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GLOSARIUM

. Adsorpsi adalah proses penyerapan zat pada permukaan material akibat

gaya fisika atau kimia.

Beads Mesopori adalah partikel berbentuk bulat yang memiliki struktur
pori berukuran 2—50 nm sehingga memberikan luas permukaan tinggi dan
meningkatkan kemampuan adsorpsi material

Bleaching adalah proses pemutihan untuk menghilangkan lignin dan
senyawa berwarna pada selulosa.

CaCl; adalah senyawa garam yang digunakan sebagai agen crosslinking
dalam pembentukan bead melalui proses gelasi ionik.

CI (Crystallinity Index) adalah parameter yang menunjukkan tingkat
kristalinitas material berdasarkan analisis XRD.

. Delignifikasi adalah proses penghilangan lignin dari biomassa untuk

memperoleh selulosa.

DTG (Derivative Thermogravimetry) adalah analisis turunan dari TGA
yang menunjukkan laju perubahan massa terhadap suhu.

FTIR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy) adalah teknik
spektroskopi untuk mengidentifikasi gugus fungsi berdasarkan serapan
inframerah.

HCI (Asam Klorida) adalah asam kuat yang digunakan untuk netralisasi
dan pengaturan pH.

H:0: (Hidrogen Peroksida) adalah agen oksidator yang digunakan dalam
proses bleaching.

Isoterm Adsorpsi adalah model yang menggambarkan hubungan antara
jumlah adsorbat yang teradsorpsi dan konsentrasi larutan pada
kesetimbangan.

Karakterisasi adalah proses analisis untuk mengetahui sifat fisik dan kimia
suatu material.

MB (Metilen Biru / Methylene Blue) adalah zat warna kationik yang
digunakan sebagai model adsorbat dalam penelitian adsorpsi.

NaBr (Natrium Bromida) adalah senyawa yang berperan sebagai kofaktor
dalam sistem oksidasi TEMPO.

NaClO (Natrium Hipoklorit) adalah agen oksidator dalam proses oksidasi
TEMPO.

NaOH (Natrium Hidroksida) adalah basa kuat yang digunakan dalam
proses delignifikasi dan pengaturan pH.

Nanoselulosa adalah selulosa berukuran nano yang memiliki luas
permukaan tinggi dan gugus fungsi aktif.

Natrium Alginat adalah polimer alami berbasis polisakarida yang berasal
dari alga coklat dan digunakan sebagai matriks pembentuk bead melalui
proses gelasi ionik dengan ion divalen seperti Ca**.

NC / CNF (Nanocellulose / Cellulose Nanofiber) adalah material selulosa
berukuran nano dengan luas permukaan tinggi dan gugus fungsi aktif untuk
adsorpsi.
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Oksidasi TEMPO adalah metode oksidasi selektif untuk mengubah gugus
hidroksil selulosa menjadi gugus karboksilat.

pH adalah derajat keasaman atau kebasaan larutan yang mempengaruhi
proses adsorpsi.

SBA-15 adalah silika mesopori dengan struktur pori teratur dan luas
permukaan tinggi.

SEM (Scanning Electron Microscopy) adalah metode karakterisasi untuk
mengamati morfologi permukaan menggunakan elektron.

Silika Mesopori adalah material berpori dengan ukuran pori 2—50 nm yang
digunakan untuk meningkatkan kapasitas adsorpsi.

TEM (Transmission Electron Microscopy) adalah teknik mikroskopi
untuk melihat struktur dan ukuran material pada skala nanometer.
TEMPO (2,2,6,6-Tetramethylpiperidine-1-oxyl) adalah senyawa radikal
stabil yang digunakan sebagai mediator dalam proses oksidasi selektif pada
selulosa, khususnya untuk mengoksidasi gugus hidroksil primer menjadi
gugus karboksilat.

TGA (Thermogravimetric Analysis) adalah analisis termal untuk
mengetahui perubahan massa terhadap suhu.

TKKS (Tandan Kosong Kelapa Sawit) adalah limbah padat dari
pengolahan kelapa sawit yang kaya lignoselulosa dan berpotensi sebagai
sumber nanoselulosa.

Ultrasonikasi adalah proses penggunaan gelombang ultrasonik untuk
memperkecil ukuran partikel hingga skala nano.

UV-Vis (Ultraviolet-Visible Spectroscopy) metode untuk menentukan
konsentrasi larutan berdasarkan absorbansi.

XRD (X-Ray Diffraction) analisis untuk menentukan struktur kristal dan
derajat kristalinitas material.
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ABSTRAK

Sintesis dan Karakterisasi Komposit Beads Nanoselulosa Berbasis
Limbah Tandan Kosong Kelapa Sawit (Elaeis guineensis Jacq) sebagai Ad-
sorben Methylene Blue

Oleh :
Wiwin Arfanudin
22106030021

Pembimbing I: Dr. Imelda Fajriati,
M.Si. Pembimbing I1: Dr. Holilah.,
S.Si., ML.Si.

Penurunan kualitas air akibat limbah industri, khususnya zat warna seperti
metilen biru, mendorong perlunya pengembangan material adsorben yang efektif
dan ramah ling-kungan. Penelitian ini bertujuan untuk mengisolasi nanoselulosa
dari limbah tandan kosong kelapa sawit (TKKS), mensintesis komposit beads ber-
basis nanoselulosa, silika mesopori, dan natrium alginat, serta mengkaji mekanisme
adsorpsi metilen biru. Na-noselulosa diperoleh melalui tahapan delignifikasi,
bleaching, oksidasi TEMPO, dan ul-trasonikasi, kemudian disintesis menjadi beads
menggunakan metode gelasi ionik dengan CaCl.. Karakterisasi dilakukan
menggunakan FT/R, XRD, SEM, TEM, dan TGA, sedangkan uji adsorpsi meliputi
variasi waktu kontak, variasi dosis adsorben, pH larutan, dan analisis isoterm. Hasil
penelitian menunjukkan bahwa nanoselulosa berhasil diisolasi dengan rata-rata
ukuran diameter 3,83 nm dan memiliki gugus fungsi aktif yang mendukung proses
adsorpsi, sementara komposit beads yang dihasilkan memiliki struktur yang stabil
dan morfologi berpori. Variasi waktu kontak menunjukkan bahwa proses adsorpsi
berlangsung cepat pada tahap awal dan mencapai kondisi kesetimbangan pada
menit ke 180. Peningkatan dosis adsorben menunjukkan meningkatkan efisiensi ad-
sorpsi akibat bertambahnya jumlah situs aktif yang tersedia pada permukaan adsor-
ben. Kinerja adsorpsi dipengaruhi oleh kondisi operasi, dengan hasil optimum pada
pH 7, serta menunjukkan kesesuaian dengan model isoterm Freundlich yang meng-
gambarkan karakter permukaan adsorben. Secara keseluruhan, komposit beads na-
noselulosa berbasis TKKS berpotensi sebagai adsorben yang efektif dan berke-
lanjutan untuk pengolahan limbah zat warna.

Kata kunci: Nanoselulosa, tandan kosong kelapa sawit (TKKS), beads komposit,
adsorpsi, metilen biru
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ABSTRACT

Synthesis and Characterization of Nanocellulose-Based Composite
Beads Derived from Oil Palm Empty Fruit Bunch (Elaeis guineensis Jacq.) as a
Methylene Blue Adsorbent

By :
Wiwin Arfanudin
22106030021

Supervisor I: Dr. Imelda Fajriati, M.Si.
Supervisor II: Dr. Holilah., S.Si., M.Si.

The deterioration of water quality due to industrial wastewater, particularly
from dyes such as methylene blue, has driven the need to develop effective and
environmentally friendly adsorbent materials. This study aims to isolate nanocellu-
lose from oil palm empty fruit bunch (OPEFB) waste, synthesize composite beads
based on nanocellulose, mesoporous silica, and sodium alginate, and investigate the
adsorption mechanism of methylene blue. Nanocellulose was obtained through a
series of processes including delignification, bleaching, TEMPO-mediated oxida-
tion, and ultrasonication, and subsequently synthesized into beads using an ionic
gelation method with CaCl.. Characterization was carried out using FTIR, XRD,
SEM, TEM, and TGA, while adsorption experiments included variations in contact
time, adsorbent dosage, solution pH, and Isoterm analysis. The results showed that
nanocellulose was successfully isolated with an average diameter of 3,83 nm and
possessed active functional groups that support the adsorption process, while the
resulting composite beads exhibited a stable structure and porous morphology. The
contact time study indicated that adsorption occurred rapidly at the initial stage and
reached equilibrium at 180 minutes. Increasing the adsorbent dosage enhanced ad-
sorption efficiency due to the greater availability of active sites on the adsorbent
surface. Adsorption performance was influenced by operating conditions, with op-
timum results at pH 7, and followed the Freundlich Isoterm model, indicating a
heterogeneous surface characteristic.Overall, nanocellulose-based composite beads
derived from OPEFB demonstrate significant potential as an effective and sustain-
able adsorbent for dye wastewater treatment.

Keywords: Nanocellulose, oil palm empty fruit bunch (OPEFB), composite
beads, adsorption, methylene blue
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BAB 1
PENDAHULUAN
A. Latar Belakang

Krisis ketersediaan air bersih saat ini menjadi isu global yang semakin
mengkhawatirkan, terutama akibat menurunnya kualitas air yang dipicu oleh
meningkatnya jumlah limbah dari berbagai sektor industri. Salah satu kontributor
utama adalah limbah dari industri tekstil dan penyamakan kulit, yang setiap ta-
hunnya menggunakan lebih dari 10.000 jenis pewarna komersial dan menghasilkan
sekitar 7x10° ton pewarna untuk proses pencelupan (Kuhad et al., 2004; Mishra, &
Das, 2017; Singh et al., 2019). Salah satu jenis pewarna yang banyak digunakan
adalah metilen biru, senyawa aromatik heterosiklik berbasis tiazin yang dikenal ka-
rena kestabilannya. Meskipun umum dipakai, metilen biru dapat menimbulkan efek
toksik dan berpotensi karsinogenik, sehingga keberadaannya dalam limbah menjadi
perhatian serius.

Untuk menangani permasalahan tersebut, berbagai metode pengolahan air
limbah telah dikembangkan, salah satunya adalah teknik adsorpsi. Adsorpsi
dipilih karena tergolong metode yang sederhana, ekonomis, serta efisien dalam
menghilangkan zat warna dari air limbah. Adsorben yang ideal seharusnya mem-
iliki kapasitas adsorpsi tinggi, stabilitas yang baik, serta dapat digunakan kembali.
Oleh karena itu, pengembangan material adsorben terus dilakukan, dengan fokus
pada peningkatan luas permukaan, porositas, serta ketahanan mekanik dan kimia
untuk menciptakan solusi pengolahan air yang berkelanjutan dan ramah ling-
kungan.

Upaya untuk menemukan material adsorben yang efektif, ekonomis, dan re-
usable terus menjadi perhatian. Namun, sistem adsorpsi berbasis serbuk masih
menghadapi keterbatasan, seperti kebutuhan jumlah material yang besar dan kesu-
litan dalam proses pemisahan, khususnya dengan metode dekantasi (Asranudin et
al., 2024). Sebagai solusi atas kendala tersebut, pendekatan berbasis bead kom-
posit mulai banyak dikembangkan. Bead komposit dinilai unggul karena memiliki
kapasitas adsorpsi yang tinggi, selektivitas yang lebih baik, serta stabilitas
mekanik dan kimia yang tinggi. Selain itu, bead jenis ini mudah diregenerasi dan
memiliki fleksibilitas dalam desain, menjadikannya menarik untuk aplikasi pen-

golahan air limbah.



Bead komposit umumnya dibuat dari campuran polimer seperti polivinil
alkohol (PVA) dan natrium alginat, dikombinasikan dengan material anorganik
mesopori untuk meningkatkan efisiensi transfer massa. Akan tetapi, PVA mem-
iliki kelemahan, yaitu kecenderungan mengalami aglomerasi, yang menyulitkan
pembentukan bead dengan bentuk morfologi yang stabil dan seragam (Ruan et al.,
2018). Dalam hal ini, nanoselulosa hadir sebagai alternatif menjanjikan karena
sifat-sifat unggul yang dimilikinya dan kemampuannya untuk mengatasi masalah
aglomerasi, sekaligus meningkatkan efisiensi adsorpsi secara keseluruhan.

Nanoselulosa (NC) merupakan serat nano yang ringan, biodegradable, serta
memiliki luas permukaan spesifik yang besar. Material ini juga sangat kuat,
dengan modulus elastisitas mencapai 220 GPa, bahkan melebihi serat Kevlar
(Moon et al., 2011). NC umumnya diisolasi dari biomassa lignoselulosa karena
ketersediaannya yang melimpah, berkelanjutan, dapat diperbarui, serta biaya
produksinya yang rendah (Holilah et al., 2021). Berbagai jenis biomassa telah di-
manfaatkan sebagai sumber nanoselulosa, antara lain enceng gondok (Emam et
al., 2020), ampas tebu (Moreno et al., 2018), daun nanas (Prado & Spinacé, 2018),
kulit pisang (Harini et al., 2018), bonggol jagung (Liu et al., 2016), kulit dan
cangkang kemiri sunan (Ramadhani et al., 2022), sekam padi (Rashid & Dutta,
2020), serat biduri (Gao et al., 2020), pelepah sawit (Owolabi et al., 2017; Trache
et al., 2016), cangkang biji sagu (Naduparambath et al., 2017), dan kulit kurma
(Abu-thabit et al., 2020).

Salah satu limbah biomassa yang sangat potensial untuk dimanfaatkan se-
bagai sumber nanoselulosa adalah Tandan Kosong Kelapa Sawit (TKKS). Indo-
nesia sendiri memproduksi sekitar 51 juta ton TKKS setiap tahun (Rezki et al.,
2023), menjadikan limbah ini sangat melimpah. TKKS merupakan hasil samping
dari proses pengolahan buah kelapa sawit, dengan volume limbah padat yang
hampir sebanding dengan jumlah minyak sawit mentah yang diproduksi
(Direktorat Statistik Tanaman Pangan, 2020). Kandungan selulosa dalam TKKS
yang tinggi, yaitu sekitar 35-39%, menunjukkan potensi besar dalam upaya val-
orisasi limbah (BPDPKS, 2023). Dengan memanfaatkan TKKS untuk produksi

nanoselulosa, tidak hanya diperoleh nilai tambah dari limbah tersebut, tetapi juga



berkontribusi pada pengurangan dampak lingkungan dan pengelolaan limbah
secara berkelanjutan.

Proses isolasi nanoselulosa umumnya dilakukan melalui hidrolisis asam,
terutama dengan menggunakan asam kuat seperti asam sulfat (Chen et al., 2018;
Guo et al., 2020). Namun demikian, metode ini memiliki sejumlah kelemahan,
seperti yield yang rendah, degradasi bagian kristalin selulosa, serta penggunaan
air dalam jumlah besar untuk proses netralisasi (Chang et al., 2018; Yang et al.,
2017). Oleh karena itu, metode alternatif seperti oksidasi yang dimediasi oleh
2,2,6,6-Tetramethylpiperidine 1-oxyl (TEMPO) menjadi pilihan yang lebih ramah
lingkungan. Metode TEMPO secara selektif mengoksidasi gugus hidroksil primer
menjadi gugus karboksil dalam kondisi reaksi yang moderat. Proses ini memper-
mudah defibrilasi mekanis serta menurunkan energi yang dibutuhkan karena
ikatan hidrogen antar-fibril menjadi lebih lemah dan terjadi tolakan elektrostatik
antar gugus karboksil bermuatan negatif (Peyre, 2014; Tejado et al., 2012).

Berdasarkan latar belakang tersebut, dilakukan penelitian untuk me-
manfaatkan nanoselulosa hasil isolasi dari limbah TKKS dengan metode oksidasi
TEMPO, yang kemudian dikompositkan dengan silika mesopori menjadi bead
komposit. Kombinasi ini diharapkan mampu berfungsi secara efektif dalam men-
gadsorpsi metilen biru dari air limbah. Proses penelitian mencakup isolasi na-
noselulosa, sintesis komposit bead, serta karakterisasi terhadap komposit dan uji

aktivitas adsorpsi.



. Batasan Masalah

Batasan masalah dalam penelitian ini adalah sebagai berikut:

. Bahan baku nanoselulosa yang digunakan berasal dari limbah Tandan Kosong
Kelapa Sawit (TKKS) yang diisolasi menggunakan metode oksidasi dengan
2,2,6,6-Tetramethylpiperidine-1-oxyl (TEMPO).

. Material bead komposit yang dikembangkan merupakan kombinasi antara na-

noselulosa dari TKKS, silika mesopori dan natrium alginat.
Silika Mesopori yang digunakan adalah Silika Mesopori komersil.

. Pewarna yang digunakan sebagai model polutan adalah metilen biru (MB) yang

mewakili [imbah pewarna dari industri tekstil.

. Pengujian adsorpsi yang dilakukan terbatas pada studi Isoterm, variasi dosis

beads, variasi waktu kontak, dan variasi pH adsorpsi metilen biru.

. Karakterisasi material meliputi analisis morfologi, struktur kristal, sifat termal,
dan gugus fungsi, dengan menggunakan instrumen seperti SEM, TEM, XRD,
FTIR, dan TGA.

. Penelitian ini tidak membahas aplikasi skala industri maupun keberlanjutan
jangka panjang penggunaan bead dalam sistem pengolahan air limbah secara

menyeluruh.



. Rumusan Masalah

Berdasarkan latar belakang di atas, maka dapat diambil rumusan

masalah dalam penelitian ini adalah:

Bagaimana isolasi dan sintesis komposit beads nanoselulosa dari limbah
Tandan Kosong Kelapa Sawit.

. Bagaimana karakteristik nanoselulosa dan komposit beads nanoselulosa yang
meliputi gugus fungsi, analisis struktur kristal, morfologi, dan sifat termalnya?
Bagaimana uji aktivitas komposit bead nanoselulosa dalam mengadsorpsi zat
warna metilen biru ditinjau dari pengaruh waktu kontak, variasi dosis beads,

Isoterm adsorpsi, dan pengaruh pH terhadap efektivitas adsorpsi?

. Tujuan Penelitian

Tujuan penelitian ini yakni:

. Mendapatkan nanoselulosa dari limbah Tandan Kosong Kelapa Sawit (TKKS)
. Melakukan sintesis komposit bead berbasis nanoselulosa, silika mesopori, dan
natrium alginat

Mengkaji mekanisme adsorpsi zat warna metilen biru pada komposit bead na-

noselulosa



D. Manfaat Penelitian

Manfaat penelitian ini adalah sebagai berikut :

1. Manfaat Akademik
Memberikan kontribusi ilmiah dalam pengembangan teknologi adsorpsi
limbah zat warna dengan memanfaatkan limbah biomassa sebagai sumber na-
noselulosa, serta menjadi referensi bagi penelitian selanjutnya di bidang mate-

rial komposit ramah lingkungan dan teknologi pengolahan air.

2. Manfaat Praktis
Menawarkan alternatif solusi pengolahan air limbah, khususnya yang mengan-
dung zat warna metilen biru, melalui penggunaan bead komposit berbasis na-
noselulosa dan silika mesopori yang ramah lingkungan, efisien, dan berpotensi

untuk diregenerasi.

3. Manfaat Lingkungan
Mendukung upaya pemanfaatan limbah Tandan Kosong Kelapa Sawit (TKKS)
yang melimpah dan belum termanfaatkan secara optimal, sehingga dapat men-
gurangi dampak negatif limbah padat terhadap lingkungan sekaligus mening-

katkan nilai tambah dari limbah tersebut.



BAB YV
PENUTUP
A. Kesimpulan

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

1. Nanoselulosa berhasil diisolasi dari limbah tandan kosong kelapa sawit
(TKKS) melalui tahapan delignifikasi, bleaching, serta oksidasi
menggunakan metode TEMPO yang dilanjutkan dengan proses ultrasoni-
kasi. Proses ini mampu menghasilkan nanoselulosa dalam bentuk nano-
fibril dengan ukuran skala nanometer dengan diameter rata rata 3,838 nm
yang terdispersi secara stabil. Keberhasilan isolasi ini ditunjukkan oleh
perubahan warna material menjadi lebih bening dalam bentuk hidrogel,
peningkatan kemurnian selulosa, serta terbentuknya gugus karboksilat
akibat oksidasi TEMPO. Gugus karboksilat tersebut memberikan muatan
negatif pada permukaan nanoselulosa, sehingga meningkatkan sifat reak-
tif dan kemampuannya dalam berinteraksi dengan molekul zat warna ka-
tionik seperti metilen biru.

2. Komposit beads berbasis nanoselulosa, natrium alginat, dan silika meso-
pori berhasil disintesis melalui metode gelasi ionik menggunakan CaCla,
menghasilkan beads dengan bentuk yang relatif bulat, stabil secara
mekanik, dan memiliki struktur jaringan tiga dimensi yang kompak.
Selain itu, analisis morfologi menunjukkan bahwa beads memiliki
struktur berpori yang mendukung proses difusi adsorbat, serta distribusi
nanoselulosa yang baik dalam matriks komposit. Kombinasi nanoselulosa
sebagai penguat struktur, silika mesopori sebagai penyedia luas per-
mukaan, dan alginat sebagai matriks pembentuk bead memberikan kontri-
busi terhadap peningkatan stabilitas serta potensi adsorpsi material.

3. Komposit beads nanoselulosa yang dihasilkan menunjukkan kemampuan
adsorpsi yang efektif terhadap zat warna metilen biru. Kinerja adsorpsi
dipengaruhi oleh beberapa parameter, seperti pengaruh waktu, dosis ad-
sorben, pH larutan, dan konsentrasi awal metilen biru. Variasi waktu kon-
tak menunjukkan bahwa persen adsorpsi meningkat secara signifikan

pada tahap awal hingga mencapai kondisi kesetimbangan pada menit ke-
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180, yang ditandai dengan nilai adsorpsi yang relatif konstan. Pening-
katan dosis adsorben juga terbukti meningkatkan efisiensi adsorpsi karena
bertambahnya jumlah situs aktif yang tersedia. Sementara itu, kondisi pH
7 hingga 9 memberikan hasil adsorpsi yang lebih optimal, yang menun-
jukkan bahwa mekanisme adsorpsi didominasi oleh interaksi elektrostatik
antara permukaan adsorben yang bermuatan negatif dengan molekul
metilen biru yang bermuatan positif. Analisis isoterm adsorpsi menunjuk-
kan bahwa proses adsorpsi mengikuti model isoterm Freundlich dengan
persamaan linier y = 0,14296x + 0,03427 dan nilai koefisien determinasi
(R? = 0,92835), yang mengindikasikan bahwa mekanisme adsorpsi ber-
langsung secara multilayer pada permukaan adsorben. Hasil ini menun-
jukkan bahwa komposit beads nanoselulosa berbasis TKKS berpotensi
sebagai adsorben ramah lingkungan yang efektif dalam pengolahan

limbah zat warna.

. Saran

Beberapa saran yang dapat disampaikan sebagai pengembangan
lanjutan terkait topik dan mengatasi keterbatasan penelitian ini yakni dis-
arankan untuk penelitian selanjutnya agar mengkaji lebih lanjut mengenai
kemampuan regenerasi dan penggunaan ulang (reuse) dari komposit beads
nanoselulosa guna mengetahui stabilitas dan efisiensi adsorben dalam
jangka panjang. Selain itu juga juga disarankan untuk menguji kinerja ad-
sorben terhadap jenis polutan lain, baik zat warna maupun logam berat,
guna mengetahui selektivitas dan potensi aplikasinya secara lebih luas. Di
samping itu, studi mekanisme adsorpsi secara lebih mendalam perlu dil-
akukan untuk memahami interaksi antara adsorben dan adsorbat secara
komprehensif. Terakhir, pengujian dalam skala yang lebih besar serta sim-
ulasi pada kondisi limbah nyata sangat disarankan untuk mengevaluasi po-
tensi penerapan material ini dalam sistem pengolahan limbah secara prak-

tis.
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