentrasi NaOH 8%. Holoselulosa adalah
kombinasi dari selulosa (40-45%) dan
hemiselulosa (15- 25%) (Rowell, 2005).

Pada penelitian ini memberikan hasil kadar
hemiselulosa pada serat daun nanas pada
konsentrasi NaOH 4% sebesar 15,6%. Pada
penelitian Agustini (2015), kadar hemiselulosa
pada serbuk pelepah sawit mengalami
penurunan dari 100% menjadi 47,3% dan pada
sebuk kayu sengon mengalami penurunan dari
100% menjadi 76,8%. Perlakuan delignifikasi
berpengaruh  terhadap  penurunan  kadar
hemiselulosa, hal ini menunjukkan bahwa
selulosa yang merupakan target utama pada
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proses hidrolisis menjadi lebih mudah diakses
(Harmsen, 2010).

Spektrum FTIR

Karakterisasi selulosa dari daun nanas dan
selulosa komersial dilakukan dengan tujuan
untuk menentukan gugus fungsinya. Spektrum
inframerah selulosa dicirikan oleh serapan pada

bilangan gelombang sekitar 3000 - 3400 cm-1
merupakan ulur O-H (Sukadana, 2010) ;
bilangan gelombang sekitar 2800-3000 cm-1
merupakan ulur C-H (Kinney et al, 2012) ;
bilangan gelombang sekitar 1000 - 1400 cm-1
merupakan ulur C-O (Alemdar, 2008). Spektrum
FTIR dapat dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Spektrum FTIR Selulosa Daun Nanas dan Selulosa Komersial

Selulosa Daun Nanas Selulosa Komersial
Gugus Bilangan Gelombang Gugus Bilangan Gelombang
Cc-0 612,43 cm’” C-0 724,20 cm’!
C-0 1034,63 cm™' C-O 1058.59 c¢m’’
Cc-0 1435.73 c¢m’ Cc-0 1329.55 cm’’
H 164038 cm™’ C-O0 1422,63 cm’’
C-H 2915,65 c¢cm’” H 161034 cm'’
O-H 3433,17 cm” OH 3408,19 ¢m”’
100
50 O
724,20
1422 63 L
3408.19 1610,34 1058,39
4000 3000 2000 1000 500

Bilangan gelombang (cm™)

Gambar 3. Spektrum FTIR selulosa komersial
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Gambar 4. Spektrum FTIR alfa selulosa daun nanas

Berdasarkan Gambar 3 dan 4, Absorpsi
yang kuat dan luas berada pada daerah serapan
3433,17 cm-1 dan 3408,19 cm-1 yang
menunjukkan O-H peregangan (stretching)
(Sukadana, 2010). Gugus ulur C-H streching
ditunjukkan pada puncak 2915,65 cm-1, yang
merupakan kerangka selulosa yang terdapat
pada kisaran bilangan gelombang 2800-3000
cm-1 (Kinney et al, 2012). Bilangan gelombang
1422,63 cm-1 dan 1435,73 cm-1 menandakan
ikatan alifatik bending (C-H) (Yusuf et al,
2014). Serapan gugus C- O tampak pada
bilangan gelombang 1034,63 cm-1 dan 1058,59
cm-1 (menunjukkan serapan C-O streching) dan
bilangan gelombang 612,43 cm-1, 724,20 cm-1,
menunjukkan struktur dari komponen selulosa
(Alemdar, 2008).

Gugus ikatan bending OH, ditunjukkan
pada puncak 1600 cm-1, hal ini terjadi karena
adanya penyerapan dari air (ikatan hidrogen).
Ikatan hidrogen terbentuk karena adanya ikatan
antara atom hidrogen dari kelompok hidroksil
dan atom oksigen dari monomer glukosa. Hal ini
menunjukkan adanya pembentukan  serat
selulosa (Putera, 2012). Pita serapan 899-670
cm-1 menunjukkan adanya ikatan C-O-C dan
pita sekitar 800-1000 cm-1 menunjukkan ikatan
glikosidik yang merupakan karakteristik dari
selulosa.

SIMPULAN
Berdasarkan hasil penelitian yang telah
dilakukan maka dapat disimpulkan bahwa

produksi alfa selulosa diperoleh dengan
menggunakan NaOH 8% dengan persentase
yaitu 66%. Kadar lignin yang dihasilkan sebesar
1%. Karakterisasi FTIR selulosa dari daun nanas
memiliki  spektrum yang mirip dengan
karakterisasi FTIR selulosa komersial.
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