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ABSTRACT

Microcrystalline Cellulose (MCC) is pure cellulose
from fibrous plants isolated from alpha cellulose by
acid hydrolysis. Pineapple leaves (Ananas
comusus) contain 69.5% cellulose so that it can be
used for the manufacture of MCC. MCC
preparation using the Multistage Pulping method
can produce MCC with color quality that meets the
requirements. Microcrystalline cellulose isolated
from pineapple leaves was compared with Avicel
PH® 102 as the standard. MCC characterization
includes organoleptic, pH examination, water
soluble substances, solubility in ammonia copper
tetraamine solution, starch test, observations using
FTIR (Fourier Transform Infra Red), DSC
(Differential Scanning Calorimetry), and SEM
(Scanning Electron Microscopy). The results
showed that microcrystalline cellulose from
pineapple leaves met the requirements as
microcrystalline cellulose.

ABSTRAK

Mikrokristalin Selulosa (MCC) adalah selulosa murni dari tanaman berserat yang diisolasi
dari alfa selululosa dengan hidrolisis asam daun nenas (Ananas comusus) memiliki
kandungan selulosa69,5% sehingga dapat dimanfaatkan untuk pembuatan MCC. Preparasi
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MCC dengan menggunakan metode Multistage Pulping dapat menghasilkan MCC dengan
karakteristik dan kualitas warna yang memenuhi persyaratan. Mikrokristal selulosa hasil
isolasi daun nenas dibandingkan dengan Avicel PH® 102 sebagai standar baku.
Karakterisasi MCC meliputi organoleptis, pemeriksaan pH, substansi larut air, kelarutan
dalam larutan amonia tembaga tetraamin,uji pati, pengamatan dengan alat FTIR (Fourier
Transform Infra Red), DSC (Differential Scanning Calorimetry), dan SEM (Scanning
Electron Microscopy). Hasil penelitian menunjukkan mikrokristalin selulosa dari daun nenas
memenuhi persyaratan sebagai mikrokristalin selulosa.

PENDAHULUAN

Selulosa merupakan polimer hayati yang banyak ditemukan hampir di seluruh bagian
tanaman (Jasni et al, 2000). Ketersediaan selulosa melimpah, laju dekomposisi di tanah yang
cepat, serta sifat mekanik yang baik membuat selulosa terus dikembangkan untuk memenuhi
kebutuhan hidup manusia (Brinchi, 2013; Siquerra, 2010). Mikrokristalin selulosa (MCC)
adalah selulosa murni dari tanaman berserat yang diisolasi dari alfa selulosa dengan hidrolisa
menggunakan asam mineral (Carlin, 2008).

Tanaman berserat mengandung komposisi kimia utama selulosa dan lignin. Sumber
selulosa dari berbagai tanaman berserat seperti kapas, jagung, ampas tebu, rumput gajah,
jerami gandum, rami, sekam padi, dan lain-lain (Asim et al, 2015). Berbagai studi telah
melakukan pembuatan MCC yaitu, dari kelapa sawit (Soom et al, 2009; Hafidz et al, 2013),
rami (Jahan et al, 2011),ampas tebu, jerami padi, tangkai kapas (El-Sakhawy and Hassan,
2007; llindra and Dhake, 2008), dan dari biji lamtoro (Husin et al, 2017).

Mikrokristallin selulosa di industri farmasi digunakan pada formulasi tablet sebagai
bahan pengisi (filler), bahan pengikat (binder) dan sebagai bahan penghancur (disintegrant).
Untuk memenuhi kebutuhan, MCC dipasok dengan mengimpor dari luar negeri sehingga
harga obat menjadi mahal (Suryadi et al, 2017). Selulosa yang digunakan di industri farmasi
umumnya bersumber dari kayu dan kapas (Shlieout et al, 2002).

Nenas merupakan tumbuhan yang hanya dimanfaatkan bagian buahnya untuk
dikonsumsi. Bagian daun nenas tidak dimanfaatkan dan hanya sebagai limbah, sedangkan
kandungan selulosa pada daun nenas cukup tinggi yaitu 69,5% (Banik et al, 2011). Pada
penelitian ini telah dilakukan pemanfaatan Pulping.Multistage pulping merupakan metode
pembuburan bertingkat yang bertujuan untuk menghilangkan kandungan lignin dari sampel
sehingga didapatkan alpha cellulose yang lebih putih (Ohwoavworhua et al, 2009). Tujuan
penelitian ini ialah untuk melihat apakah pembuatan MCC dengan metode multistage pulping
menghasilkan MCC dengan karakteristik dan kualitas warnayang memenuhi persyaratan.

METODE PENELITIAN
Alat dan Bahan

Peralatan yang digunakan untuk preparasi MCC meliputi : alat destilasi vakum, blender,
beaker glass, batang pengaduk, gelas ukur, kaca arloji, kertas saring, timbangan digital, pH
meter, penggaris, cawan penguap, corong Buchner, waterbath, oven, desikator, hot plate,
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aluminium foil, lumpang dan stanfer, stopwatch, Spektrofotometer FTIR (IR Prestige-21),
Differential Scanning Calorimetry (Setaram DSC 131 EVO, France), dan Scanning Electron
Microscopy (JEOL-JSM-6510LA).

Bahan yang digunakan untuk meliputi : metanol, asam nitrat 3,5%, natrium nitrit,
natrium hidroksida 2%, natrium hidroksida 17,5%, natrium hidroksida 10 M, natrium sulfit
2%, natrium hipoklorit 3,5%, asam klorida 2,5 N, amoniak 13,5 M, tembaga (Il) sulfat,
kalium iodida, iodium, aquadest, Avicel PH® 102.

Pengolahan Daun nenas

Serbuk daun nenas yang diambil di Desa Kualu Nenas Kabupaten Kampar Propinsi
Riau pada bulan Januari 2018 dimaserasi menggunakan pelarut metanol selama 5 hari dalam
wadah gelap yang tertutup baik dan terlindung dari cahaya, saring pada hari ke-5.Ampas
direndam kembali dengan metanol.Ulangi perendaman sebanyak 3 kali dan disaring.
Keringkan ampas pada suhu kamar.

Ekstraksi Alfa Selulosa

Ampas daun nenas 250 gram dicampurkan dengan asam nitrat 3,5% (mengandung 40
mg natrium nitrit) sebanyak 4 L dalam beaker glass. Campuran diatas di panaskan diatas
waterbath selama 2 jam pada suhu 90 °C. Lakukan penyaringan untuk memisahkan bagian
yang tidak larut.Residu yang diperoleh dicuci dengan air suling.Residu tersebut direndam
kedalam 3 L larutan yang mengandung NaOH dan Na2SO3s masing-masing sebanyak 2% wi/v
pada suhu 50°C selama 1 jam.

Residu disaring dan dicuci berulang sampai 3 kali , putihkan residu dengan
mencampurkan ke dalam 2 L campuran air dan NaClO 3,5% w/v. Residu di didihkan selama
10 menit kemudian di saring dan cuci kembali. Residu yang diperoleh dari penyaringan
dipanaskan pada suhu 80°C ke dalam 2 L natrium hidroksida 17,5% w/v selama 30 menit.
Lakukan penyaringan dan cuci kembali.Residu yang diperoleh merupakan alpha selulosa.

Proses ekstraksi dilanjutkan dengan mencampurkan alfa selulosa kedalam 2 L
campuran air dan natrium hipoklorit 3,5% wi/v, lalu dipanaskan pada suhu 100 °C selama 5
menit. Lakukan penyaringan dan pencucian sampai residu bersih.Residu tersebut kemudian
dikeringkan pada suhu 60 °C (Ohwoavworhua et al, 2009).

Pembuatan Mikrokristalin Selulosa

Alfa selulosa dihidrolisis dengan HCI 2,5 N (1,2 L), dididihkan selama 15 menit dalam
beaker glass. Campuran panas tersebut dituangkan ke dalam air dingin sambil diaduk dan
didiamkan satu malam.MCC yang diperoleh dicuci dengan aquadest hingga netral, disaring
dengan corong Buchner, kemudian dikeringkan dengan oven pada temperatur 57 - 60 °C
selama 60 menit dan digerus.MCC yang didapatkan disimpan pada suhu kamar di dalam
desikator (Halim dkk, 2002; Ilindra and Dhake, 2008; Ohwoavworhua et al, 2009; Yanuar
dkk, 2003).
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HASIL DAN PEMBAHASAN

Serbuk kering daun nenas dimaserasi untuk menghilangkan zat ekstraktif yang terdapat
di dalam sampel seperti lemak, lilin, protein, fenolat. Ampas daun nenas 250 gram
ditambahkan asam nitrat 3,5% dan natrium nitrit. Asam nitrat dan natrium nitrit merupakan
agen delignifikasi yang akan menghilangkan lignin dalam bentuk nitrolignin yang dapat larut.
Kekurangan sifat dari asam nitrat adalah bereaksi sangat cepat dengan selulosa sehingga
dengan adanya natrium nitrit maka reaksi dengan selulosa dapat dihindarkan. Penyaringan
dan pencucian untuk mengambil residu bagian yang tidak larut dan membersihkan sisa
pelarut yang masih ada pada residu (Zulharmita et al, 2012).

Penambahan natrium hidroksida dan natrium sulfit pada residu untuk membebaskan
lignin dari ampas. Natrium hidroksida akan mendegradasi polimer lignin dan larut ke dalam
air (Sjostrom, 1998). Lignin yang larut dalam larutan natrium hidroksida dan natrium sulfat
cukup banyak sehingga warna yang dihasilkan pada proses ini berupa pulp berwarna coklat.
Pulp disaring dan dicuci bersih dengan aquadest sampai filtrat tidak berwarna yang
menandakan tidak adanya pelarut yang tertinggal. Residu diputihkan dengan menggunakan
larutan natrium hipoklorit 3,5% untuk menghilangkan lignin dan karbohidrat yang belum
terpisah sempurna.

Penambahan natrium hidroksida 17,5% diperlukan untuk memisahkan alpha, beta, dan
gamma selulosa. Alpha selulosa tidak larut di dalam NaOH 17,5% sedangkan beta dan
gamma selulosa akan larut dalam NaOH 17,5% sehingga diperlukan proses penyaringan
untuk memisahkan alpha selulosa. Setiap tahap yang dilakukan diperlukan pencucian
menggunakan aquadest untuk menghilangkan pelarut yang masih tertinggal dalam pulp dan
menghindari reaksi yang mungkin terjadi terhadap pelarut selanjutnya o selulosa yang
diperolen di bleaching kembali menggunakan larutan natrium hipoklorit 3,5% untuk
menghasilkan kualitas warna yang baik. Metode multistage pulping ini ditandai dengan
penggunaan bahan dan pelarut yang bermacam-macam sebagai agent delignifikasi pada setiap
tahap ekstraksi sehingga diperoleh pulp (bubur) yang akan diisolasi alpha selulosa untuk
membuat MCC.

Tabel 1. Pemeriksaan Hasil Mikrokristalin Selulosa dari Daun nenas

Pemeriksaan Persyaratan (BP, 2022) Pengamatan
MCC daun nenas Avicel PH* 102
Organoleptis
- Benfuk serbuk serbuk serbuk
Warna putih putih putih
Bau tidak berbau tidak berbau tidakberbau
Rasa tidak berasa tidak berasa tidak berasa
pH 5-7.5 6.92 7.5

Kelarutan dalam
larutan amonia larut larut larut
tembaga-tetraamin

Uji pati negatif negatif negatif
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Selulosa merupakan blok kristal yang berdampingan dengan blok amorf secara acak
(Lee et al, 2014). Alfa selulosa akan digunakan untuk pembuatan mikrokristalin selulosa
dengan penambahan HCI 2,5 N. Selama proses hidrolisis, terjadi pemisahan secara parsial
pada penyusun mikrofibril selulosa dimana bentuk amorf akan putus dan meninggalkan
bentuk kristalin yaitu daerah molekul selulosa yang tersusun teratur.Proses ini bertujuan
memotong polimer menjadi ukuran yang lebih kecil (mikro) dengan derajat polimerisasi yang
kecil pula dimana n = 220 sehingga dihasilkan selulosa mikrokristal (Nurhayani, 2008).

Organoleptis MCC daun nenas sesuai dengan persyaratan yang terdapat pada referensi,
pH MCC daun nenas, avicel PH* 102 berturut-turut 6,92 dan 7,50. pH MCC daun nenas
sedikit lebih rendah dibandingkan dengan Avicel PH® 102, tetapi pH ini masih memenuhi
persyaratan rentang pH British Pharmacopeia yaitu 5-7,5.

Pengujian kelarutan MCC daun nenas dan Avicel PH® 102 dalam larutan amoniak
tembaga-tetraamin, menunjukkan hasil bahwa serbuk larut tidak bersisa. MCC mempunyai
kelarutan praktis tidak larut dalam air tetapi spesifik larut dalam larutan amoniak tembaga-
tetraamin. Hasil ini sesuai dengan persyaratan dalam British Pharmacopeia.Uji pati dilakukan
untuk mengidentifikasi adanya pati yang tersisa pada MCC, dari hasil yang diperoleh tidak
ditemukan pati pada MCC daun nenas maupun Avicel PH® 102 yang ditandai dengan tidak
adanya warna biru yang dihasilkan dari reaksi dengan larutan iodium.

Spektrum FTIR MCC daun nenas dan spektrum MCC Avicel PH® 102 dapat dilihat
pada gambar 1. Hasil spektrum menunjukkan puncak serapan MCC daun nenas pada bilangan
gelombang 2894,31 cm dan pada Avicel PH® 102 pada bilngan gelombang 2893,35 cm™ ,
yang merupakan gugus C-H alifatis dengan vibrasi ulur. Serapan kurang dari bilangan
gelombang 3000 cmmerupakan gugus C-H alifatis. Adanya puncak serapan pada bilangan
gelombang 896,94 cm pada MCC daun nenas dan 895,97 cm™ pada Avicel PH® 102
merupakan vibrasi tekuk (rocking) gugus C-H dari cincin aromatik yang terdapat pada
struktur MCC (Trache et al, 2014). Serapan ini juga berhubungan dengan B-glikosida antara
unit glukosa dalam selulosa (Sun et al, 2004).

Serapan yang melebar pada bilangan gelombang 3245,37 cm-1 pada MCC daun nenas
dan 3338,92 cm-1 pada Avicel PH® 102 menunjukkan gugus O-H alkohol, kemudian
dipertegas dengan adanya serapan pada 1050,29 cm-1 pada MCC daun nenas dan 1058,00
cm-1 pada Avicel PH® 102 yang merupakan ikatan C-O pada alkohol primer. Pada bilangan
gelombang 1315,51 cm-1 MCC daun nenas dan 1315,51 cm-1 Avicel PH® 102 menandakan
adanya gugus O-H pada alkohol tersier dengan vibrasi tekuk. Ikatan C-O dengan alkohol
tersier berada pada bilangan gelombang 1157,34 cm-1 pada MCC daun nenas dan 1154,45
cm-1 pada Avicel PH® 102. Dari spektrum IR juga terlihat vibrasi muncul di daerah
bilangan gelombang 1300-1400 cm-1 yang menunjukkan keberadaan —O— yang merupakan
penghubung rantai karbon dalam selulosa (Croswell et al., 1982).
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Gambar 1. Spektrum IR dari Avicel PH® 102 dan MCC daun nenas

Untuk menentukan kemurnian dan sifat kristal dari MCC maka dilakukan pengujian
analisa termal dengan menggunakan alat DSC (Differential Scanning Calorimetry). DSC
merupakan teknik analisa termal untk mengukur energi yang diserap atau diemisikan oleh
sampel sebagai fungsi waktu atau suhu (Prasetyoko dkk, 2016). Untuk menandakan senyawa
tersebut kristal atau amorf maka perlu dilihat pola termogramnya. Semakin kristal senyawa
tersebut, maka puncaknya juga semakin tajam.

Hasil yang diperoleh dari pengujian MCC daun nenas dan Avicel PH® 102
menggunakan DSC adalah didapatkan termogram dengan 2 puncak endotermik.Perbedaan
pola termogram ditunjukkan pada puncak kedua masing masing bahan (Gambar.2).Heat atau
entalpi merupakan data termal yang menunjukkan besarnya panas yang dibutuhkan untuk
meleburkan satu gram zat (J/g). Heat puncak 1 Avicel PH® 102 adalah 67,293 J/g sedangkan
nilai heat MCC daun nenas lebih besar 94,532 J/g tetapi berbanding terbalik pada puncak 2
nilai heat Avicel PH® 102 yaitu 69,268 J/g sedangkan MCC daun nenas 16,713 J/g. Nilai heat
MCC daun nenas seharusnya lebih rendah pada puncak 1 dikarenakan MCC dengan nilai
16,713 J/g dengan puncak endotermik yang kecil dan agak melandai sudah menunjukkan %
kristalinitas sangat kecil karena panas yang dibutuhkan sangat sedikit untuk meleburkan
MCC Daun nenas. Hal ini juga dihubungkan dengan substansi larut air MCCdaun nenas lebih
banyak dibandingkan Avicel PH® 102. Bentuk amorf yang lebih tinggi kelarutannya
dibandingkan bentuk kristal. Hasil uji DSC menunjukkan puncak maksimum yang diperoleh
terdapat sedikit perbedaan.Puncak maksimum adalah suatu titik tertentu dimana peleburan
telah terjadi secara sempurna.Suatu bahan mempunyai kemampuan maksimal menyerap
panas sampai titik maksimum.Puncak pertama Avicel PH® 102 mempunyai puncak
maksimum 94,671°C sedangkan puncak maksimum serbuk MCC Daun nenas lebih besar
yaitu 99,967°C. MCCdaun nenas membentuk pola termogram yang hampir sama dengan
Avicel PH® 102 tetapi perbedaan ini terjadi dikarenakan kurang murninya MCC daun nenas.
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Puncak kedua Avicel PH® 102 sebesar 332,375°C, sedangkan serbuk MCC daun nenas
didapatkan puncak maksimum yang lebih besar seperti puncak yang pertama yaitu
340,217°C. Berdasarkan puncak maksimum ini maka disimpulkan MCC sudah terbentuk
tetapi MCC daun nenas mempunyai sifat fisikokimia yang berbeda karena perbedaan dari
cara mengisolasi.

Puncak kedua yang terbentuk pada Avicel PH® 102 adalah puncak yang meruncing
tajam tetapi masih agak melandai karena persen kristalinitas tidak 100%. Puncak yang tajam
disebabkan besarnya energi yang dibutuhkan untuk melepaskan ikatan antar molekul kristal.
Karena ikatan antar kisi kristal sangat kuat sehingga diperlukan energi yang besar untuk
melebur, hal ini ditunjukkan oleh data heatflow (mW) pada termogram Avicel PH® 102 yang
memerlukan energi sebesar -2,89 mW sedangkan MCC daun nenas sebesar -0,591 mW
dengan puncak yang landai dan pendek mengartikan bahwa terjadi perbedaan fisikokimia dan
perbedaan kemunian. Artinya Avicel PH® 102 lebih berbentuk kristal dibandingkan MCC
daun nenas dan persen kristalinitas MCC tidak sebesar Avicel PH® 102.

Gambar 2. (a) Termogram Avicel PH®102 ; (b) MCC daun nenas

http://doi.org/10.22216/jk.v5i2.5717
Published by LLDIKTI Wilayah X Copyrights by Attribution-NonComercial 4.0 International

263



Deni Anggraini et. all | Preparasi dan Karakterisasi Mikrokristalin Selulosa Daun Nenas (Ananas
comusus L. Merr)

Jurnal Katalisator Vol 7 No. 2 (2022) 257-268

Gambar 3. Foto SEM(a) MCC daun nenas perbesaran 200x dan 1000x, (b) Avicel

Hasil uji morfologi bentuk padatan dengan alat scanning electron microscope (SEM)
pada gambar 3 menunjukkan MCC daun nenas telah terbentuk dimana gambar yang terbentuk
berpola sama dengan gambar Avicel PH. Namun MCC daun nenas masih terkandung selulosa
yang terlihat seperti serat memanjang (Pratama dkk, 2017), hal ini mungkin karena
ketidaksempurnaan dalam proses hidrolisis dengan HCI sehingga MCC yang terbentuk belum
seluruhnya. Hasil SEM ini sesuai dengan data termal yang diperoleh dari hasil uji DSC
dimana kecilnya pola termogram pada MCC daun nenas menandakan MCC sudah terbentuk
tetapi masih ada pengotor sehingga MCC belum murni. Ukuran partikel yang diperoleh
adalah 100 um pada perbesaran 200x dan 10 um pada perbesaran 1000x.Ukuran partikel
dengan perbesaran 200x memenuhi persyaratan ukuran partikel MCC.Hasil SEM MCC daun
memiliki kemiripan dengan morfologi Avicel PH 101 atau Avicel PH 103 bukan Avicel PH
102 (Rowe et al, 2009).

KESIMPULAN

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan ini dapat disimpulkan bahwa diperoleh
mikrokristalin selulosa yang berasal dari daun nenas dengan metode multistage pulping yang
memenuhi persyaratan dengan kualitas warna yang lebih baik.
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