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ABSTRAK

Pengaruh Penggunaan Variasi Jenis Asam Organik Terhadap Karakteristik
Nanoselulosa yang Dihasilkan dari Limbah Kulit Kacang Edamame (Glycine
max (L.) Merill)

oleh:
Muhammad Sapto Wahyudi
20106030056

Pembimbing I: Ika Qurrotul Afifah, M.Si.
Pembimbing Il: Dr. Holilah, S.Si., M.Si.

Kacang edamame merupakan komoditas dengan produksi tinggi, namun
menghasilkan limbah kulit yang cukup banyak. Limbah kulit edamame ini
mengandung lignoselulosa yang dapat diolah menjadi nanoselulosa, suatu
material bernilai tambah dengan aplikasi luas di berbagai bidang. Produksi
nanoselulosa konvensional menggunakan asam anorganik memiliki kekurangan,
sehingga diperlukan alternatif yang lebih ramah lingkungan. Penelitian ini
mengkaji pengaruh variasi jenis asam organik (asam sitrat, asam laktat, asam
format, dan asam maleat) terhadap karakteristik nanoselulosa yang dihasilkan dari
limbah kulit edamame. Metode penelitian meliputi isolasi selulosa dari kulit
edamame, hidrolisis dengan variasi asam organik, dan ultrasonikasi. Karakterisasi
nanoselulosa meliputi ukuran partikel, derajat kristalinitas, komponen kimiawi,
morfologi, dan sifat termal. Hasil penelitian menunjukkan bahwa jenis asam
organik berpengaruh signifikan terhadap karakteristik nanoselulosa. Ukuran
partikel nanoselulosa berkisar antara 7,595 hingga 17,517 nm. Asam sitrat dan
asam maleat menghasilkan esterifikasi ringan pada struktur kimianya, asam
maleat menghasilkan kristalinitas tertinggi (67,24%) dan ukuran partikel terkecil
(rata-rata 7,59 nm), sedangkan asam laktat menghasilkan stabilitas termal terbaik
(suhu dekomposisi 380,18°C). Penelitian ini memberikan wawasan baru
mengenai potensi limbah kulit edamame sebagai sumber nanoselulosa dan
pengaruh jenis asam organik dalam proses isolasinya dengan menerapkan prinsip
green chemistry. Nanoselulosa dari kulit edamame ini berpotensi diaplikasikan
dalam berbagai bidang, terutama dalam pembuatan biokomposit.

Kata Kunci: nanoselulosa, nanoselulosa kristalin, kulit kacang edamame,
hidrolisis asam, ultrasonikasi
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ABSTRACT

The Effect of Using Various Types Organic Acids on The Characteristics of
Nanocellulose Produced from Edamame Bean Husk (Glycin max (L.) Merrill)

by:
Muhammad Sapto Wahyudi
20106030056

Supervisor I: Ika Qurrotul Afifah, M.Si.
Supervisor Il: Dr. Holilah, S.Si., M.Si.

Edamame cultivation generates substantial quantities of husk waste, a rich
source of lignocellulose that can be valorized through the extraction of
nanocellulose, a high-value material with diverse applications. This study
explored the production of nanocellulose from edamame pod waste using a green
chemistry approach, employing organic acids (citric acid, lactic acid, formic acid,
and maleic acid) as alternatives to conventional inorganic acids. The isolated
cellulose was subjected to acid hydrolysis using the various organic acids,
followed by ultrasonication. Characterization of the resulting nanocellulose
revealed the significant influence of the type of organic acid on it's
physicochemical properties, including particle size (ranging from 7.595 to 17.517
nm), crystallinity, and thermal stability. Maleic acid yielded nanocellulose with
the highest crystallinity (67.24%) and smallest particle size (7.59 nm), while lactic
acid treatment resulted in the highest thermal stability, exhibiting a decomposition
temperature of 380.18°C. This study highlights the potential of edamame husk
waste as a sustainable source of nanocellulose and the effectiveness of organic
acids in facilitating its environmentally friendly production.

Keywords: nanocellulose, crystalline nanocellulose, edamame bean husk, acid
hydrolysis, ultrasonication
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BAB I
PENDAHULUAN

A. Latar Belakang

Edamame merupakan jenis kedelai sayuran hijau yang menjadi bahan
makanan populer di banyak negara karena mengandung banyak protein, isoflavon,
dan vitamin (Dhakal et al., 2021). Spesies kedelai ini sama dengan kedelai
agronomi, tetapi merupakan kultivar yang dipilih karena rasanya yang manis,
ringan dan teksturnya yang renyah (McPherson et al., 2008). Edamame berasal
dari Jepang dan telah berhasil dikembangkan di Indonesia. Menurut Daneswari et
al. (2017), produksi edamame di Indonesia saat ini mencapai 7,5 ton per hektar
dengan total produksi tahunan sebesar 907.031 ton. Sementara itu, potensi
produktivitas edamame sebenarnya bisa mencapai 10 hingga 12 ton per hektar.

Salah satu produsen kacang edamame yang ada di Indonesia yakni PT
Lumbung Padi yang memiliki mitra sebanyak 1500 petani di wilayah Garut
mampu mencapai hasil panen sebesar 7 sampai 12 ton per minggu. Aktivitas
produksinya menghasilkan limbah hingga mencapai 1,5 sampai 2 ton setiap
minggunya berupa daun, batang, kulit dan kacang edamame yang tidak memenubhi
kualitas (Kusdiana et al., 2019). Edamame pada umumnya dijual dengan dua cara,
yaitu menjual dengan kulit atau bijinya saja. Umumnya limbah kulit edamame
hanya dibuang dengan cara dibakar atau digunakan sebagai pakan ternak,
sehingga dalam penelitian ini kulit edamame digunakan sebagai sumber
lignoselulosa yang dimanfaatkan dalam pengembangan material berbasis selulosa.

Pada serat alami lignoselulosa, selulosa berada dalam bentuk mikrofibril
yang berdampingan dengan komponen non-struktural lain seperti lilin, pektin,
serta garam anorganik dan nitrogen. Keseluruhan komponen tersebut terikat
bersama oleh hemiselulosa dan lignin (Ng et al., 2015). Selulosa merupakan
polisakarida struktural terbanyak di bumi dan komponen utama tumbuhan tingkat
tinggi. Senyawa ini juga ditemukan pada organisme lain seperti bakteri dan alga.
Selulosa alami selalu berbentuk serat semikristalin dengan rasio aspek yang
bervariasi tergantung sumber dan lingkungannya (Eyley & Thielemans, 2014;
Moon et al., 2011). Dinding sel tumbuhan adalah sumber utama selulosa yang



berkontribusi sekitar 40% terhadap fraksi karbon tumbuhan (Heinze, 2015).
Selulosa tersusun dari ribuan monomer anhidroglukosa yang terhubung melalui
ikatan 1,4-B-glikosida membentuk rantai polimer yang panjang dan linear.
Polimer ini merupakan jenis polimer hidrofilik dengan adanya tiga gugus
hidroksil reaktif tiap unit anhidroglukosa. Keberadaan gugus hidroksil pada
selulosa dapat dimanfaatkan untuk memodifikasi strukturnya melalui reaksi kimia
lebih lanjut, yaitu dengan memasukkan gugus fungsi tertentu (Klemm et al.,
1998). Selulosa sebagai polimer alami terbanyak di bumi, merupakan sumber
utama material terbarukan, terutama dalam bentuk serat tumbuhan. Estimasi
produksi selulosa tahunan mencapai lebih dari 7,5 x 10 ton, menunjukkan
potensinya sebagai sumber daya berkelanjutan yang signifikan dalam berbagai
industri dan aplikasi (Habibi et al., 2010a). Oleh karena itu pengembangan
material berbasis selulosa sangat menjanjikan untuk dilakukan.

Perkembangan pesat di bidang nanoteknologi telah meningkatkan minat
terhadap nanoselulosa, terutama karena sifatnya yang menguntungkan dan
efisiensi energinya. Potensi nanoselulosa sebagai bahan baku bernilai tambah
telah mendorong penggunaannya dalam produksi zat aditif untuk berbagai industri
penting, termasuk makanan, cat, tekstil, pembuatan kertas, pengemasan, energi
dan elektronik, aplikasi biomedis, sensor, pelapis, kosmetik dan farmasi (Habibi et
al., 2010; Lin & Dufresne, 2014). Nanomaterial berbasis selulosa dan
lignoselulosa memiliki beberapa kelebihan yakni bersifat terbarukan, hidrofilik,
ramah lingkungan. Sifat yang dimiliki oleh material ini sangat baik seperti daya
tarik tinggi, kekakuan dan modulus young yang tinggi, biodegradable dan
berpotensi menggantikan bahan berbasis fosil (Mavelil-Sam et al., 2017).

Menurut Mbakop et al. (2021), nanoselulosa dapat dihasilkan melalui
proses degradasi selulosa. Metodenya melibatkan perlakuan mekanik seperti
homogenisasi tekanan tinggi dan ultrasonikasi, perlakuan biologi dengan
melibatkan mikroorganisme yang menghasilkan enzim, serta perlakuan kimiawi
melalui reaksi oksidasi dan hidrolisis asam. Dalam penelitian ini digunakan
metode kombinasi untuk menghasilkan nanoselulosa yakni melalui perlakuan

hidrolisis asam serta ultrasonikasi.



Hidrolisis asam memiliki keunggulan ditinjau dari kebutuhan energi yang
cukup rendah, serta nanokristal yang dihasilkan memiliki kristalinitas selulosa
yang baik (Mbakop et al., 2021). Saat ini, nanoselulosa umumnya diproduksi
melalui hidrolisis asam selulosa non-kristal menggunakan asam mineral pekat
atau asam anorganik seperti asam sulfat (H2SOs), asam klorida (HCI), dan asam
fosfat (HsPO4). Penggunaan asam anorganik menimbulkan permasalahan baru
yakni sulitnya untuk penggunaan kembali sisa asam dari proses hidrolisis,
rendahnya stabilitas termal nanoselulosa yang dihasilkan, rendemen produk yang
dihasilkan rendah, serta sulitnya memfungsikan selulosa karena keberadaan gugus
pengganggu seperti sulfat (Chen et al., 2015; Wang et al., 2012). Oleh sebab itu
dalam penelitian ini digunakan pendekatan green chemistry yang lebih
memperhatikan aspek lingkungan dengan menggunakan asam organik sebagai
agen hidrolisis selulosa untuk menghasilkan nanoselulosa. Beberapa keuntungan
penggunaan asam organik sebagai agen penghidrolisis yakni lebih ramah
lingkungan karena sifat korosifnya yang rendah, menghasilkan rendemen produk
yang lebih tinggi, tahapan pemrosesan yang lebih sederhana, reprodusibilitas yang
baik, serta biaya produksi lebih rendah (Cao et al., 2021; Li et al., 2014).

Penggunaan asam organik untuk menghasilkan nanoselulosa telah banyak
dilaporkan diantaranya oleh Filson & Dawson-Andoh (2009), yang memproduksi
selulosa nanokristal dari selulosa kayu mikrokristalin komersil Avicel, dan bubur
kertas daur ulang menggunakan hidrolisis asam maleat terkombinasi sono-kimia.
Hidrolisis dengan bantuan sono-kimia asam maleat menghasilkan nanokristal
selulosa yang berbentuk silinder. Braun & Dorgan (2009), memproduksi
nanoselulosa kristalin dengan bahan baku pulp kapas menggunakan agen
penghidrolisis asam klorida, asam asetat, dan asam butirat. Nanoselulosa yang
dihasilkan memiliki dimensi yang mirip dengan yang diperoleh melalui hidrolisis
asam klorida tetapi dengan indeks polidispersitas diameter yang lebih sempit.
Produk yang diperoleh lebih hidrofobik dan dapat terdispersi dalam pelarut
organic karena lebih dari separuh gugus hidroksil pada permukaan digantikan oleh
gugus ester.Yan et al. (2015), memproduksi nanosfer selulosa (berbentuk bola)
dari serat lyocell menggunakan agen penghidrolisis campuran asam klorida dan



asam format. Produk yang dihasilkan memiliki rendemen yang tinggi (84,4-
86,6%), distribusi ukuran sempit (19-29 nm), stabilitas termal yang baik (Tmax
365,4 °C), dispersi yang baik dalam air dan mengalami peningkatan hidrofobisitas.

Salah satu pengaplikasian nanoselulosa yakni dapat dijadikan sebagai
membran biokomposit untuk pemisahan limbah. Nanoselulosa berperan sebagai
zat penguat melalui pembentukan ikatan antarmuka pada matriks polimer, akan
tetapi memiliki kelemahan yakni adanya ikatan hidrogen yang menjadikannya
hidrofilik. Material nanokomposit umunya memiliki sifat hidrofobik (Masruchin
& Subyakto, 2012). Oleh karena itu diperlukan modifikasi pada struktur
nanoselulosa sebelum digunakan sebagai material penguat komposit melalui
beberapa cara yakni reaksi esterifikasi, amidasi, asetilasi, atau eterifikasi untuk
meningkatan sifat hidrofobisitasnya (Habibi et al., 2010). Penggunaan asam
organik dalam penelitian ini diharapkan dapat memberikan pengaruh terhadap
karakteristik nanoselulosa sehingga lebih mudah dalam proses pengaplikasian.

Pada penelitian ini dilakukan pengkajian terkait pengaruh variasi jenis
asam organik terhadap karakteristik nanoselulosa yang dihasilkan dari limbah
kulit kacang edamame. Asam organik, seperti asam sitrat, asam asetat, asam
maleat, dan asam laktat digunakan dalam penelitian ini sebagai alternatif yang
menjanjikan untuk mengatasi keterbatasan dari penggunaan asam anorganik.
Parameter yang dikarakterisasi meliputi ukuran partikel, derajat Kristalinitas,
komponen kimiawi, morfologi, dan sifat termal. Karakteristik nanoselulosa yang
dihasilkan dianalisis menggunakan berbagai teknik, seperti mikroskop elektron
pemindaian untuk mengamati morfologi dalam skala mikro, mikroskop elektron
transmisi untuk mengamati morfologi dalam skala nano, difraksi sinar-X,
spektroskopi inframerah, dan analisis termogravimetri.
B. Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini yakni sebagai berikut

1. Jenis asam organik yang digunakan dalam penelitian ini yakni asam sitrat,
asam laktat, asam format, dan asam maleat.
2. Parameter analisis meliputi ukuran partikel, derajat Kkristalinitas,

komponen kimiawi, morfologi, dan sifat termal.



3. Kondisi reaksi yang digunakan dalam penelitian ini dibuat seragam yakni
konsentrasi asam sebesar 5,5M, waktu reaksi 6 jam, dan suhu reaksi 80°C.

4. Perlakuan mekanis berupa ultrasonikasi digunakan dalam kondisi yang
sama yakni selama 6 x 15 menit, dengan amplitudo output 60%, dan pulse
power 40%.

C. Rumusan Masalah
Rumusan masalah dalam penelitian ini yakni sebagai berikut:

1. Bagaimana pengaruh penggunaan variasi jenis asam organik terhadap
karakteristik nanoselulosa kulit edamame yang dihasilkan ditinjau dari
parameter ukuran partikel, komponen kimia, morfologi, kristalinitas, dan
stabilitas termal?.

2. Apakah ada korelasi antara nilai konstanta disosiasi asam dengan hasil
analisis gugus fungsi, kristalinitas, ukuran partikel dan stabilitas termal

yang diperoleh?.

D. Tujuan Penelitian

Tujuan dalam penelitian ini yakni sebagai berikut:

1. Menganalisis pengaruh jenis asam organik terhadap karakteristik
nanoselulosa yang dihasilkan serta mengidentifikasi jenis asam organik
yang menghasilkan nanoselulosa paling optimal.

2. Menganalisis korelasi antara nilai konstanta disosiasi asam dengan hasil
analisis gugus fungsi, kristalinitas, ukuran partikel dan stabilitas termal
nanoselulosa yang diperoleh.

E. Manfaat Penelitian
Manfaat yang diharapkan dari hasil penelitian ini yakni sebagai berikut:

1. Memberikan informasi ilmiah terkait pengaruh penggunaan variasi jenis
asam organik terhadap karakteristik nanoselulosa yang diisolasi dari
limbah kulit kacang edamame (Glycine max (L.) Merrill).

2. Dapat dijadikan sebagai referensi bagi penelitian lanjutan terkait
nanoselulosa dari limbah biomassa lain dengan menggunakan pendekatan

green chemistry yang lebih ramah lingkungan.
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BAB V
PENUTUP

A. Kesimpulan
Berdasarkan pemaparan hasil yang telah disampaikan, dapat disimpulan
beberapa hal untuk penelitian ini diantaranya yaitu:

1. Penggunaan variasi jenis asam organik memiliki pengaruh yang signifikan
terhadap karakteristik nanoselulosa kulit edamame yang dihasilkan. Hasil
analisis FTIR penggunaan asam sitrat dan maleat menghasilkan
esterifikasi ringan pada struktur nanoselulosa yang dihasilkan berkaitan
dengan jenis asam poliprotik. Hasil penentuan indeks kristalinitas
nanoselulosa menunjukkan bahwa penggunaan variasi asam organik
menghasilkan kristalinitas yang tidak jauh berbeda nilainya dibandingkan
bentuk selulosanya nilai tertinggi diperoleh dari penggunaan asam maleat
yakni 67.24%. Hasil analisis morfologi dan ukuran partikel menunjukan
seluruh variasi asam organik menghasilkan nanoselulosa dengan ukuran
dibawah 20 nm dengan ukuran paling kecil 7,59 nm dihasilkan dari
penggunaan asam maleat. Stabilitas termal nanoselulosa hasil penggunaan
variasi asam organik paling baik dihasilkan dari penggunaan asam laktat
dengan massa degradasi sebesar 33,47% dan bobot akhir 62,13%.
Sementara asam organik yang paling optimal menghasilkan nanoselulosa
diperoleh dari penggunaan asam maleat.

2. Nilai konstanta disosiasi asam (pKa) dari jenis asam organik yang
digunakan sebagai agen hidrolisis memiliki korelasi dengan hasil yang
diperoleh, jenis asam organik dengan nilai pKa terkecil memiliki kekuatan
asam yang lebih besar sehingga lebih kuat dalam mendegradasi fase amorf
yang dimiliki oleh selulosa. Jenis asam dengan kekuatan paling kuat
ditunjukkan oleh asam maleat dengan pKa 1,83. Berdasarkan hasil analsiis
XRD dan TEM penggunaan asam maleat menghasillkan kristalinitas
paling tinggi (67.24%) dan ukuran partikel terkecil (7,59 nm).
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B. Saran

Beberapa saran yang dapat disampaikan sebagai pengembangan lanjutan
terkait topik dan mengatasi keterbatasan penelitian ini yakni perlu dilakukan
optimasi kondisi reaksi yang meliputi parameter konsentrasi asam, jenis asam
organik, waktu reaksi, suhu reaksi, waktu dan daya ultrasonikasi sehingga dapat
diperoleh kondisi optimum untuk menghasilkan nanoselulosa. Selain itu
penelitian lanjutan mengenai penggunaan asam maleat sebagai agen
penghidrolisis karena menghasilkan nanoselulosa dengan karakteristik terbaik
serta pengaplikasian nanomaterial berbasis nanoselulosa kulit kacang edamame

sebagai membran pemisah limbah perlu dilakukan.
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