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MOTTO

“Karena sesungguhnya sesudah kesulitan itu ada kemudahan, sesungguhnya

sesudah kesulitan itu ada kemudahan.’

(Q.S. Al Insyirah: 5-6)

“Allah tidak membebani seseorang itu melainkan sesuai dengan
kesanggupannya.”
(Q.S. Al Bagarah: 286)

’

“Apapun yang menjadi takdirmu, akan mencari jalannya menemukanmu.’
— Ali bin Abi Thalib —

’

“Jatuh lagi, bangkit lagi, belajar lagi.’
(Penulis)
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PENGARUH DELIGNIFIKASI TERHADAP ANALISA GULA
PEREDUKSI SECARA VOLUMETRI DALAM LIMBAH
KULIT NANAS

Hani Triyani

Program Diploma Il Analisis Kimia FMIPA Universitas Islam Indonesia
JI. Kaliurang Km 14,5 Yogyakarta
Email : hanitriyani21@gmail.com

INTISARI

Telah dilakukan pengukuran terhadap kadar gula pereduksi pada sampel kulit nanas
dengan parameter pengujian linearitas, LOD, LOQ, dan presisi. Penelitian ini
menggunakan dua macam perlakuan sampel, yaitu sampel tanpa delignifikasi dan
dengan delignifikasi untuk melihat ada atau tidaknya perbedaan hasil kandungan
lignoselulosa yang signifikan. Delignifikasi dilakukan menggunakan metode
chesson dengan variasi konsentrasi NaOH 1%, 3%, 5%, dan 10% yang bertujuan
untuk mengetahui konsentrasi optimum senyawa lignin yang dapat dipisahkan.
Tujuan dilakukannya hidrolisis adalah untuk mengubah polisakarida menjadi
monomer gula yang lebih sederhana. Hidrolisis yang digunakan adalah hidrolisis
dengan asam sulfat 1 N yang kemudian dianalisis menggunakan metode luff schoorl
untuk mengetahui kadar gula pereduksi pada sampel. Hasil penelitian yang
diperoleh pada sampel tanpa delignifikasi dan dengan delignifikasi menggunakan
variasi konsentrasi NaOH 1%, 3%, 5%, dan 10% secara berturut-turut adalah
sebesar 21,44; 23,72; 24,94; 27,22; dan 34,22 mg dengan nilai linearitas sebesar
0,999; nilai LOD 7,1051 mg dan nilai LOQ 23,6835 mg, serta %RSD berturut-turut
sebesar 2,46%; 1,11%; 1,06%; 1,94%; dan 1,54%.

Kata kunci: kulit nanas, delignifikasi, gula pereduksi.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Indonesia dikenal sebagai negara tropis yang mempunyai keragaman hayati
yang tinggi dimana banyak jenis tanaman yang dapat tumbuh subur dan dapat
dengan mudah ditanam di Indonesia. Di bidang pertanian, Indonesia mempunyai
luas lahan pertanian yang cukup luas dibandingkan dengan negara-negara di Asia
lainnya. Menurut Kementerian Energi dan Sumber Daya Mineral (ESDM) (2018),
Indonesia mempunyai potensi limbah berupa biomassa sebesar 885,2 juta Gigajoule
(GJ) pertahun. Limbah biomassa tersebut dapat dihasilkan dari berbagai macam
tanaman seperti batang pisang, batang jagung, batang padi, kulit nanas, rumput liar
dan sebagainya.

Biomassa yang diperoleh dari tanaman merupakan sumber daya yang dapat
terbarukan (Rahman, 2013). Salah satu biomassa yang banyak ketersediaannya
adalah limbah dari tanaman nanas yaitu tanaman pangan yang banyak ditanam di
Indonesia. Pemanfaatan tanaman nanas hingga saat ini hanya sebatas pemanfaatan
buahnya saja. Untuk pemanfaatan lignoselulosa kulit nanas (pineapple peel) belum
banyak dipergunakan.

Lignoselulosa biomassa biasanya terdiri dari selulosa, hemiselulosa dan
lignin (Rahman, 2013). Pada umumnya, kulit nanas mengandung abu 0,71-0,87%,
lignin 4,4-4,7%, dan selulosa 69,5-71,5% sehingga dengan kandungan selulosa
yang cukup tinggi pada kulit nanas memungkinkan untuk dilakukan penelitian
pemanfaatan selulosa kulit nanas untuk dapat diubah menjadi bahan yang lebih
berharga. Pemanfaatan lignoselulosa sebagai sumber glukosa sedang diteliti untuk
mendapatkan nilai ekonomis yang lebih tinggi (Rahman, 2013). Tetapi tidak semua
komponen vyang terdapat dalam lignoselulosa dapat dimanfaatkan untuk
menghasilkan glukosa, hanya selulosa dan hemiselulosa yang dapat diubah menjadi
gula (glukosa). Akan tetapi pada hemiselulosa terdapat gugus lain selain glukosa,
seperti: xylose, arabinose, galaktosa, dan manosa. Dengan demikian, diperlukan

beberapa macam pretreatment untuk menghilangkan lignin dan hemiselulosa.



Pada umumnya hidrolisis bahan lignoselulosa dapat dilakukan dengan dua
cara, yaitu hidrolisis asam dan hidrolisis enzimatis. Hambatan proses hidrolisis
selulosa baik secara asam maupun enzimatis adalah adanya struktur kristalin dan
lignin yang berfungsi sebagai pelindung selulosa (Judoamidjojo, dkk. 1989).
Lignoselulosa merupakan senyawa kompleks dan tahan terhadap hidrolisa
enzimatik, maka perlu dilakukan pretreatment penghilangan lignin dan
hemiselulosa untuk meningkatkan laju hidrolisa (Preeti, 2013). Pretreatment yang
dapat dilakukan adalah delignifikasi yaitu proses kimia untuk memisahkan lignin
dan hemiselulosa dari selulosa yang berada pada lignoselulosa. Proses delignifikasi
menghancurkan lignin yang berada di sekitar molekul selulosa. Begitu pula dengan
hemiselulosa yang mengikat molekul selulosa juga dihancurkan dalam
pretreatment (Rahman, 2013).

Proses hidrolisis berbahan lignoselulosa telah dilakukan antara lain
hidrolisis biji nangka menggunakan larutan HCI 0,1 N mendapatkan gula
9,84 mg/mL (Maryudi, 1999). Hidrolisis sampah buah dan sayur menggunakan
larutan H2SO4 0,25% menghasilkan gula 17,92 mg/mL (Wicakso, 2008). Hidrolisis
daun nanas dengan katalis HCI 0,3 N menghasilkan kadar glukosa terbesar yaitu
8,958-9,594% (Diana, dkk. 2011). Selain itu, proses delignifikasi berbahan
lignoselulosa juga telah dilakukan diantaranya delignifikasi batang pisang dengan
HNO3s dan NaNO> menggunakan metode luff schoorl dengan konversi tabel luff
schoorl menghasilkan gula pereduksi sebesar 10,18% (Dzaki, 2018). Delignifikasi
ultrasonik batang jagung dengan alkali dan hidrotermal menggunakan metode DNS
menghasilkan gula pereduksi sebesar 0,124 mg/mL (Prasutiyo dan Dora, 2015).

Kebaharuan penelitian ini adalah uji gula pereduksi terhadap kulit nanas
sebagai sumber selulosa dengan delignifikasi secara kimia menggunakan metode
luff schoorl dengan pendekatan kurva kalibrasi. Hasil penelitian ini diharapkan
dapat digunakan sebagai dasar pengembangan proses sumber alam yang banyak
mengandung selulosa menjadi glukosa dan untuk mencari alternatif lain
penggunaan enzim. Harapannya metode ini mampu menjadi pengembangan
teknologi baru yang akhirnya dapat dimanfaatkan sebagai bahan produksi

bioetanol.



1.2 Rumusan Masalah

1.3

Berdasarkan latar belakang yang ada, maka diperoleh rumusan masalah

sebagai berikut :

1.

Berapa kadar gula pereduksi kulit nanas menggunakan metode luff schoorl

dengan pendekatan kurva kalibrasi?

. Berapa konsentrasi kadar gula pereduksi optimum yang dapat dihasilkan

dari proses hidrolisis kulit nanas menggunakan delignifikasi dengan variasi
konsentrasi NaOH?

Bagaimana hasil parameter pengujian linearitas, LOD dan LOQ serta presisi
kadar gula pereduksi pada kulit nanas menggunakan metode luff schoorl?

Tujuan Penelitian

Tujuan yang ingin dicapai dari penelitian ini adalah :

1.

Mengetahui kadar gula pereduksi pada kulit nanas menggunakan metode
luff schoorl dengan pendekatan kurva kalibrasi.

. Mengetahui konsentrasi optimum kadar gula pereduksi pada kulit nanas

menggunakan delignifikasi dengan variasi konsentrasi NaOH.
Mengetahui hasil parameter pengujian linearitas, LOD dan LOQ serta
presisi kadar gula pereduksi pada kulit nanas menggunakan metode luff

schoorl.

1.4 Manfaat Penelitian

Manfaat yang didapatkan dari penelitian ini adalah sebagai berikut :

1.

Penelitian ini diharapkan dapat memenuhi wawasan dan informasi terkait
metode yang lebih baik dalam mengidentifikasi kandungan kadar gula

pereduksi pada kulit nanas.

. Hasil penelitian ini diharapkan dapat dijadikan rujukan untuk penelitian

mengenai identifikasi kadar gula pereduksi pada kulit nanas dan dapat
menjadi salah satu bahan bacaan yang dapat memperkaya ilmu pengetahuan
khususnya ilmu pengetahuan di bidang analisis kimia.

Hasil penelitian ini diharapkan dapat digunakan sebagai dasar
pengembangan proses sumber alam yang banyak mengandung selulosa

untuk dikonversi menjadi gula pereduksi dan produk lainnya.



BAB Il
DASAR TEORI

2.1 Nanas

Nanas berasal dari daerah Brazil. Di Indonesia, nanas di tanam di kebun-
kebun, pekarangan, atau tempat lain yang cukup mendapat sinar matahari pada
ketinggian 1-1300 mdpl. Nanas merupakan tanaman buah yang selalu tersedia
sepanjang tahun, tingginya mencapai 50-150 cm, terdapat tunas menyarap pada
bagian pangkalnya berkumpul dalam roset akar dan pangkalnya melebar. Daun
nanas merupakan daun majemuk yang berbentuk pedang, tebal, panjang 80-120 cm,
lebar 2-6 cm, ujung lancip menyerupai duri, tepi berduri tempel yang bengkok ke
atas, sisi bawah bersisik putih, berwarna hijau atau hijau kemerahan (Sugeng, dkk.,

2010). Bentuk tanaman nanas dapat dilihat pada Gambar 2.1.

Gambar 2.1 Nanas (Ananas comosus L Merr)
Kedudukan taksonomi tanaman nanas (Ananas comosus L Merr) dapat dilihat
pada Tabel 2.1.

Tabel 2.1 Kedudukan Taksonomi Buah Nanas

Kingdom Plantae
Divisi Spermatophyta
Kelas Angiospermae
Ordo Farinosae
Famili Bromiliaccae
Genus Ananas
Species Ananas comosus L. Merr

Sumber: Bartholomew, dkk. (2002)

Buah nanas (Ananas comosus L. Merr) merupakan salah satu jenis buah yang
terdapat di Indonesia, mempunyai penyebaran yang merata. Selain dikonsumsi

sebagai buah segar, nanas juga banyak digunakan sebagai bahan baku industri



pertanian. Industri pengolahan nanas ini tiap jam dapat mengolah buah nanas segar
sebanyak 30 ton dan menghasilkan limbah sebanyak 50-65% atau sebesar 15-19,5
ton limbah (Biro Pusat Statistik, 2013). Komposisi kandungan kimia nanas adalah
bahan lignoselulosa, diantaranya selulosa, hemiselulosa, dan lignin. Menurut
penelitian Hidayat (2008) serat nanas mengandung abu 0,71-0,87%, lignin
4,4-47%, dan selulosa 69,5-71,5%. Kandungan selulosa yang terdapat pada
tanaman nanas cukup menarik dan memiliki potensi yang cukup besar untuk
dikembangkan menjadi sumber energi terbarukan sehingga dapat dimanfaatkan
secara maksimal.
2.2 Glukosa

Glukosa merupakan salah satu monosakarida sederhana dengan rumus
molekul CeH1206. Glukosa adalah karbohidrat terpenting bagi tubuh karena glukosa
bertindak sebagai bahan bakar metabolik utama dan berfungsi untuk proses sintesis
karbohidrat lain seperti glikogen, galaktosa, ribosa, dan deoksi ribosa (Murray,
dkk., 2009). Semua jenis karbohidrat pada makanan akan terhidrolisis menjadi
monosakarida yaitu glukosa, galaktosa, dan fruktosa di dalam saluran pencernaan.

Struktur molekul glukosa dapat ditunjukkan pada Gambar 2.2.

HO

OH
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Gambar 2.2 Struktur Molekul Glukosa (Murray, dkk., 2009)
2.3 Selulosa
Selulosa (CeH100s)n merupakan polimer berantai panjang polisakarida
karbohidrat yang berasal dari B-glukosa. Selulosa merupakan senyawa organik
penyusun utama dinding sel tumbuhan. Selulosa memiliki sifat berbentuk senyawa
berserat, mempunyai tegangan tarik yang tinggi, tidak larut dalam air dan pelarut
organik (Wibisono, dkk., 2011).



Selulosa merupakan polimer yang bersifat biokompatibel, keberadaannya
sangat melimpah di alam, dan ramah lingkungan karena selulosa mudah
terdegradasi, tidak beracun, dan dapat diperbarui. Akhir-akhir ini selulosa banyak
dimanfaatkan sebagai bahan baku alternatif di industri sehingga permintaan
selulosa semakin meningkat. Namun, pemanfaatan selulosa belum dapat meluas
untuk diterapkan diberbagai bidang karena adanya ikatan hidrogen intra- dan
antarmolekul pada struktur selulosa yang kuat sehingga proses pemisahan sangat
sulit dilakukan (Song, dkk., 2008). Keberadaan selulosa di alam banyak ditemukan
dalam keadaan tidak dalam bentuk murni, yaitu masih dalam bentuk lignoselulosa
(Rowell, 2005). Struktur lignoselulosa dapat dilihat pada Gambar 2.3.

T ;

C @) [O

| T

c—o—cC

| o) OH
I

1
O

Gambar 2.3 Struktur Lignoselulosa (Rahmidar, dkk., 2018)

Selulosa memiliki ikatan hidrogen sehingga polimernya relatif stabil. Selama
proses produksi serat selulosa dapat mempertahankan aspect ratio perbandingan
panjang terhadap diameter (L/d) yang tinggi karena memiliki elastisitas dan
fleksibilitas yang baik (Yudhanto, 2016). Sumber selulosa di alam sangat melimpah
namun belum dapat ditemukan dalam bentuk murni. Berbagai metode alternatif
dilakukan untuk mendapatkan selulosa murni. Namun, tidak seluruh bagian
selulosa dapat terpisah dari lignoselulosa (Fitria, dkk., 2017). Beberapa metode
pemisahan dibutuhkan untuk memisahkan antara selulosa dan lignin yang saling
terikat satu sama lain (Mulyadi, 2019).

2.4 Hemiselulosa

Hemiselulosa merupakan polimer alami seperti selulosa. Menurut Brunner
(2014), perbedaan selulosa dengan hemiselulosa yaitu hemiselulosa memiliki
monomer karbohidrat, diantaranya galaktosa, glukosa, xilosa, arabinosa, dan

manosa. Hemiselulosa juga pada umumnya memiliki sifat yang lebih higroskopis



dibanding selulosa karena strukturnya yang lebih terbuka sehingga dapat menyerap
lebih  banyak air. Struktur Kkimia hemiselulosa dapat dilihat pada
Gambar 2.4.
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Gambar 2.4 Struktur Kimia Hemiselulosa (Benaimeche, dkk., 2020)
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Hemiselulosa dapat ditemukan dalam dinding sel tanaman (Misurcova, dkk.,
2012). Umumnya, hemiselulosa tidak larut dalam air, namun larut dalam alkali
sehingga dapat lebih mudah dihidrolisis dengan larutan basa sehingga hemiselulosa
biasa disebut juga dengan gamma-selulosa (Y-selulosa) (Venkateshwan dan
Elayaperumal, 2010).

2.5 Lignin

Lignin merupakan zat organik polimer yang terdapat di semua tumbuhan
vascular yang letaknya mengisi dinding sel, yang letaknya terdapat di dinding
primer, dinding sekunder, dan rongga tengah atau biasa disebut middle lamella
(Kdgel-Knabner, dkk., 2013). Makromolekul ini memiliki peran penting, yaitu
mengikat serat tanaman dan membuat batang tanaman menjadi kokoh dan berdiri
tegak karena adanya gugus aromatik yang saling terhubung dengan 2,3 gugus
karbon rantai alifatik (Setiati, dkk., 2016). Rumus molekul lignin adalah (C10H1203)
dan struktur kimianya dapat dilihat pada Gambar 2.5.
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Gambar 2.5 Struktur Kimia Lignin (Mahmood, dkk., 2018)



Fungsi lignin dalam tumbuhan selain mengikat antar serat, lignin dapat
membantu melindungi jaringan kayu dari jamur dan mikroba yang menutupi
karbohidrat karena kelarutannya yang parsial serta kompleksitasnya sehingga sukar
untuk didegradasi mikroorganisme (Mahmood, dkk., 2018). Kadar lignin dalam
tumbuhan sangatlah bervariasi. Menurut Saleh (2009), terdapat 20-40% kadar
lignin untuk tanaman berkayu dan kadar yang lebih kecil lagi untuk tanaman non
kayu. Pada saat proses pembuatan pulp, lignin yang terkandung harus dalam jumlah
yang kecil karena sifat lignin yang hidrofobik akan membuat produk pulp kaku jika
kadar ligninnya tinggi. Selain itu, kadar lignin yang tinggi akan mempersulit saat
penggilingan proses pulp.

2.6 Delignifikasi

Delignifikasi adalah proses untuk mengurangi kadar lignin. Adanya lignin
dalam bahan berselulosa ini akan menghambat aktifitas enzim yang terdapat di
dalam ragi dalam proses pengkonversian gula sederhana menjadi etanol sehingga
untuk meningkatkan proses hidrolisis, maka perlu dilakukan proses delignifikasi
untuk mendegradasi lignin dari struktur selulosa dengan menggunakan bantuan
senyawa Katalis, salah satu caranya adalah dengan menggunakan katalis kimia
berupa senyawa NaOH (Wiratmaja, 2011). Proses delignifikasi dapat dilihat pada

Gambar 2.6.
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Gambar 2.6 Mekanisme Pemutusan Ikatan Lignin (Kumar, dkk., 2009)
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Proses delignifikasi dilakukan setelah proses pretreatment, untuk memecah
struktur kristalin selulosa dan memisahkan lignin sehingga selulosa dapat terpisah.
Pretreatment dapat dilakukan secara kimia maupun fisik. Metode fisik yang

dilakukan adalah dengan menggunakan temperatur dan tekanan tinggi,



penggilingan, radiasi, atau pendinginan, semuanya membutuhkan energi yang
tinggi. Sedangkan metode pretreatment secara kimia menggunakan solven untuk

memecah dan melarutkan lignin (metode delignifikasi) (Badger, 2002).

2.7 Hidrolisis

Hidrolisis merupakan suatu proses memecah molekul untuk membentuk dua
atau lebih zat baru yang terjadi karena adanya pemutusan ikatan kimia dengan
penambahan air (Speight, 2017). Tujuan hidrolisis adalah mengubah polisakarida
menjadi monomer gula yang lebih sederhana. Proses hidrolisis dapat dilakukan
penambahan katalis seperti asam, basa, dan enzim untuk mempercepat reaksinya.
Reaksi yang umum terjadi saat proses hidrolisis asam ditunjukkan pada
Gambar 2.7.
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Gambar 2.7 Reaksi Proses Hidrolisis Asam (Onda, dkk., 2008)

Hidrolisis asam merupakan keadaan dimana air bertindak sebagai asam atau
basa, dan molekul air tersebut akan melepaskan proton (Speight, 2018). Hidrolisis
asam biasanya menggunakan larutan asam sulfat (H2SO.) atau asam klorida (HCI).
Proses hidrolisis asam terus dieksplorasi hingga kini untuk menghasilkan berbagai
bahan kimia seperti selulosa, hemiselulosa, glukosa, fruktosa, dan xilosa (Ahmad
dan Pent, 2018). Rangkaian alat pada proses hidrolisis dapat dilihat pada
Gambar 2.8.
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Gambar 2.8 Rangkaian Alat Hidrolisis (Wiyantoko, dkk., 2017)



2.8 Metode Luff Schoorl

Metode luff schoorl merupakan metode yang dapat digunakan dalam
penentuan kadar karbohidrat dalam suatu bahan makanan dan minuman. Metode
luff schoorl ini resmi ditetapkan olen BSN 01-2891-1999. Pada tahun 1936.
International Commission for Uniform Methods of Sugar Analysis
mempertimbangkan metode luff schoorl sebagai salah satu metode yang resmi
dipakai untuk analisis gula pereduksi..

Seluruh senyawa karbohidrat yang ada dipecah menjadi gula-gula sederhana
(monosakarida) dengan bantuan asam, yaitu HCI. Monosakarida yang terbentuk
kemudian dianalisis dengan metode luff schoorl yaitu reduksi Cu?* menjadi Cu*
oleh monosakarida. Monosakarida bebas akan mereduksi larutan basa dari garam
logam menjadi bentuk oksida. Kelebihan Cu?* yang tidak tereduksi kemudian
dikuantifikasi dengan titrasi indometri (BSN, 1992).

2.9 Batas deteksi (Limit of Detection) dan Batas kuantisasi (Limit of
Quantitation)

Limit deteksi merupakan konsentrasi analit terendah yang masih dapat
dideteksi meskipun tidak selalu dapat dikuantifikasi, sedangkan limit kuantisasi
merupakan konsentrasi analit terendah dalam sampel yang dapat ditentukan dengan
presisi dan akurasi pada kondisi analisis yang digunakan (Yuwono dan Indrayanto,
2005). Limit deteksi dan limit kuantisasi dapat dilakukan dengan 3 cara, yaitu :

1. Signal to Noise

Metode ini biasanya diterapkan untuk metode analisis yang menunjukkan suara
dasar. Puncak ke puncak kebisingan disekitar waktu retensi analit diukur dan
kemudian konsentrasi analit akan menghasilkan sinyal sama dengan nilai
tertentu dari kebisingan untuk sinyal rasio yang diperkirakan. Kebisingan
besarnya dapat diukur secara manual pada printout kromatogram dari instrumen.
Sebuah signal to noise ratio (S/N) dari tiga umumnya diterima untuk
memperkirakan LOD (Limit of Detection) dan rasio signal to noise dari sepuluh
digunakan untuk LOQ (Limit of Quantitation).
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2. Penentuan Blanko
Metode ini diterapkan ketika analisis blanko memberikan hasil standar
deviasi tidak nol. LOD dinyatakan sebagai konsentrasi analit yang sesuai dengan
nilai blanko sampel ditambah 3 SD dan LOQ merupakan konsentrasi analit yang
sesuai dengan nilai blanko sampel ditambah 10 SD seperti persamaan berikut:
LOD =X +3SD ....coo........ (1)
LOD =x+10SD .............. (2)
Dimana:
X :konsentrasi rata-rata blanko

SD : standar deviasi dari blanko.

3. Kurva Kalibrasi
Menurut Riyanto (2014) kurva kalibrasi linier diasumsikan respon instrumen
y berhubungan linier dengan konsentrasi x standar untuk rentang yang terbatas
konsentrasi, yang biasa dinyatakan dalam model matematik seperti
y =ax + b. Model ini digunakan untuk menghitung sensitivitas b, LOD dan LOQ.
LOD dan LOQ dapat dinyatakan dengan persamaan:

_3xSy/x

i R 3)
_10xSy/x
O (4)

2.10 Presisi
Menurut Riyanto (2014), presisi merupakan ukuran yang menunjukkan
derajat kesesuaian antara hasil uji individual yang diukur memalalui penyebaran
hasil individual rata-rata jika prosedur yang diterapkan secara berulang pada
sampel-sampel yang diambil dari campuran yang homogen.
Presisi diukur sebagai simpangan baku atau simpangan baku relatif (koefisien
variasi). Penentuan presisi dapat dibagi menjadi 3 kategori, yaitu :
1. Repeatability (Keterulangan) merupakan keseksamaan metode yang
dilakukan oleh satu analis serta menggunakan peralatan, laboratorium dan

pereaksi yang sama.

11



2. Intermediate Precision (Presisi Antara) merupakan keseksamaan metode
pada kondisi percobaan yang dilakukan oleh analis yang berbeda serta
menggunakan peralatan, laboratorium dan pereaksi yang digunakan
berbeda.

3. Reproducibility (Ketertiruan) merupakan keseksamaan metode yang
dilakukan oleh analis yang berbeda serta menggunakan peralatan,

laboratorium dan pereaksi yang digunakan sama.

Presisi dari metode uji dapat dihitung dengan rumus:

%RSD =225 100% ..ovcovoc (5)
Keterangan:
SD  :standar deviasi
X : nilai rata-rata konsentrasi sampel.

Kriteria seksama diberikan memberikan nilai %RSD < 2%. Jika %RSD yang
diperoleh > 2%, maka presisi dapat dihitung dengan menggunakan perhitungan CV

Horwitz (Coefficient Variance Horwitz) dengan rumus:

%CV Horwitz = 21703ec ... (6)

Dimana C merupakan rata-rata konsentrasi larutan standar dikali 10-6
(konversi dari ppm ke persen). Repeatability dapat dikatakan baik apabila nilai
%RSD yang diperoleh <2/3 CV Horwitz (Puspita, 2018).
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BAB Il1

METODOLOGI
3.1 Alat

Peralatan yang digunakan adalah neraca analitik Ohaus. oven Memmert,
waterbath Memmert, muffle furnace Thermo, desikator, pH meter, termometer
alkohol 100°C, gelas beaker 50; 100; 250 dan 500 mL Pyrex Iwaki, labu ukur 50;
100; 250; 500 dan 1000 mL Pyrex lwaki, erlenmeyer 250 mL Pyrex lwaki, batang
pengaduk, spatula, cawan porselin 125 mL, kaca arloji, batu didih, corong kaca,
pipet tetes, pipet ukur 1; 10; dan 25 mL Pyrex Iwaki, pro pipet, hotplate,

seperangkat alat refluks, penangas air, statif klem, dan buret 50 mL Pyrex Iwaki.

3.2 Bahan

Bahan-bahan yang digunakan adalah sampel kulit nanas, natrium hidroksida
(NaOH) Merck, larutan asam sulfat (H.SOs4) pekat Merck, standar glukosa
(CsH1206) Merck, larutan luff schoorl, asam sitrat (CeHgO7) Merck, tembaga sulfat-
pentahidrat (CuSO4-5H20) Merck, natrium karbonat (Na;COs3) Merck,
kalium dikromat (K2Cr207) Merck, natrium tiosulfat-pentahidrat (NazS.03-5H20)
Merck, indikator kanji (amylum) Merck, kalium iodida (K1) Merck, akuades, kertas
seka, kertas aluminium foil, plastik wrap, dan tisu.

3.3  Prosedur Kerja
3.3.1 Pembuatan larutan luff schoorl

Sebanyak 50 g asam sitrat, 44 g Na2COs dan 25 g CuSO4-5H>0 dilarutkan
dengan akuades. Campuran larutan dimasukkan ke dalam labu ukur 1000 mL.
Akuades ditambahkan hingga tanda miniskus, diseka, dan larutan didiamkan
semalaman. Larutan digojog hingga homogen, dimasukkan ke dalam botol gelap
dan diberi label bahan kimia.
3.3.2 Pembuatan larutan H2SO4 25%

Sebanyak 26,04 mL H>SO4 pekat pro analisis dipipet, kemudian larutan
dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL. Akuades ditambahkan hingga tanda
miniskus, diseka dinding leher labu dengan kertas saring, digojog sampai homogen.

Larutan disimpan dalam botol gelap kemudian diberi label bahan kimia.



3.3.3 Pembuatan larutan H2SO4 1 N

Sebanyak 2,8 mL larutan H.SO4 pekat pro analisis dipipet, kemudian larutan
dimasukkan ke dalam labu ukur 50 mL. Akuades ditambahkan hingga tanda
miniskus, diseka dinding leher labu dengan kertas saring, digojog sampai homogen.
Larutan disimpan dalam botol gelap kemudian diberi label bahan kimia.

3.3.4 Pembuatan larutan kanji 1%

Sebanyak 1 g padatan amilum dilarutkan dalam 100 mL akuades mendidih
dan kembali dipanaskan hingga padatan larut. Larutan didiamkan hingga dingin,
kemudian dimasukkan ke dalam botol gelap dan diberi label bahan kimia.

3.3.5 Pembuatan larutan KI 20%

Sebanyak 20 g padatan KI (kalium iodide) dilarutkan, kemudian
dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL. Akuades ditambahkan hingga tanda
miniskus, diseka dinding leher labu dengan kertas saring, digojog sampai homogen.
Larutan disimpan dalam botol gelap kemudian diberi label bahan kimia.

3.3.6 Pembuatan larutan Na2S203 0,1 N

Sebanyak 12,4 g padatan Na»S:03.10H20 dilarutkan dengan sedikit
akuades, kemudian larutan dimasukkan ke dalam labu ukur 500 mL. Akuades
ditambahkan hingga tanda miniskus, diseka dinding leher labu dengan kertas
saring, digojog sampai homogen. diberi label bahan kimia.

3.3.7 Standarisasi larutan Na2S203 0,1 N

Buret dibilas dengan akuades dan sedikit larutan Na>S>03 0,1 N, kemudian
buret dipasang pada statif. Buret diisi dengan larutan Na>S203 0,1 N menggunakan
corong kaca. Volume buret ditepatkan pada skala 0,0 mL dan dipastikan tidak ada
gelembung udara di bagian bawah buret. Dinding bagian dalam buret diseka dengan
kertas saring. Sebanyak 20 mL larutan K>Cr.O7 0,1 N dimasukkan ke dalam
erlenmeyer 250 mL, kemudian ditambahkan 10 mL H2SO4 25% dan 5 mL KI 20%
kemudian dititrasi menggunakan larutan Na>S>03 0,1 N. Ketika mendekati titik
akhir titrasi ditambahkan 3 tetes indikator kanji, kemudian dilakukan titrasi
kembali. Perubahan warna yang terjadi diamati dan dicatat volume Na2S2030,1 N
yang dibutuhkan. Titrasi diulangi sebanyak 3 kali kemudian ditentukan konsentrasi
larutan Na»;S203 0,1 N dengan tepat.
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3.3.8 Preparasi sampel

Kulit nanas dipotong-potong menjadi kecil, kemudian dikeringkan selama
beberapa hari. Sampel yang sudah kering kemudian dioven pada suhu 105°C
selama 1 jam berturut-turut hingga mencapai bobot konstan.

3.3.9 Delignifikasi smpel

Sampel kulit nanas ditimbang sebanyak 2,5 g dalam beaker glass, lalu
ditambahkan larutan NaOH 1% sebanyak 12,5 mL (1:5) dan diaduk. Sampel
dilakukan pemanasan dengan waterbath pada suhu 100°C selama 1 jam, kemudian
sampel dikeringkan dengan oven hingga mencapai bobot konstan. Sampel dengan
variasi konsentrasi NaOH 3%, 5% dan 10% dilakukan delignifikasi dengan
perlakuan yang sama.

3.3.10 Hidrolisis sampel

Sampel kulit nanas ditimbang sebanyak 2,5 g, lalu dimasukkan ke dalam
labu alas bulat, kemudian ditambahkan 50 mL larutan asam sulfat 1 N dan
ditambahkan 5 butir batu didih. Sampel direfluks pada suhu 100°C selama 1 jam.
Sampel hasil delignifikasi variasi konsentrasi NaOH 1%, 3%, 5%, dan 10%
dihidrolisis dengan prosedur yang sama.

3.3.11 Metode Chesson (Datta, 1981)

Cawan dikeringkan dalam oven pada suhu 105°C selama 1 jam. Residu
sampel yang diperoleh dari proses delignifikasi ditimbang sebanyak 1 g dan
dilakukan refluks dengan 150 ml akuades pada suhu 100°C selama 1 jam. Residu
disaring dan dicuci dengan air panas 300 mL kemudian residu dikeringkan dengan
oven lalu ditimbang sampai bobot konstan. Selanjutnya, residu ditambahkan
dengan 150 mL H2SO4 1 N kemudian direfluks pada suhu 100°C selama 1 jam lalu
residu disaring dan dicuci dengan air panas 300 mL kemudian residu dikeringkan
dengan oven lalu ditimbang sampai bobot konstan. Residu kering ditambahkan
dengan 10 mL H2SO0472% dan didiamkan pada suhu kamar selama 4 jam, kemudian
residu diencerkan dengan akuades sebanyak 280 mL hingga konsentrasi H2SO4
72% menjadi 0,5 M lalu dilakukan hidrolisis kembali pada suhu 100°C selama
1 jam_Residu dicuci dengan akuades hingga filtrat berada pada pH netral, kemudian

residu dikeringkan dengan oven lalu ditimbang sampai bobot konstan. Residu
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diabukan dengan furnace pada suhu 550°C selama 3 jam, abu yang dihasilkan
dikeringkan dengan oven dan ditimbang sampai mencapai bobot konstan.
3.3.12 Penentuan Blanko

Sebanyak 25 mL larutan luff shoorl dan 25 mL akuades dimasukkan dalam
erlenmeyer 250 mL. Campuran larutan dipanaskan selama 5 menit pada saat setelah
mendidih kemudian diamkan hingga dingin. Sebanyak 10 mL H2>SOs 25% dan
10 mL KI 20% ditambahkan ke dalam larutan, kemudian dititrasi dengan larutan
Na»S203 0,1 N. Saat mendekati titik akhir titrasi, ditambahkan 2 tetes indikator
kanji. Perubahan warna yang terjadi diamati dan dicatat volume Na>S>030,1 N yang
dibutuhkan. Titrasi diulangi sebanyak 3 kali.
3.3.13 Penentuan Gula Pereduksi Standar

Sebanyak 0,1018 g padatan glukosa ditimbang, lalu dilarutkan dengan
akuades, kemudian dimasukkan dalam labu ukur 25 mL. Akuades ditambahkan
hingga tanda miniskus, diseka, dan dihomogenkan. Sebanyak 1, 2, 3, 4, dan 5 mL
larutan dipipet ke dalam erlenmeyer 250 mL. Masing-masing larutan ditambahkan
25 mL larutan luff shoorl, lalu dipanaskan selama 5 menit pada saat setelah
mendidih kemudian didiamkan hingga dingin. Sebanyak 10 mL H>SO4 25% dan
10 mL KI 20% ditambahkan ke dalam masing-masing larutan, kemudian dititrasi
dengan larutan Na»S»0s 0,1 N. Saat mendekati titik akhir titrasi, ditambahkan
2 tetes indikator kanji kemudian titrasi dilanjutkan kembali hingga terjadi
perubahan warna. Titrasi diulangi sebanyak 3 kali.
3.3.14 Penentuan Gula Pereduksi Sampel

Sebanyak 25 mL larutan luff shoorl dan 3 mL larutan sampel hasil hidrolisis
dimasukkan dalam erlenmeyer 250 mL. Campuran larutan dipanaskan selama
5 menit pada saat setelah mendidih kemudian diamkan hingga dingin. Sebanyak
10 mL H2SO4 25% dan 10 mL KI 20% ditambahkan ke dalam larutan, kemudian
dititrasi dengan larutan Na»S»Os 0,1 N. Saat mendekati titik akhir titrasi,
ditambahkan 2 tetes indikator kanji hingga terjadi perubahan warna. Titrasi diulangi
sebanyak 3 kali, kemudian ditentukan konsentrasi gula pereduksi dengan tepat.
Titrasi diulangi pada sampel hidrolisis hasil delignifikasi variasi konsentrasi NaOH
1%, 3%, 5%, dan 10%.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

Glukosa dapat diproduksi dari beberapa bahan baku biomassa yang berbeda,
bahan baku kaya sukrosa seperti tebu, bahan tepung seperti biji jagung, dan
biomassa lignoselulosa seperti kulit nanas. Lignoselulosa biomassa biasanya terdiri
dari selulosa, hemiselulosa dan lignin (Rahman, 2013). Hanya selulosa dan
hemiselulosa yang dapat diubah menjadi glukosa. Untuk mendapatkan komponen
selulosa dan hemiselulosa dari tanaman membutuhkan beberapa pretreatment.

41  Preparasi

Preparasi sampel merupakan langkah awal untuk analisa sebuah sampel.
Persiapan contoh uji dilakukan dengan penghalusan sampel. Penghalusan sampel
dilakukan dengan membuat kulit nanas dipotong menjadi kecil-kecil kemudian
dikeringkan selama beberapa hari sampai benar-benar kering. Pengeringan ini
dilakukan agar bahan dasar lebih tahan lama dan tidak cepat rusak akibat reaksi-
reaksi kimia dan aktivitas mikroba. Setelah kering terlebih dahulu dilakukan
tahapan pengecilan ukuran dengan cara diblender dan dilakukan pengeringan
kembali menggunakan oven sampai mencapai bobot konstan. Data pengeringan
sampel kulit nanas dapat dilihat pada Tabel 4.1.

Tabel 4.1 Data Bobot Konstan Sampel Kulit Nanas

Keterangan 1 2 3 4
Massa (g) 63,3438 62,7352 63,4346 63,4342

4.2  Delignifikasi

Sampel kulit nanas sebanyak 2,5 g direndam dengan pelarut NaOH pada
waterbath pada suhu 100°C selama 60 menit yang bertujuan untuk memisahkan
selulosa dari komponen selain selulosa seperti lignin dan bakteri sisa. Delignifikasi
menggunakan variasi konsentrasi sebesar 1; 3; 5; dan 10% bertujuan untuk
mengetahui konsentrasi optimum senyawa lignin yang dapat dipisahkan. Setelah
proses delignifikasi dilakukan dapat diketahui adanya perbedaan berat sampel
sebelum dan setelah delignifikasi. Selain itu hasil pengamatan secara visual pada
proses delignifikasi sampel terjadi perubahan warna dan struktur lebih lunak.

Sampel hasil delignifikasi dengan waterbath dapat dilihat pada Gambar 4.1.



(b)
Gambar 4.1 Sampel (a) sebelum delignifikasi (b) setelah delignifikasi.

Dalam penelitian ini, delignifikasi dilakukan dengan menggunakan larutan
NaOH karena larutan ini dapat merusak struktur lignin pada bagian kristalin dan
amorf serta memisahkan sebagian hemiselulosa. Hargono, dkk (2021) mengatakan
senyawa yang paling efektif dalam proses delignifikasi adalah NaOH dan KOH
yang diikuti oleh Ca(OH).. Hal ini disebabkan karena sifat basa NaOH dan KOH
yang lebih kuat dibandingkan Ca(OH).. Pada proses delignifikasi dengan suhu
100°C, NaOH dan KOH mempunyai kelarutan dalam air yang lebih besar
dibandingkan dengan Ca(OH). sehingga reduksi lignin yang dihasilkan pada
Ca(OH)2 tentunya akan lebih rendah dibandingkan NaOH dan KOH (Green dan
Perry, 2008).

Hemiselulosa memiliki struktur amorf sehingga penggunaan NaOH dapat
menghilangkan lignin sekaligus mengekstraksi hemiselulosa. Dalam penelitian
Safaria (2013) larutan NaOH dapat menyerang dan merusak struktur lignin pada
bagian kristalin dan amorf serta memisahkan sebagian hemiselulosa. Mekanisme
pemutusan ikatan antara lignin dan selulosa menggunakan NaOH dapat dilihat pada
Gambar 4.2.

[ CH,OH EH.}]H
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H HO o
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|
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" lignoselulosa _n — ligin —" selulzsa

Gambar 4.2 Proses Degradasi Lignoselulosa (Rahmidar, dkk., 2018)
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lon OH" dari NaOH akan memutuskan ikatan-ikatan dari struktur dasar
lignin sedangkan ion Na* akan berikatan dengan lignin membentuk natrium fenolat.
Garam fenolat ini bersifat mudah larut. Lignin yang terlarut ditandai dengan warna
hitam pada larutan yang disebut lindi hitam (black liquor). Sampel dikeringkan
untuk mengurangi kadar air yang terdapat dalam sampel. Hasil yang diperoleh yaitu
berkurangnya berat sampel dan terjadinya perubahan fisik serta berubahnya warna
kulit nanas. Hal ini dapat diduga bahwa kandungan lignin yang terdapat pada kulit
nanas telah lepas sehingga didapatkan sampel selulosa yang akan digunakan untuk
metode chesson dan titrimetri.

4.3  Hidrolisis Selulosa Kulit Nanas

Selulosa adalah polisakarida yang dapat diubah menjadi glukosa melalui
suatu proses hidrolisis dengan bantuan asam (Sari, 2009). Salah satu komposisi
kimia yang ada dalam kulit nanas yang memiliki kandungan yang tinggi adalah
selulosa. Hidrolisis merupakan proses pemecahan kimiawi suatu molekul karena
pengikatan oleh air, menghasilkan molekul-molekul yang lebih kecil berupa
glukosa. Selulosa dalam sampel kulit nanas dihidrolisis dengan bantuan asam guna
memecah struktur kristal yang terdapat pada sampel dan mempermudah proses
penguraiannya menjadi glukosa.

Larutan yang dapat digunakan saat proses hidrolisis dengan asam kuat
diantaranya, asam klorida, asam sulfat, asam format, dan asam nitrat. Hidrolisis
kulit nanas dilakukan dengan menggunakan pelarut asam sulfat (H2SO4) 1 N. Pada
proses hidrolisis ini, asam sulfat akan memecah molekul air pada kulit nanas secara
acak dan menghasilkan gula pereduksi. Pemilihan asam sulfat dipilih karena asam
sulfat adalah asam kuat yang dapat menghasilkan gula yang lebih tinggi dengan
reproduktifitas yang baik dibandingkan dengan asam lainnya karena asam sulfat
mengandung lebih banyak ion H* yang dapat membuat reaksi hidrolisis terjadi lebih
cepat (Chen, 2015). Semakin besar konsentrasi ion H* dalam larutan maka larutan
tersebut akan semakin asam. Jika konsentrasi asam semakin pekat akan
menyebabkan semakin sedikitnya jumlah air dalam larutan hidrolisis. Hal ini dapat
menyebabkan jumlah OH" sebagai pengikat inhibitor berkurang dan tidak dapat
mengimbangi jumlah gugus radikal bebas sehingga glukosa yang dihasilkan
semakin sedikit. Mekanisme selulosa dengan hidrolisis asam ditunjukkan pada
Gambar 4.3.
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Gambar 4.3 Mekanisme Selulosa Dengan Hidrolisis Asam (Joksimovic dan
Markovic, 2007)

Berdasarkan Gambar 4.3., hidrolisis selulosa dimulai dengan reaksi proton
asam dan oksigen yang mengikat dua unit glukosa membentuk asam terkonjugasi
yang sesuai kemudian pemutusan ikatan C-O terjadi, dan karbokation siklik
terbentuk. Pada langkah berikutnya, setelah penambahan air yang cepat, molekul
gula terbentuk dan sebuah proton dilepaskan (Joksimovic dan Markovic, 2007).
Asam kuat dapat memutuskan ikatan glikosidik polisakarida, membebaskan
komponen monosakarida, tetapi juga cenderung mendegradasi gula monomer
Singkatnya, proses yang terjadi saat hidrolisis selulosa dengan asam adalah sebagai
berikut:

Selulosa - Glukosa

Keunggulan hidrolisis menggunakan asam selain gula yang dihasilkan
memiliki jJumlah yang tinggi, adalah proses hidrolisis akan lebih mudah dilakukan
karena waktu yang diperlukan cepat, dapat dilakukan secara acak, dan tidak
dipengaruhi oleh banyak faktor (Ega, 2002). Menurut Chen (2015), faktor-faktor
yang mempengaruhi hidrolisis terdiri dari pH, suhu reaksi, dan waktu reaksi.
Menurut Dewi., dkk (2018) perlakuan suhu yang menghasilkan gula pereduksi
terbaik pada pati ubi talas dengan hidrolis asam menggunakan HCI 7% adalah pada
suhu 100°C selama 60 menit menghasilkan kadar sebesar 3,06%.

Hidrolisis pada penelitian ini, suhu yang digunakan tidak lebih dari 100°C
untuk menghindari reaksi karamelisasi. Reaksi karamelisasi terjadi pada suhu
160°C, akan tetapi nilai pH larutan pada hidrolisis ini adalah asam sehingga akan
menyebabkan reaksi karamelisasi yang terjadi lebih cepat. Selain itu, titik didih
larutan glukosa pada tekanan 1 atm adalah sebesar 100,62°C yang tentunya akan

menyebabkan kadar glukosa yang diperoleh cenderung menurun jika suhu optimum
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tercapai. Penelitian Laopaiboon (2010) mengatakan jika hidrolisis selulosa
dilakukan pada waktu reaksi yang lebih lama, konsentrasi asam yang tinggi, dan
suhu tinggi akan menyebabkan terjadinya deformasi glukosa menjadi hidroksi metil
fulfural.

4.4  Metode Chesson Datta (1981)

Komponen utama dari biomassa lignoselulosa adalah lignin, selulosa,
hemiselulosa, zat ekstraktif, dan abu. Terdapat beberapa metode pengukuran
kandungan komponen biomassa lignoselulosa, salah satunya adalah metode yang
dikemukakan oleh Chesson Datta (1981). Metode ini merupakan analisis gravimetri
setiap komponen setelah dihidrolisis dan dilarutkan. Tahapan analisisnya pertama
menghilangkan kandungan ekstraktif (Hot Water Soluble), kemudian dihidrolisis
hemiselulosa dengan menggunakan asam kuat tanpa pemanasan, dilanjutkan
dengan hidrolisis menggunakan asam encer. Bagian terakhir yang tidak larut adalah
lignin yang diperoleh dari kandungan abu.

Tabel 4.2 Hasil Analisa Metode Chesson Datta
Non NaOH 1% NaOH 3% NaOH 5%

NO — Parameter o ireatment  (b/b) (b/b) (b/b)
1  Hot Water Soluble 22,49 31,99 44,02 47,58
2  Hemiselulosa 26,75 22,66 16,82 13,48
3 Selulosa 35,26 26,68 33,06 32,61
4 Lignin 10,51 18,60 5,95 5,16

Berdasarkan Tabel 4.2 didapatkan data bahwa kandungan raw material awal
tanpa pretreatment adalah 22,49% hot water soluble, 26,75% hemiselulosa,
35,26% selulosa, dan 10,51% lignin. Analisa tersebut memperlihatkan kandungan
terbesar dari lignoselulosa kulit nanas merupakan selulosa sebesar 35,36%. Setelah
dilakukan proses delignifikasi dengan variasi konsentrasi NaOH terlihat adanya
perubahan komposisi dari lignoselulosa kulit nanas, terlihat dari hasil analisa
menggunakan metode Chesson-Datta tersebut kadar lignin pada kulit nanas
semakin menurun setelah proses delignifikasi. Penurunan kadar lignin masing-
masing proses terlihat menjadi sebesar 5,95% pada konsentrasi NaOH 3% dan
menjadi 5,16% pada konsentrasi NaOH 5%. Akan tetapi terjadi penurunan kadar
selulosa yang disebabkan oleh selulosa serat kulit nanas yang mulai terlarut dalam

NaOH seiring bertambahnya konsentrasi. Reaksi delignifikasi menyebabkan
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terjadinya pemutusan rantai molekul pada ikatan glukosida sehingga nilai kadar
selulosanya menurun (Sunarto, 2008). Selain itu, dapat pula disebabkan oleh
kesalahan analis ketika proses penyaringan maupun penimbangan yang
menyebabkan berkurangnya residu yang diperoleh. Hasil analisa kandungan
lignoselulosa dengan konsentrasi NaOH 1% kadar yang diperoleh berbanding
terbalik dengan raw sampel material awal yang disebabkan oleh variabel bebas
yang tidak diperhatikan seperti jumlah rasio dari bobot sampel yang digunakan.
4.5 Penentuan Gula Pereduksi

Penentuan gula pereduksi pada pengujian ini dilakukan berdasarkan metode
luff schoorl sesuai BSN 01-2891-1999 yang diukur dengan metode titrasi. Langkah
awal sebelum melakukan titrasi adalah standarisasi larutan sekunder, yaitu larutan
Na»S203 0,1 N yang dapat dilihat hasilnya pada Tabel 4.3. Standarisasi larutan
merupakan proses saat konsentrasi larutan standar sekunder ditentukan dengan
tepat dengan cara mentitrasi dengan larutan standar primer. Fungsi standarisasi
adalah menentukan konsentrasi larutan secara tepat karena sifatnya yang tidak
stabil apabila disimpan dalam rentang waktu yang lama (Kenkel, 2003).

Tabel 4.3 Hasil Standarisasi Larutan Na2S52030,1 N

Pengulangan V K2Cr2070,1 N (mL) V titrasi (mL)
1 20,00 20,10
2 20,00 20,05
3 20,00 20,10
V titrasi rata-rata (mL) 20,08
Normalitas Na2S203 0,1 N (N) 0,0996

Standarisasi larutan standar natrium tiosulfat (Na.S.03) dititrasi dengan
larutan primer kalium dikromat (K2Cr207). Penambahan H2SO4 25% dilakukan
untuk mereduksi Cr®* menjadi Cr®*. lon Cr** ini akan mereduksi KI menjadi I, yang
menyebabkan terbentuknya warna coklat. Hal ini menyebabkan terjadinya

perubahan warna dari kuning menjadi coklat. Reaksinya adalah sebagai berikut :
Cr2072- (aq) T 14H* (aq) T 6e (g — ¥ 2Cf3+ (ag) T 7H20 0) x1

2|-(aq) — | (aq) T 2e X3

Cro07% (ag) + 14H" (@) + 6 1" @) ——> 2Cr** ag) + 3l2ag) + 7H20
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Terbentuknya 1> akan dititrasi dengan Na»S,0s. Penentuan titik akhir titrasi
dilakukan dengan penambahan indikator kanji sehingga larutan mengalami perubahan
warna dari biru kecoklatan menjadi warna hijau muda. Reaksi yang terjadi sebagai
berikut:

12 aq) + 25205" @) ——> 21" (ag) + S406” (ag)

Standarisasi merupakan tahapan penting untuk mengetahui konsentrasi
larutan Na>S»03 yang tepat dan pasti. Kalium dikromat digunakan sebagai larutan
standar primer dalam standarisasi karena K:Cr.O7 adalah padatan murni yang
konsentrasi larutannya diketahui secara tepat melalui penimbangan. Selain itu,
K2Cr207 tidak mudah teroksidasi saat penimbangan dilakukan sehingga
konsentrasinya tidak mudah berubah. Berdasarkan Tabel 4.3, normalitas larutan
Na>S203 yang diperoleh adalah sebesar 0,0996 N.

45.1 Penentuan Gula Pereduksi Standar Glukosa

Penentuan gula pereduksi pada larutan standar glukosa dilakukan dengan
menimbang sebanyak 0,1018 g standar glukosa yang dilarutkan dalam 25 mL
akuades, kemudian larutan standar glukosa tersebut dipipet masing-masing
sebanyak 1, 2, 3, 4, dan 5 mL ke dalam erlenmeyer dan gula pereduksi ditentukan
menggunakan titrasi luff schoorl.

Fungsi dari penentuan gula pereduksi standar glukosa adalah untuk
menunjukkan bahwa setiap sampel yang diukur dapat masuk range nilai standar,
sehingga nilai kadar gula pereduksi dalam sampel dapat ditentukan melalui regresi
linear dari standar glukosa. Hasil penentuan gula pereduksi standar glukosa dapat
dilihat pada Tabel 4.4.

Tabel 4.4 Hasil Penentuan Gula Pereduksi Standar

Standar Konsentrasi Volume titrasi Vb-Vt
Standar (mg) (mL) (mL)
Blanko 0 26,70 0
Standar 1 4,0720 26,30 0,40
Standar 2 8,1440 25,80 0,90
Standar 3 12,2160 25,40 1,30
Standar 4 16,2880 24,90 1,80
Standar 5 20,3600 24,50 2,20
Keterangan:
Vb = volume blanko
Vit = volume titrasi
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Blanko dalam standar digunakan sebagai pembanding, sehingga dapat
memberikan perbandingan nilai terendah. Hasil volume titrasi standar dapat
digunakan untuk mencari nilai regresi linear dan koefisien determinasi (R?).
Rentang koefisien determinasi adalah mendekati 1, apabila semakin mendekati 1
maka nilai pengukuran standar semakin baik, begitupula sebaliknya. Persamaan
garis lurus pada larutan standar glukosa ditunjukkan pada Gambar 4.4.

3 -

[ N N
L L L

Volume titrasi (mL)

o

N
[SE—S

5 10 15 20 25
Konsentrasi standar glukosa (mg)

Gambar 4.4 Hasil Grafik Standar Glukosa

Berdasarkan Gambar 4.4 diperoleh nilai persamaan regresi linear yaitu
y =0,1095x —0,0143 dengan koefisien determinasi (R?) sebesar 0,999 dan koefisien
korelasi (r) sebesar 1. Hasil tersebut menunjukkan bahwa hasil kurva menunjukkan
bahwa ada korelasi yang sangat kuat antara konsentrasi dengan volume titrasi, nilai
linearitas memenuhi baku mutu dengan batas minimal 0,9970 (ICH, 2005). Nilai
slope yang diperoleh merupakan ukuran sensitifitas metode dari suatu pengujian
sedangkan nilai intersep dapat diartikan sebagai sinyal dari blanko, semakin besar
nilai slope maka metode pengujian memberikan sensitifitas lebih tinggi atau respon
instrumen cukup kuat terhadap kadar yang ada.

Nilai intersep yang diperoleh idealnya adalah nol atau mendekati nol dan
harus lebih kecil dari nilai slope. Hasil dari nilai regresi linear tersebut dapat
digunakan untuk menentukan kadar gula pereduksi sampel dengan menentukan
nilai x, maka tidak lagi diperlukan konversi seperti pada metode luff schoorl yang

digunakan secara umum untuk menentukan kadar gula pereduksinya.
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4.5.2 Penentuan Gula Pereduksi Sampel

Penentuan gula pereduksi pada sampel kulit nanas hasil hidrolisis
menggunakan sampel tanpa pretreatment sebagai kontrol dan sampel dengan
delignifikasi berbagai variasi konsentrasi NaOH 1, 3, 5, dan 10%. Variasi ini
dilakukan untuk mengetahui letak konsentrasi optimum yang mampu mendegradasi
lignin sehingga menghasilkan gula pereduksi yang tinggi.

Penentuan gula pereduksi sampel dilakukan dengan mereaksikan 25 mL
larutan luff schoorl dengan 3 mL sampel kemudian dipanaskan. Pemanasan ini
bertujuan untuk mempercepat reaksi reduksi dari monosakarida pada gula terhadap
CuO menjadi Cu20 dan pada proses pemanasan ditambahkan batu didih yang
bertujuan untuk meratakan pemanasan. Larutan ditambahkan KI 10% untuk
mereduksi kelebihan CuO sehingga I terlepas dan penambahan larutan H.SO4 25%
bertujuan untuk mengasamkan larutan. Larutan standar Na»>S;Os3 akan tereduksi
secara parsial menjadi sulfat sehingga perlu dilakukan pengasaman tersebut. Reaksi

yang terjadi adalah sebagai berikut:

R—COH (a9 + CU?* (ag——» R—COOH (aq) + Cu20 ()
2CU%* (aq) + 41" (ag) — Cl2l2 (ag) + |2 (a0)

257057 (a) + |2 (ag) — S406> (aq) + 21 (aq)

Penggunaan metode luff schoorl dalam penentuan gula pereduksi adalah
menentukan selisih antara larutan yang belum direaksikan dengan gula pereduksi
(blanko) dan larutan yang sudah direaksikan dengan sampel gula pereduksi,
kemudian keduanya dititrasi dengan larutan Na,S20s.

Selisih antara volume blanko dengan volume sampel merupakan kadar gula
reduksi, reaksi yang terjadi selama penentuan gula pereduksi dengan metode luff
schoorl adalah mula-mula kuprooksida (Cu.O) yang ada dalam reagen akan
membebaskan iod dari garam KI. Banyaknya iod dapat diketahui dengan titrasi
menggunakan natrium tiosulfat (Na2S2Oz), untuk mengetahui bahwa titrasi sudah
cukup maka diperlukan indikator kanji. Apabila larutan berubah warna menjadi
putih berarti titrasi sudah selesai (Khopkar, 1999). Kadar gula pereduksi ditentukan
dari nilai regresi linear hasil standar glukosa yang dikalkulasikan dengan hasil
selisih nilai titrasi. Hasil kadar gula pereduksi tanpa pretreatment dan variasi
konsentrasi NaOH ditunjukkan pada Tabel 4.5.
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Tabel 4.5 Hasil Kadar Gula Pereduksi Sampel

Konsentrasi Volume titrasi Vb -Vt Kadar
NaOH (%) (mL) (mL) (mg)
non pretreatment 24,37 2,33 21,44
1 24,12 2,58 23,72
3 23,98 2,72 24,94
5 23,73 2,97 27,22
10 22,97 3,73 34,22
12 . 34,22
15 27,22
£ 1(2) ] 2144 2372 24i94 L
c 84 [&
& 6
X,
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Konsentrasi NaOH (%b6)
Gambar 4.5 Hubungan Konsentrasi dengan Kadar Gula Pereduksi

Berdasarkan Tabel 4.5 dan Gambar 4.5 menunjukkan bahwa semakin tinggi
konsentrasi NaOH maka semakin tinggi kadar gula pereduksi yang dihasilkan,
sehingga bertambahnya konsentrasi berbanding lurus dengan kadar yang
dihasilkan. Lignin bersifat mudah larut dalam alkali, sedangkan selulosa tidak larut
dalam air maupun larutan basa kuat.

Menurut Fitria, dkk (2017), a-selulosa merupakan selulosa yang memiliki
struktur yang teratur dengan nilai derajat polimerisasi sebesar 600-1500 sehingga
tidak larut dalam NaOH 17,5%. Sedangkan nilai derajat polimerisasi B-selulosa
sebesar 15-90 dan Y-selulosa <15 yang tentunya memiliki struktur lebih pendek
sehingga larut dalam NaOH 17,5%. Hal ini menyebabkan selulosa dapat merekat
kuat pada kulit nanas seiring dengan bertambahnya konsentrasi, sedangkan lignin
yang terdegradasi semakin banyak sehingga selulosa dapat bereaksi sempurna
menjadi glukosa.

Menurut Damat (1989), peningkatan konsentrasi NaOH memudahkan
pemutusan ikatan senyawa penyusun lignin sehingga lignin lebih mudah dilarutkan
pada proses delignifikasi, yang menyebabkan peningkatan jumlah padatan total
pada lindi hitam sehingga kadar rendemen lignin pun meningkat. Akan tetapi,

26



apabila konsentrasi NaOH yang digunakan semakin tinggi akan menyebabkan pula
perusakan senyawa lignin yang menyebabkan lignin ikut terlarut pada pelarut.
Berdasarkan grafik diatas, konsentrasi optimum yang dihasilkan adalah pada
konsentrasi NaOH 10% dengan kadar gula pereduksi sebesar 34,22 mg.

4.5.3 LOD (Limit of Detection) dan LOQ (Limit of Quantitation)

Batas deteksi dari suatu metode analisis adalah nilai parameter uji batas,
yaitu konsentrasi analit terendah yang dapat dideteksi, tetapi tidak dikuantitasi pada
kondisi percobaan yang dilakukan. Sedangkan batas kuantitasi adalah nilai
parameter penentuan kuantitatif senyawa yang terdapat dalam konsentrasi terendah
dalam matriks (Satiadarma, 2004).

Pengukuran untuk menentukan batas deteksi (LOD) dan batas kuantitasi
(LOQ) menggunakan perhitungan konsentrasi teoritis dan konsentrasi terukur. Dari
kedua hasil pengukuran tersebut dapat diperoleh nilai untuk mengukur nilai LOD
dan LOQ. Hasil pengukuran ditunjukkan pada Tabel 4.6.

Tabel 4.6 Konsentrasi Terukur Standar Glukosa

Konsentrasi teoritis Konsentrasi terukur
(mg) (mg)
0 0
4,0720 3,7836
8,1440 8,3498
12,2160 12,0027
16,2880 16,5689
20,3600 20,2219

Data hasil pengukuran konsentrasi terukur yang diperoleh kemudian
digunakan untuk menentukan batas deteksi dan batas kuantisasi yang dapat dilihat
pada Tabel 4.7.

Tabel 4.7 Data Konsentrasi Teoritis dan Konsentrasi Terukur

Konsentrasi (mg) Y Yi Y-Yi (Y-Yi)?
Blanko 0 0 0 0
Standar 1 4,0720 3,7836 0,2884 0,0832
Standar 2 8,1440 8,3498 -0,2058 0,0423
Standar 3 12,2160 12,0027 0,2133 0,0455
Standar 4 16,2880 16,5689 -0,2809 0,0789
Standar 5 20,3600 20,2219 0,1381 0,0191
LOD 7,1051 mg
LOQ 23,6835 mg
Keterangan:
Y = konsentrasi persamaan garis lurus
Yi = konsentrasi terukur

27



Nilai limit deteksi diperoleh dari tiga kali simpangan baku (SD) sedangkan
nilai limit kuantisasi dari sepuluh kali simpangan baku (SD). Nilai Limit of
Detection (LOD) yang diperoleh dari pengukuran adalah sebesar 7,1051 mg,
artinya konsentrasi terendah yang dapat terbaca adalah 7,1051 mg. Nilai Limit of
Quantitation (LOQ) yang diperoleh adalah sebesar 23,6835 mg, artinya konsentrasi
terendah yang dapat dibuat untuk pengukuran dan perhitungan dalam suatu metode
adalah 23,6835 mg.

Konsentrasi terendah yang digunakan dalam pengukuran standar glukosa
adalah pada standar 1 yaitu sebesar 4,072 mg, konsentrasi yang digunakan dalam
pengukuran lebih kecil dibanding nilai LOQ yang didapatkan sehingga akan
terdapat sedikit galat atau kesalahan pengukuran, namun akan tetap dapat
ditentukan hasilnya.

Nilai LOQ yang baik adalah serendah-rendahnya karena menunjukkan
tingkat sensitivitas alat yang semakin tinggi. Kadar sampel yang dianalisis
seharusnya lebih besar dari nilai LOQ, karena artinya memberikan sinyal analit
yang akurat, sedangkan jika kadar sampel yang diperoleh lebih kecil dari nilai LOQ
berarti sinyal yang dihasilkan tidak dapat dipercaya sebagai analit, melainkan noise.
Nilai kadar sampel yang diperoleh pada sampel tanpa delignifikasi lebih kecil dari
nilai LOQ yang menunjukkan bahwa kadar sampel tidak memenuhi syarat
keberterimaan, dengan sumber yang dimungkinkan berasal dari faktor standar
deviasi, faktor analis, maupun faktor suhu dan lingkungan. Sedangkan nilai kadar
sampel dengan delignifikasi menggunakan variasi konsentrasi NaOH 1%, 3%, 5%,
dan 10% berada diatas nilai LOD dan LOQ yang menunjukkan bahwa kadar sampel
memenuhi syarat keberterimaan.

45.4 Presisi

Presisi merupakan ukuran yang menunjukkan kesesuaian antara hasil uiji.
Presisi diukur sebagai simpangan baku atau simpangan baku relatif (koefisien
variasi). Presisi dapat dinyatakan sebagai repeatability (keterulangan) atau
reproducibility (ketertiruan). Repeatability merupakan pengulangan pengujian
yang bertujuan untuk mengukur keragaman nilai hasil pengujian terhadap sampel
dan analis yang sama dan dalam interval waktu yang pendek, sedangkan
reproducibility merupakan pengulangan pengujian yang bertujuan mengukur

keragaman hasil pengujian terhadap sampel yang sama dengan analis dan peralatan
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yang berbeda yang dilakukan pada satu laboratorium atau lebih dalam waktu yang
sama atau berbeda.

Presisi dinyatakan dalam persen koefisien variasi atau persen simpangan
baku relatif yang biasa dikenal dengan %RSD (Asra, dkk., 2017). Penentuan presisi
pada penelitian ini dilakukan masing-masing sebanyak 3 kali pada jenis sampel
yang sama dengan variasi konsentrasi yang berbeda. Hasil pengujian presisi
repeatabilitas dapat dilihat pada Tabel 4.8.

Tabel 4.8 Hasil Uji Presisi Repeatabilitas

Keterangan %RSD CV Horwitz
Tanpa Delignifikasi 2,46 17,62
Delignifikasi NaOH 1% 1,11 18,05
Delignifikasi NaOH 3% 1,06 19,02
Delignifikasi NaOH 5% 1,94 17,14
Delignifikasi NaOH 10% 1,54 17,14

Berdasarkan Tabel 4.8 menunjukkan bahwa %RSD yang diperoleh dengan
metode titrimetri dinyatakan memenuhi persyaratan dengan hasil %RSD < 2%
(Gandjar dan Rohman, 2013). Menurut Riyanto (2014), jika hasil %RSD < 2%, maka
tidak perlu dilakukan perbandingan dengan CV Horwitz. Akan tetapi pada sampel
tanpa delignifikasi hasil %RSD yang diperoleh melebihi syarat keberterimaan yaitu
sebesar 2,46% yang dapat disebabkan oleh faktor standar deviasi yang besar yang
berasal dari rerata volume titrasi yang besar pula sehingga nilai %RSD yang
diperoleh ini dibandingkan dengan CV Horwitz. Nilai %RSD harus lebih rendah
dari CV Horwitz (AOAC, 2012). Hasil menunjukan bahwa metode analisis
memiliki presisi yang baik yang dibuktikan dengan pengulangan yang dilakukan

tidak memberikan perbedaan yang signifikan antara tiap pengulangan.
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang telah dilakukan dapat disimpulkan

bahwa:

1. Nilai kadar gula pereduksi sampel kulit nanas tanpa delignifikasi dan
delignifikasi dengan variasi konsentrasi NaOH 1, 3, 5, dan 10% yang
dianalisis menggunakan metode luff schoorl dengan pendekatan kurva
berturut-turut adalah sebesar 21,44; 23,72; 24,94; 27,22; dan 34,22 mg

2. Nilai konsentrasi optimum kadar gula pereduksi pada kulit nanas yang
dihasilkan sebesar 34,22 mg dengan variasi delignifikasi NaOH 10%.

3. Parameter pengujian pada penelitian ini diperoleh nilai linearitas sebesar
0,999. Nilai LOD sebesar 7,1051 mg dan nilai LOQ sebesar 23,6835 mg.
Nilai %RSD berturut-turut sebesar 2,46%; 1,11%; 1,06%; 1,94%; dan
1,54%.

5.2 Saran
Saran yang direkomendasikan dalam penelitian penentuan gula pereduksi
pada kulit nanas (Ananas Comocus L Merr) adalah:
1. Delignifikasi dilakukan dengan variasi konsentrasi NaOH yang lebih
banyak sehingga perbedaan hasilnya dapat lebih terlihat.
2. Hidrolisis dilakukan dengan variasi waktu, suhu, dan konsentrasi katalis
yang berbeda sehingga kondisi optimum dapat lebih diketahui
3. Melakukan pengembangan metode lain dalam penentuan kadar gula
pereduksi sehingga hasil penentuan dari suatu metode dapat dibandingkan

dengan hasil metode lainnya.
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LAMPIRAN

Lampiran 1
PEMBUATAN REAGEN

1. Larutan Indikator Kanji 1%
Diketahui
Volume yang dibuat =50 mL
Konsentrasi amilum yang dibuat = 1%

Ditanya  : berapa massa amilum yang ditimbang?
Penyelesaian:

m amilum

%blv = T 100%
1% = % x 100%
m =05¢g

2. Larutan Kalium lodida 20%

Diketahui
Volume yang dibuat =100 mL
Konsentrasi Kl yang dibuat =20%

Ditanya  : berapa massa NaOH yang ditimbang?
Penyelesaian:

%blv = —L  y100%
V Larutan
20% = —_ y 100%
100 mL
m=20g
3. Larutan NaOH 1%
Diketahui
Volume yang dibuat =50 mL

Konsentrasi NaOH yang dibuat =1%

Ditanya  : berapa massa NaOH yang ditimbang?
Penyelesaian:

(0]
% biv = N1 100%
V Larutan
NaOH
1% = =227 « 100%
5 L
m=05g
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4. Larutan NaOH 3%

Diketahui
Volume yang dibuat =50 mL
Konsentrasi NaOH yang dibuat = 3%

Ditanya  : berapa massa NaOH yang ditimbang?
Penyelesaian:

%blv = % x 100%
3% = ";;an"f x 100%
m=15¢g

. Larutan NaOH 5%

Diketahui

Volume yang dibuat =50 mL
Konsentrasi NaOH yang dibuat =5%

Ditanya  : berapa massa NaOH yang ditimbang?

Penyelesaian:
m NaOH

%blv =———— x100%
V Larutan
5% = ”;;anOLH x 100%
m=25¢g

. Larutan NaOH 10%

Diketahui

Volume yang dibuat =50 mL
Konsentrasi NaOH yang dibuat = 10%

Ditanya  : berapa massa NaOH yang ditimbang?

Penyelesaian:
m NaOH

% blv =——— x100%
V Larutan
y— m NaOH
10% o X 100%
m =5¢g
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7. Larutan H2SO4 1 N

Diketahui

Volume yang dibuat =100 mL

Mr H2SO4 = 98,08 g/mol
Berat jenis H2SO4 =1,84
Valensi =2 grek/mol

Konsentrasi H2SO4yang dibuat =1 N

Ditanya  : berapa mL H2SO4yang dipipet?
Penyelesaian:
e Mencari N H2SO4 pekat
N - (10 x % x p) x valensi
Mr H,S0,
_(10x96% x 1,84 g/mL) x 2

98,08 g/mol
=36,01N

e Pengenceran
N1 X Vi = N> X V2
3601N x Vi 0,1N x100 mL
V1 2,8 mL

Larutan H2SO4 25% dari H2SO4 pekat 96%
Diketahui

Volume yang dibuat =100 mL
Konsentrasi H2SO4yang dibuat = 25%

Ditanya  : berapa mL H2SO4yang dipipet?
Penyelesaian:
C1 X Vi = C, xV»
96% x Vi 25% x 100 mL
V1 26,04 mL

Larutan H2SO4 72% dari H2SO4 pekat 96%
Diketahui

Volume yang dibuat =10 mL
Konsentrasi H.SO4 yang dibuat = 72%

Ditanya  : berapa mL H2SO4yang dipipet?
Penyelesaian:

C: X Vi = Cr» XV2
96% X Vi = 72% x10mL
Vi = 7,5mL

37



10.

11.

12.

Larutan K2Cr.07 0,1 N

Diketahui

Volume yang dibuat =50 mL

Mr K2Cr207 = 249,19 g/mol
Ekivalen K,Cr.07 =6 grek/mol

Konsentrasi K2Cr.07 yang dibuat =0,1 N

Ditanya  : berapa massa K2Cr.0O7 yang ditimbang?
Penyelesaian:
__mK,Cr,0; xn 1000
N T M7r KyCry0, v
m K,Cr,0;, x 6 1000
249,19 g/mol 50 mL

m K2Cr,07 = 0,29

0,1N

Larutan Na2S203 0,1 N

Diketahui

Volume yang dibuat =250 mL

Mr Na2S203 = 248,18 g/mol
Ekivalen Na;S;03 =1

Konsentrasi Na2S203 yang dibuat =0,1 N

Ditanya  : berapa massa Na>S.0z yang ditimbang?
Penyelesaian:
_mNa,;S,03 xn 1000
N T Mr Na,S,03 %4
mNa;S,03 x1 1000
248,18 g/mol 250 mL

m Na,S;03 = 6,2 ¢

0,1N

Standarisasi Larutan Na»S>03 0,1 N

Diketahui

Volume std primer (K2Cr207) =20 mL
Konsentrasi KoCr.07 =0,1N
Volume titrasi Na2S203 =20,08 mL

Ditanya  : berapa konsentrasi Na>S>03 sebenarnya?
Penyelesaian:
_ V KyCry0; x N K»Cr,04
N T Vtitrasi Na,S,05
_ 20mLx0,1N
© 20,08mL

=0,0996 N
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Lampiran 2
PENENTUAN METODE CHESSON

[ 1 g sampel kulit nanas ]

— » Nilaia

Direfluks selama 1 jam dengan 150 mL
akuades pada suhu 100°C

——» Hot Water Soluble (b)

v

Residu sampel yang telah dikeringkan direfluks selama
1 jam dengan 150 mL H.SO4 0,5 M pada suhu 100°C

——» Hemiselulosa (c)

v

Residu sampel yang telah dikeringkan direndam
dengan H.SO. 72% pada suhu kamar selama 4 jam,
kemudian diencerkan menjadi 0,5 M dengan akuades
dan direfluks selama 1 jam pada suhu 100°C

——» Selulosa (d)

A4
Residu sampel yang telah dikeringkan kemudian
diabukan dengan furnace pada suhu 550°C
selama 3 jam dan dikeringkan sampai mencapai
bobot konstan

——> Lignin

\ 4
Abu
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1. Sampel Tanpa Delignifikasi

Diketahui
nilaia =1,0038 g
nilaib =0,7780 ¢
nilaic =0,5095 g
nilaid =0,1556 g

nilaie =0,0501 g

Penyelesaian

(a b) (1,0038 g — 0,7780 g)

e« %BHWS = x 100% = x 100% = 22.49%
1,0038 g

e %Hemi = (” 9y 1009 = 277809 —050959) 14004 = 26,75%
1,0038 g

e 9% Selulosa = =% ‘” x 10006 = (0320959 01556 9) 1004 = 35 26%
1,0038 g

e %lignin = “x10006= LISy 10006 = 10,51%

1,0038 g

2. Sampel Delignifikasi NaOH 1%

Diketahui
nilaia =2,7905 g
nilaib =1,8979 g
nilaic =1,2655g
nilaid =0,5210 g

nilaie =0,0021 g

Penyelesaian

e %HWS = (“ D)« 1009 = 79059~ 189799) \ 1004 = 31,99%
2,7905 g

e %Hemi = @ x 10006 = 89799 ~126559) \ 1004 = 22 66%
2,7905 g

e % Selulosa = =% ‘” x 10006 = (126559 - 052109) 15004 = 26,68%

2,7905 g

(0,5210 g — 0,0021 g)

e %lignin = “2x100%= T

X 100% = 18,60%

3. Sampel Delignifikasi NaOH 3%

Diketahui
nilaia =1,0089 g
nilaib =0,5648 g
nilaic =0,3951 g
nilaid =0,0616 g

nilaie =0,0016 g



Penyelesaian
(a b)

o BHWS = x 100% =
o %Hemi = @xm%:
o % Selulosa = <= d)x100°/
e %lLignin = “2x100%=

4. Sampel Delignifikasi NaOH 5%
Diketahui
nilaia =1,0074 g
nilaib =0,5281 ¢
nilaic =0,3923 g
nilaid =0,0638 g
nilaie =0,0118 g

Penyelesaian

« %HWS = “2x100%=
o %Hemi = - €29 x 100% =
e % Selulosa = (C d)x1000/
e %Lignin = @ 29 x 100% =

(1,0089 g — 0,5648 g)

x 100% = 44,02%
1,0089 g
(056489 ~ 0,39519)  100% = 16.82%
1,0089 g ,
(039519 ~ 00616 9) + 100% = 33.06%
1,0089 g ’
(00616 ~ 00016 9) v 10% = 5.95%
1,0089 g ’
(1,0074 9 ~ 05281 9) y 100% = 47 58%
1,0074 g ’
(052819 - 03923 9) y 100% = 13,48%
1,0074 g ,
(0,3923 g — 0,0638 g) X 100% = 32.61%
1,0074 g ’
(006389 — 001189) + 140% = 5.16%
1,0074 g ’
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Lampiran 3

PENENTUAN KONSENTRASI STANDAR

1. Perhitungan Konsentrasi Teoritis

Diketahui : m std glukosa = 0,1018 g - 101,8 mg
Volume =25mL
Penyelesaian
1. Standarl =279 — 4072 mg
25mL
2. Standar2 =4,072x2=8,144mg
3 Standar 3 =4,072x3=12,216 mg
4. Standar4 =4,072 x4 =16,288 mg
5. Standar5 =4,072x5=20,360 mg
C teoritis (mg/mL) Vt (mL) Vb-Vt (mL)
Blanko 26,70 0
4,072 26,30 0,40
8,144 25,80 0,90
12,216 25,40 1,30
16,288 24,90 1,80
20,360 24,50 2,20

Keterangan: Vt = volume titrasi Na2S>03
Vb = volume blanko

Volume titrasi (mL)

y =0,1095x - 0,0143

R?=0,999

5 10 15

20

Konsentrasi teoritis (mg)

25

__ massa (mg)
" volume (mL)
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2. Perhitungan Konsentrasi Terukur

y—b y = volume selisih standar

0,40—(—0,0143)
0,1095

. Standar 1 = = 3,7836 mg

. Standar 2 = 220-C001%9) _ g 3498 mg
0,1095

. Standar 3 = 1,30-(-0,0143) =12,0027 mg

0,1095

. Standar 4 = 222-(20143) _ 16,5689 mg

0,1095

. Standar 5 = 22222019 — 50 2219 mg

0,1095

C teoritis (mg/mL) C terukur

0 0
4,0720 3,7836
8,1440 8,3498
12,2160 12,0027
16,2880 16,5689

20,3600 20,2219
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Lampiran 4
PENENTUAN KONSENTRASI SAMPEL

(V Blanko -V Titrasi)—Intersep

Kadar (mg) = Siope

1) Sampel tanpa delignifikasi (non pretreatment)
Diketahui 'y =0,1095x — 0,0143

Keterangan Vt(mL) Vb-Vt(mL)

Blanko 26,70 -
Pengulangan 1 24,40 2,30
Pengulangan 2 24,40 2,30
Pengulangan 3 24,30 2,40

Rerata 24,37 2,33

Penyelesaian

(26,70 — 24,37) mL — (-0,0143) _ 2,33 mL+ 0,0143

Kadar = 0,1095 0,1095 =2144mg
2) Sampel delignifikasi NaOH 1%
Diketahui 1y =0,1095x — 0,0143
Keterangan Vt (mL) Vb-Vt (mL)
Blanko 26,70 -
Pengulangan 1 24,10 2,60
Pengulangan 2 24,15 2,55
Pengulangan 3 24,10 2,60
Rerata 24,13 2,58
Penyelesaian
Kadar = (26,70 — 24,13) mL — (—0,0143) — 2,58 mL+ 0,0143 — 23’72 mg

0,1095 0,1095

3) Sampel delignifikasi NaOH 3%
Diketahui 1y =0,1095x — 0,0143

Keterangan Vt(mL) Vb-Vt(mL)

Blanko 26,70 -
Pengulangan 1 23,95 2,75
Pengulangan 2 24,00 2,70
Pengulangan 3 24,00 2,70

Rerata 23,98 2,72
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Penyelesaian

(26,70 — 23,98) mL — (—0,0143) _ 2,72 mL+ 0,0143

Kadar = 0.1095 01095 = 24,94 mg
4) Sampel delignifikasi NaOH 5%
Diketahui 'y =0,1095x — 0,0143
Vb-Vs
Keterangan Vt (mL) (mL)
Blanko 26,70 -
Pengulangan 1 23,80 2,90
Pengulangan 2 23,70 3,00
Pengulangan 3 23,70 3,00
Rerata 23,73 2,97
Penyelesaian
_ (26,70 — 23,73) mL — (—0,0143) _297mL+0,0143
Kadar = 0.1095 = 01095 = 27,22 mg
5) Sampel delignifikasi NaOH 10%
Diketahui 1y =0,1095x — 0,0143
Keterangan vt Vb-Vt
g (mL) (mL)
Blanko 24,70 -
Pengulangan 1 23,00 3,70
Pengulangan 2 22,90 3,80
Pengulangan 3 23,00 3,70
Rerata 22,97 3,73
Penyelesaian
Kadar = (26,70 — 22,97) mL — (—0,0143) — 3,73 mL+ 0,0143 — 34’22 mg

0,1095 0,1095

Tabel Hasil Gula Pereduksi Sampel Kulit Nanas

Konsentrasi Volume Vb -Vt Kadar
NaOH (%) titrasi (mL) (mL) (mg)
non pretreatment 24,37 2,33 21,44
1 24,12 2,58 23,72

3 23,98 2,72 24,94

5 23,73 2,97 27,22

10 22,97 3,73 34,22
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Lampiran 5
PARAMETER PENGUJIAN

1. Penentuan LOD dan LOQ

Keterangan Y Yi Y-Yi (Y-Yi)?
Blanko 0 0 0 0
Std 1 4,0720 3,7836 0,2884 0,0832
Std 2 8,1440 8,3498 -0,2058 0,0423
Std 3 12,2160 12,0027 0,2133 0,0455
Std 4 16,2880 16,5689 -0,2809 0,0789
Std 5 20,3600 20,2219 0,1381 0,0191

X (Y-Yi)? 0,2690

2
Sylx = fM = ’M = 0,2593
n-2 6—2

__3xSy/x __ 3x0,2593mg/mL __

LOD = sope = 0.1095 = 7,1051 mg
__10xSy/x _ 10x0,2593mg/mL __

LOQ = slope 0.1095 = 26,6835 mg

2. Penentuan Presisi

1) Sampel tanpa delignifikasi (non pretreatment)

Keterangan Vit Xi Xi (Xi-Xi)?
Pengulangan 1 2,30 21,14 0,0927
Pengulangan 2 2,30 21,14 21,44 0,0927
Pengulangan 3 2,40 22,05 0,3707

Y(Xi-Xi)2  0,5560

n-1 3

e SD = \/Z(X"‘@Z: \/0'5_5;*":0,5273

« RSD=2x100%= 02'?;,24743 x 100% = 2,46%
e CV Horwitz = 21705109C = 24130 = 17 6204
2/3 CV Horwitz = 0,6667 x 17,62%
=11,75%

Nilai %RSD < 2/3 CV Horwitz, artinya presisi pengujian baik
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2) Sampel delignifikasi NaOH 1%

Keterangan Vt Xi Xi (X1 -Xi )?
Pengulangan 1 2,60 23,87 0,0232
Pengulangan 2 2,55 23,42 23,72 0,0927
Pengulangan 3 2,60 23,87 0,0232

> (Xi-Xi)? 0,1390
SD = \/Z(X"‘W - \/“390 = 0,2636
n—-1 3—-1
RSD =2 % 100% = 22%2 x 100% = 1,11%
X 23,72
3) Sampel delignifikasi NaOH 3%

Keterangan Vit Xi Xi (X1 -Xi )?
Pengulangan 1 2,75 25,24 0,0927
Pengulangan 2 2,70 24,79 24,94 0,0232
Pengulangan 3 2,70 24,79 0,0232

3 (Xi-Xi)? 0,1390
sD = \/Z(X"‘W = J°'139° = 0,2636
n-1 3—-1
RSD =2 x 100% = 22°%° ¥ 100% = 1,06%
X 24,94
4) Sampel delignifikasi NaOH 5%

Keterangan Vit Xi Xi (X1 -Xi )?
Pengulangan 1 2,90 26,61 0,3707
Pengulangan 2 3,00 27,53 27,22 0,0927
Pengulangan 3 3,00 27,53 0,0927

3 (Xi-Xi)? 0,5560
sp = \/E(Xi—Yz)z _ Jo,sseo —0,5273
n-1 3—-1
RSD =2 x100% = 2222 ¥ 100% = 1,94%
X 27,22
5) Sampel delignifikasi NaOH 10%

Keterangan Vit Xi Xi (X1 -Xi )?
Pengulangan 1 3,70 33,92 0,0927
Pengulangan 2 3,80 34,83 34,22 0,3707
Pengulangan 3 3,70 33,92 0,0927

3 (Xi-Xi)? 0,5560

n-1 3-1
0,5273
34,22

SD =\/Z(Xi—fl)zzJO,5560=0'5273

RSD = % x 100% = x 100% = 1,54%
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LAMPIRAN 6
DOKUMENTASI

Gambar 6.1 Sampel Kulit Nanas Gambar 6.2 Sampel Kulit Nanas

Gambar 6.3 Pengovenan Sampel

Gambar 6.4 Hidrolisis Sampel Gambar 6.5 Pemanasan Luff Schoorl
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Gambar 6.8 Waterbath

Gambar 6.9 Sampel Setelah Delignifikasi
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